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1. INTRODUCTION

| y a encore quelques années, les géotextiles a base de
I fibres polyéthylene téréphtalate étaient, du fait de leurs

bonnes propriétés mécaniques, largement utilisées
pour le renforcement des sols alcalins (sols traités a la
chaux ; au voisinage de la peau superficielle de béton
durci...). Compte-tenu de leur vieillissement prématuré
dans ces conditions, il est maintenant établi d’exclure
I’emploi de cette nature de polymeére dans les sols ou le pH
est supérieur a 12. Des solutions de remplacement telles
que les fibres polyaramides, utilisées depuis une dizaine
d’année pour le renforcement des sols, ont donc été envi-
sagées. Un géotextile bi-module, composé a la fois de
cables polyaramides et polypropyléne, a déja été employé
pour le renforcement des remblais et de la structure de
chaussée de la déviation de Meaux [1]. Le géotextile de
renfort est destiné a limiter les déformations en surface
occasionnées lors d’un éventuel effondrement du sol jus-
gu’a réparation de I’ouvrage. Du fait que la structure de la
chaussée se compose de limons traités a la chaux et au
ciment, dont le pH est proche de 11, le dimensionnement
du renforcement a été réalisé en prenant en compte un
coefficient de sécurité lié a I’environnement physico-chi-
mique du géotextile. En effet, les fibres aramides compor-
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tent des fonctions amides susceptibles d’étre hydrolysées
(Figure 1). Le mécanisme de dégradation, rapporté par
Morgan et al. [2], conduit & la coupure des liaisons C-N des
fonctions amides, ainsi qu’a une diminution de la résis-
tance mécanique. En effet, les auteurs ont prédit une dimi-
nution de résistance mécanique de 0,6 %/an a 100 %
d’humidité relative et a 23°C, et de 12 %/an a 100 % d’hu-
midité relative et 65°C. L’hydrolyse est donc accélérée par
la température.
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Figure 1: Hydrolyse des fibres PPTA [2].

De méme, Auerbach [3] a prédit une diminution de 10 %
de la résistance mécanique des fibres Kevlar 29 apres 25
ans d’exposition & 100 % d’humidité relative a 25°C.
Springer et al. [4], quant & eux, ont montré que les pro-
priétés mécaniques des fibres Kevlar 49 et Twaron 1055
sont plus affectés en milieux acides et basiques (4 jours a
90°C dans une solution de H,SO4a 40 %, 4 jours & 90°C
dans une solution de NaOH a 10 %) qu’en milieu neutre
(une journée a 180°C dans I’eau). Cependant, aucune étude
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publiée ne traite du comportement a long terme des fibres
polyaramides en milieu modérément alcalin. Des vieillis-
sements accélérés a pH9 et a pH11 ont donc été initiés a
quatre températures comprises entre 20 et 80°C, pour les
fibres Twaron 1000. Les fibres Twaron 1000, polyconden-
sat a base de poly(p-phényléne téréphtalamide) (PPTA)
(figure 2 [5]), sont produites par Teijin et envisagées pour
le renforcement des sols basiques.
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Figure 2: Formule semi-développée du PPTA (Twaron) [5].

Les caractéristiques chimiques, physiques et morpholo-
giques ont été suivies et corrélées aux propriétés méca-
niques. L’objectif de ce travail est d’identifier des
indicateurs de vieillissement permettant de suivre la dégra-
dation et d’améliorer la compréhension des mécanismes de
dégradation mis en jeu. A terme, la durée de vie des fibres
aramides en milieu basique pourra étre estimée, ce qui per-
mettra de justifier ou non I’emploi de ces géotextiles pour
ce type d’application.

3. PROPRIETES FONCTIONNELLES

Les essais de traction permettent de caractériser les proprié-
tés fonctionnelles des fibres, a savoir le module élastique et
la résistance mécanique. Les essais ont été réalisés sur fibres
unitaires au moyen d’une presse de traction. Le diametre des
fibres, ~12 um en moyenne, a été mesuré avant chaque essai
avec un micrometre laser directement fixé a la presse.
Aucune évolution significative du diametre des fibres n’a été
observée tout au long des différents vieillissements.

Résistance mécanique

Les figures 3a et 3b présentent les évolutions de la résis-
tance mécaniques des fibres Twaron 1000 vieillies respec-
tivement & pH11 et a pH9.

A pH11, la résistance mécanique suit, en premiére approxi-
mation, une évolution logarithmique avec le temps de
vieillissement (figure 3a). On remarque que plus la tempé-
rature est élevée, plus la dégradation est importante : en
effet, aprés un an et demi de vieillissement, la résistance
mécanique chute d’environ 80 % & 80°C alors qu’elle
diminue d’environ 5 % seulement & 20°C. A pH9, la résis-
tance mécanique suit une relation linéaire avec le temps de
vieillissement (figure 3b). De méme, plus la température
est élevée, plus la dégradation est importante: aprés un an
et demi de vieillissement, la résistance mécanique chute
d’environ 40 % a 80°C, alors qu’elle reste stable a 20°C.
La dégradation hydrolytique est donc, comme indiqué par
les cinétiques établies par Morgan et al. [2], accélérée par
la température.

Module sécant

Le tableau 1 présente les évolutions de module aprés un an
de vieillissement & pH9 et & pH11. Le module sécant a été
mesuré aux faibles déformations (entre 0,3 et 0,6 %).

Module sécant mesuré
entre 0,3 et 0,6 % (GPa)
Non-vieilli 80 11
20°C 78+ 10
pH11
80°C 84 +8
20°C 8110
pHY
80°C 84 +10

Tableau 1: Evolution du module sécant des fibres Twaron 1000
vieillies pendant un an en milieu alcalin.

Les variations de module observées sont négligeables,
quelle que soit la condition de vieillissement. Méme apres
un an a pH11 et 80°C, le module augmente Iégerement de
80 + 11 GPa a 84 * 8 GPa, alors que la résistance méca-
nique chute de 3,2 +0,5a 0,7 + 0,2 GPa.

Comme le module dépend de I’orientation des chaines et
des cristallites [6-10], on peut conclure que dans ces condi-
tions, aucune modification structurale n’implique une
réorientation des cristallites et des chaines polymeéres.
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Figure 3: Evolution de la résistance mécanique des fibres Twaron 1000 vieillies (a) 4 pH11 et (b) & pH9.
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3. ANALYSES ET CARACTERISATIONS
FINES

Aprés avoir suivi I’évolution des propriétés mécaniques
des fibres Twaron 1000 vieillies en milieu alcalin, nous
tenterons d’identifier les caractéristiques chimiques, phy-
siques et morphologiques a I’origine des chutes de pro-
priétés observées.

3.1. Dégradations en masse

Les polyaramides sont constitués de chaines macromolé-
culaires susceptibles d’étre hydrolysées. La mesure du
temps d’écoulement d’une solution d’acide sulfurique
concentrée a 96 % de concentration en polymére connue,
au travers d’un viscosimetre capillaire, permet de calculer
la viscosité réduite 1, qui est elle-méme liée a la masse
molaire moyenne des chaines polymeres par une relation
de Mark-Houwink : 1 = 8 X 10° M9 [11]. Par consé-
quent, plus la viscosité réduite est élevée, plus la masse
molaire moyenne en masse est élevée, et donc plus les
chaines sont longues. La viscosimétrie permet ainsi de
mettre en évidence les phénomeénes de coupure de chaines
tout au long du vieillissement.

La masse molaire moyenne en masse des fibres Twaron 1000
non-vieillies est d’environ 32 000 g/mol. Cependant, contrai-
rement a M,,, le calcul de la viscosité réduite a 0,2 g/dL n’im-
plique aucune extrapolation et constitue donc un indicateur
de vieillissement plus précis pour suivre la dégradation.

La figure 4a et 4b présente la diminution de la viscosité
réduite avec le temps de vieillissement & pH11 et & pH9.
A pH11, la viscosité réduite suit, comme la résistance
mécanique, une évolution logarithmique avec le temps de
vieillissement a 40, 60 et 80°C. On constate que plus la
température est élevée, plus la dégradation est importante.
En effet, apres un an et demi de vieillissement, la viscosité
réduite chute d’environ 64 % a 80°C alors qu’elle ne dimi-
nue que d’environ 13 % & 20°C. A pH9 et 80°C, la visco-
sité réduite suit une évolution logarithmique avec le temps
de vieillissement. De plus, plus la température est élevee,
plus la dégradation est importante : en effet, la variation de

la viscosité réduite est négligeable a 20°C, alors qu’elle
diminue d’environ 24 % a 80°C.

La dégradation en masse est donc, comme la diminution de
la résistance mécanique, accélérée par la température et
dépend du pH. On peut alors s’interroger sur I’influence
des coupures de chaines sur les propriétés mécaniques. La
figure 5 présente I’évolution de la résistance mécanique en
fonction de la viscosité réduite.
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Figure 5: Relation entre la viscosité réduite a 0,2 g/dL
et la résistance mécanique des fibres Twaron 1000 fibres vieillies
en milieu alcalin.

Il apparait, en premiére approximation, que la résistance
mécanique et la viscosité réduite sont corrélées par une
relation linéaire, ce qui est en accord avec de précédentes
études [12] : plus la masse molaire moyenne des chaines
est faible plus la résistance mécanique est faible.

On constate que les points obtenus a pH9 divergent légére-
ment de cette droite, ce qui peut étre du, par exemple, a un
développement de porosité plus important a pH9 qu’a
pH11. Ceci sera vérifié par des mesures de densité.
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Figure 4: Evolution de la viscosité réduite a 0,2 g/dL des fibres Twaron 1000 vieillies a pH11 et pH9.
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3.2. Taux de porosité

La densimétrie permet de suivre le développement de la
porosité au cours du vieillissement. Les fibres sont pesées
successivement dans I’air et dans le dodécane, solvant
inerte et non-absorbé par les fibres Twaron 1000, a tempé-
rature ambiante. La densité est ensuite calculée selon la
relation suivante :

Mair X Pdodécane ~ Mdodécane X Pair
Mair - Mdodécane

Avec M,;, la masse des fibres dans I’air, Moqecane 12 Mmasse
des fibres dans le dodécane, p,;, la masse volumique de
I’air soit 6.10* et Pyogecane 18 Masse volumique du dodécane
soit 0,7487.

Les densités mesurées ont été corrigée en prenant en
compte la densité de I’ensimage résiduel.

L’évolution de la densité corrigée des fibres Twaron 1000
vieillies & pH9 est présentée en figure 6.
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Figure 6: Evolution de la densité corrigée des fibres Twaron 1000
vieillies a pH9.

A pH9 et 20°C, la densité suit une évolution logarithmique
avec le temps de vieillissement. Le tableau 2 présente la
densité corrigée et la variation du taux de porosité aprés un
an de vieillissement en milieu basique, en considérant une
densité initiale de 0 %.

.. . .| Variation du taux
Densité corrigée de porosité (%)
Non-vieilli 1,448 0
20°C 1,452 0
pH11
80°C 1,436 1
20°C 1,437 1
pH9
80°C 1,416 25

Tableau 2 : Densité et variations du taux de porosité des fibres
Twarons 1000 vieillies un an en milieu alcalin

La variation du taux de porosité est plus élevé a 80°C qu’a
20°C quelle que soit la condition de vieillissement, et plus
important a pH9 qu’a pH11. Deux hypothéses sont envisa-
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geables a pH11 : soit peu de porosité fermée est dévelop-
pée, soit la porosité développée est ouverte. L’observation
de I’état de surface des fibres par Microscopie
Electronique a Balayage pourrait apporter un élément de
réponse.

La figure 7, quant a elle, représente la variation de la résis-
tance mécanique des fibres Twaron 1000 vieillies & pH9 en
fonction de la variation du taux de porositeé.
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Figure 7: Relation entre la variation du taux de porosité
et la résistance mécanique des fibres Twaron 1000 vieillies a pH9.

Une corrélation apparait clairement : plus le taux de poro-
sité est éleveé, plus la résistance mécanique est faible. La
résistance mecanique des fibres vieillies & pH9 est dons
régie a la fois par la taille des chaines et par le taux de
porosité, ce qui explique la déviation de la relation linéaire
entre la viscosité réduite et la résistance mécanique obser-
vée a pH9.

3.3. Etat de surface

La Microscopie Electronique a Balayage (MEB) permet
d’observer I’état de surface des fibres au cours du vieillis-
sement. Les images ont été réalisées en mode Electrons
Secondaires (SE), afin d’accéder a la topographie des
fibres. La figure 8 présente les images MEB de fibres
Twaron 1000 non-vieillies et vieillies & pH9 et a pH11.

La surface des fibres non-vieillies ne présente aucun
défaut. Aprés un an & pH9 et 80°C, les fibres présentent des
réarrangements locaux d’ensimage, ainsi qu’un départ de
fibrilles qui laissent apparaitre des rainures longitudinales
en surface. Ce départ de fibrilles est vraisemblablement du
a une abrasion occasionnée lors du vieillissement. A pH11,
seuls des réarrangements locaux d’ensimage sont obser-
vées. Ceux-ci forment des plaques hexagonales orientées
aléatoirement. Aucune fissure ou cavité n’a été observé
dans ces conditions, ce qui confirme I’hypothése selon
laquelle il n’y aurait pas formation de porosité ouverte a
pH11.

Il est cependant peu probable que ces défauts superficiels
soient déterminants par rapport aux propriétés mécaniques.
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Figure 8: Observations MEB des fibres Twaron 1000 (a) non-vieillies, (b) aprés un an a pH9 et 80°C, et (c) aprés un an a pH11 et 80°C.

4. CONCLUSIONS

Pour étudier le comportement a long terme des fibres ara-

mides en milieu modérément alcalin, des vieillissements

accélérés en laboratoire ont été initiés. Les fibres Twaron

1000 ont ainsi été analysées et caractérisées jusqu’a un an

et demi de vieillissement. Différents indicateurs de vieillis-

sement ont ainsi pu étre mis en évidence, permettant
d’améliorer la compréhension des mécanismes de dégrada-
tion mis en jeu :

« A pH11, des dégradations en masse ont été révélées.
Les chutes importantes de résistance mécanique (jus-
qu’a 80 % aprés un an et demi de vieillissement a
80°C) sont essentiellement dues aux coupures de
chaines induites par I’hydrolyse des fonctions
amides. Le module sécant (entre 0,3 et 0,6 % de
déformation), quant a lui, ne varie pas.

« A pH9, les diminutions de résistance mécanique au
cours du vieillissement (jusqu’a 40 % apreés un an et
demi de vieillissement a 80°C) ont été attribuées a la
fois aux dégradations en masse et au développement
d’une porosité fermée. Le module sécant (entre 0,3 et
0,6 % de déformation) est constant dans ces condi-
tions également.

Un travail d’extrapolation des cinétiques tracées pourra,

a terme, permettre d’estimer la durée de vie de ces fibres

dans les conditions d’application réelles, et ainsi d’amé-

liorer la qualité du dimensionnement des géotextiles
aramides utilisés pour le renforcement des sols
basiques.
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