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INTRODUCTION GENERALE

Introduction générale
En 1922, le chimiste allemand Hermann Staudingatraduit la notion macromolécule,

molécule comportant plusieurs milliers a plusieagstaines de milliers d’atomgl.

Le développement industriel consécutif de la s@emacromoléculaire a été accéléré
ensuite par la Seconde Guerre mondiale. Les Etaits-bht été privés lors de leur entrée en
guerre de leur approvisionnement en caoutchouaeian provenance du sud-est d'Asie. lls
ont alors lancé un immense programme de recher@antva trouver des substituts de

synthese.

Les avantages les plus importants des polymeresladacilité de mise en ceuvre, la
productivité et la réduction des codlts. Pour de meuses applications, les propriétés des

polymeéres sont modifiées en utilisant des renfoots optimiser les propriétés mécaniques.

Les composites renforcés de fibres naturelles ont @ttiré une attention de plus en plus
grande en raison de leur faible codt, leur dens#eé élevée, leur biodégradabilité et leur
disponibilité (par exemple le bambou se trouve Emde quantité au Viet Nam et dans les
pays tropicaux), leur facilité de mise en ceuvrer, leaut module spécifique, et leur capacité a
étre recyclé, etc. Ces avantages présentent dér@inpour des applications dans divers
domaines comme par exemple la vie quotidienne (ieobplancher, pots...), l'industrie
automobile..., qui exigent des matériaux légers atehguerformance, des possibilités de

recyclage, le minimum d'impact sur I'environnementyne réduction du colt de la matiére

2].

Les fibres naturelles sont hydrophiles car ellest smmposées de lignocellulose, qui
contient des groupes hydroxyles. Ces fibres sonhcdancompatibles avec les
thermoplastiques hydrophobes, tels que les poiyaefet ont une faible résistance a
I'humidité. Ces deux caractéristiques sont destpdiaibles pour ['utilisation des fibres
végétales comme renfort de polymere. Il est alésegsaire de les améliorer de fagon a ne

pas pénaliser les propriétés mécanidags

Plusieurs fibres naturelles ont été proposées comsubstituant aux fibres classiques
parmi lesquelles le chanvre, le lin, le jute (emdpe) ou encore le palmier dattier, I'alfa et le
palmier nain (en Afrique). Nous nous intéresserdaiss ce meémoire aux fibres de palmier
dattier (Phoenix L. dactylifera) qui constitue leides richesses végétales les plus abondantes

en Algérie et qui de nos jours, restent peu exgs[B].
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Les phénomenes a linterface fibre/matrice sonttipderement importants : par
exemple, il existe un probleme récurrent de corbpiéi, a priori, entre les fibres végétales
hydrophiles et la plupart des matrices qui sontégdement hydrophobes. Les propriétés
rhéologiques et mécaniques des composites étdatfent liées aux propriétés a l'interface,

une mauvaise interface aura des conséquencesaessasties performances du matéf#u

Le présent mémoire est structuré comme suit :

» le premier chapitre est un rappel de généraliteetotions fondamentales sur les
polymeres, leur classification, leur intérét etshume généralité sur les matériaux
composites ;

» dans le deuxieme chapitre, une étude sur les filaagelles, les fibres de palmier
et leurs propriétés ;

* le troisieme chapitre est consacré aux differente&thodes utilisées pour
lanalyse (DRX, DSC, MEB, ATG) ainsi que les essdiétude des propriétés
mécanique ;

» le dernier chapitre est consacré aux résultatsetission des travaux effectués ;

» et en fin une conclusion générale.
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CHAPITRE | ETUDE BIBLIOGRAPHIQJE

I.1. Introduction

Les matériaux polymeéres sont généralement utilgds leurs propriétés mécaniques et
thermiques particulieres et leur aptitude a ét@ldment mis en ceuvre, ces qualités sont
étroitement liées a leur structure et il est pdesibpartir d'une structure moléculaire donnée,
d'imaginer la morphologie qui en découle et leppéres qui s'y rattachent.

En effet, dans les mémes conditions de servicduet point de vue technologique, on
peut trouver des polymeéres qui sont, soit rigidagifes, soit ductiles, soit caoutchoutiques.
Cette diversité se retrouve, pour un méme polymgrdion fait varier certaines de ses
caractéristiques, ou simplement ses conditionsadaise en ceuvre. Ceci ne veut pas dire que
le comportement d’'un polymére est variable, vai@ntrolé.

Ces transitions de comportement sont fortemens Béla structure du polymere et varient
significativement d’'un polymére a un autre.

Ce chapitre vise a décrire la structure des naaténpolymeéres a différentes échelles.
[.2. Les polymeres
[.2.1. Définition d’un polymere

Un polymere est une macromolécule, organique ougamque, constituée de
I'enchainement répété d'un méme motif, les mona@r(@regrec mono : un seul ou une seule,

et méros : partie) reliés les uns aux autres mligisons covalentes.

Dans la macromolécule suivante : .....A-A-A-A-A-A:A = —[ A-],, l'unité constitutive
est A ; elle est formée d’'un groupe d’atomes quiepete. A I'échelle moléculaire, quelques
centaines de nm, la plupart des macromoléculegésemtent sous forme de « fils long et
souples». Les réactions chimiques permettant desepasl’un monomére A a la
macromolécule [A], s’appellent polymérisatiop].

» Les polyméres peuvent étre constitués d’'un sediff motd’'un seul monomere dans ce
cas on parle d’'un homopolymere.

* Dans le cas ou il y'a deux monomeres différentpamte d’un copolymere.

[.2.2. Définition d’'un monomere

Un monomere est un composé constitué de molécimegles pouvant réagir avec
d’autres monomeres pour donner un polymeére. Coetrgnt au polymére, un monomere a
une faible masse moléculaire.

Les monomeres sont les composés de base des petynieelevant de la chimie

organique, ils s’associent par des liaisons covetedes atomes de carbone et des atomes
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d’hydrogene, d’oxygene, d’azote, plus éventuellendes atomes de chlore, de fluor, de
soufre, etc. Chaque atome de carbone, tétravadehtrelié aux atomes voisins par quatre

liaisons covalentes, orientés dans I'espace verguatre sommets d’un tétraedre regubgr

[.2.3. Différentes classes de polymeres

Plusieurs classifications des composés macromaiiges| peuvent étre proposées selon
gu’on choisit I'origine, le type d’architecture, $ructure chimique des motifs ou le types de
polymérisation, comme base de la classificatioselan les propriétés.

1.2.3.1. Classification selon la nature
[.2.3.1.1. Polymeres minéraux

lIs sont constitues soit de chaines renfermantaut sorps simple : diamant, graphite,
phosphore, soufre... Ou de chaine renfermant plusieéréroatomes : (silicates, acide poly
phosphorique...

[.2.3.1.2. Polymeres organiques

C’est la classe la plus riche comme : les polyasyites polyvinyles....
1.2.3.1.3. Polyméres mixtes

Doués de propriétés intéressantes dont une bosistarice thermique (-300°C-350°C)

comme les silicong§].
1.2.3.2. Classification selon l'origine
Les polymeres classés selon l'origine peuvent étre:

[.2.3.2.1. polyméres naturels

» Ce sont des composés organiques formant la mafigmete.

* Sontissus des régnes végétal ou animal ex : aslubmidon, la soie naturel...etc.
1.2.3.2.2. polyméres artificiels

Ce sont des polymeres obtenus par modificatiomicpie d'un polymere naturel,
exemple: nitrocellulose.
1.2.3.2.3. polyméres synthétiques

» Totalement issus du génie de I'Homme.

* Les molécules monoméres qui permettent de les iobt@Existent pas dans la nature

cependant, on peut remarquer que les structurésées par synthese sont souvent proches
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de celles des polyméres naturel, exemple : lesnestiplastiques, les élastomeres, les fibres,
les adhésif$7].

[.2.3.3. Classification selon l'architecture

Selon Tomalia§,9], les architectures macromoléculaires peuventdiieées en quatre
grandes familles : les polyméres linéaires, ragmjfiréticulés et plus récemment, les
polymeéres dendritiques.

1.2.3.3.1. Les polymeéres linéaires

Les polymeres linéaires sont constitués de gracilgimes de monomeres reliés entre eux
par des liaisons covalentes. Ces macromoléculet |sms entre elles par des liaisons

secondaires qui assurent la stabilité du polymere.

lls sont essentiellement obtenus par des technigeepolymérisation en chaine («
vivante », depuis de nombreuses années, ou radécalantrolée, plus récemment) ou des
réactions de polymérisation par étapes ou polyamsaieon (entre monomeres strictement di
fonctionnels)10].

1.2.3.3.2. Les polyméres bidimensionnels (ramifiés)

Le squelette d’'une molécule linéaire peut compadieranches latérales, c’'est a-dire
d’autres petites molécules identiques branchée&salament sur le squelette de la chaine
principale. Ce sont les ramifications. Dans ce leasnacromolécule comporte plusieurs
extrémités (> 2). Ces molécules aussi ne formesntpaéseau tridimensionri&l].

Les molécules sont enchainées dans deux directien®space (le graphite). Dans ce
cas, certaines ramifications peuvent étre duesantiguretés ou a la présence de monomeres

ayant plusieurs groupes réactifs.

Selon les cas, branche, chaine
laterale, chaine pendante ou greffon

Chaine
ramifiece

.

]
]
]
5 Pointde ramification
Unite de ou
ramification point de bramnchement

Figure I.1: Polymére ramifig12].
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1.2.3.3.3. Les polymeres tridimensionnels (réticek)

Qui résultent de la polymérisation de monomere thbomalence moyenne est supérieure a
deux ou de la réticulation de chaines de polymeres.

Leur dimension moléculaire peut étre considéréanae infini [7] puisque toutes les
unités monomeres constituées d’'un objet sont i@efacon covalente pour former une seul
macromolécule.

Les liaisons se développent dans les trois dimassio

Figure 1.2: Représentation schématique d’un polymere tridinoems|[13].
1.2.3.4. Classification selon le comportement thermue

On peut les regrouper dans quatre familles :

* les thermoplastiques ;

* les thermodurcissables ;

* les élastomeres.
1.2.3.4.1. les thermoplastiques

Se ramollissent sous l'effet de la chaleur, ilsidenent souples, malléables et durcissent
a nouveau quand on les refroidit, ces matériauxsement leurs propriétés et ils sont
facilement recyclables. Leurs polyméres de basé sonstitués par des macromolécules
linéaires reliées par des liaisons faibles qui patiétre rompues sous l'effet de la chaleur ou
de fortes contraintes, elles peuvent alors glilEseunes par rapport aux autres pour prendre
une forme différente et quand la matiere refroidés liaisons se reforment et les

thermoplastiques gardent leurs nouvelles forfhés
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W

Figure I.3: Schéma a deux dimensions de I'étirement des chaiaesomoléculaires dans un
polymere thermoplastique a chaines linédit&$.

1.2.3.4.2. Les thermodurcissables

Les matieres thermodurcissables sont les prodaiisld transformation conduit, par une
réaction chimique, a des composés macromoléculaidasmensionnels qui sont des matiéeres
thermodurcies ou thermorigides. Dans ce cas leénehae départs sont beaucoup plus courte
et plus réactives, ces chaines vont se lier engechiiniquement, cette réaction conduit a des

liens chimiques rigides et met en jeu toutes le$oubes présentes pour former un réseau

tridimensionne[16].

(=) T rh»=errrocusrcass mabthhiaee

Figurel.4: Structure d’un polymeére thermodurcissaldl@.

1.2.3.4.3. Les élastoméres
Un élastomére est un polymeére linéaire ou ramifi@¢esformé par vulcanisation en un

réseau tridimensionnel faiblement réticulé infusiet insoluble.
Ces polymeres présentent les méme qualités élastimue le caoutchouc, un élastomere
au repos est constitué de longues chaines moleulapliées sur elles méme, sous l'action

d’'une contrainte, les molécules peuvent glisseutess par rapport aux autres et se déformer

[18].
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F ilastomnmyras

Figurels: Structure d'un polymére Elastomdi®].
1.2.3.5. Classification selon la structure chimige

La structure chimique des motifs permet une clasgibn des composés

macromoléculaires en homopolymeres et copolymeéres.

Figure I.6: a. homopolymeére, b. copolymere statistique, c. yopére alterne, dcopolymere

séquenceé)20].
1.2.3.5.1. Les homopolymeres

Sont des polyméres qui ne possedent qu’unke smité, ces homopolyméres sont des
longues chaines formées par la répétition d'un mmme, leurs propriétés mécaniques,
ecoulement a I'état fondu, optique, sont dues striacture chimique des monomeres et a la
longueur des chaing®1]. Il existe au sein des homopolymeéres différentesilli@sn on

trouve: les homopolymeres linéaires, branchésodeét

1.2.3.5.2. Les copolymeres

Sont des polyméres qui possedent plusieurs umitésme pour les homopolymeres, les
copolyméres peuvent se classer dans différentedidantitons: le mode statistique, alterné,

séquencé et grefl8].
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1.2.3.5.2.1. Les copolymeres statistiques

Les unités constitutives A et B se répartissentoleg de la chaine en suivant une
statistique. Les copolyméres complétement désokofont partie de cette famille. Dans ce
cas particulier, les unités constitutives sont riggmde facon aléatoire. Par exemple :

—A—B—A—A—A—B—B—A—B—B—B—B—A—A—

1.2.3.5.2.2. Les copolymeres alternés

Les unités constitutives A et B sont disposéedtemance le long de la chaine.
—A—B—A—B—A—B—A—B—A—B—A—B—A—B—
Les copolyméres statistiques et alternes ont dagrigtés intermédiaires entre celles de

deux homopolymeres [Akt [B]n formés a partir des deux monomeres différents.
1.2.3.5.2.3. Les copolymeres séquencés linéairesampolymeres a bloc

Ce sont des molécules ou chaque unité cotigétest répétée plusieurs fois de suit
(block) pour former de longues séquences. Par ebeemp
- copolymere « di bloc » [AB]+-A—A—A—A—A—A—A—B—B—B—B—B—B—B—
- copolymere «tri bloc » [ABA]+-A—A—A—A—A—B—B—B—B—B—A—A—A—A—

1.2.3.5.2.4. Les copolymeres séquencés et greffés

L'exemple le plus simple est celui d'une chain@ tfiamopolymeére principal sur lequel
des chaines secon

daires d'un autre polymeére sont greffées. Par ebeemp

B-B-B-B-B

L A-A-A-A-A-A-A-A-A-AL L.

B-B-B-B-B
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[.2.4. Nomenclature des polymeéres

Le nom des polyméres est généralement dérive de del monomére en ajoutant le
préfixe "poly”. Pour le nom du monomere : il estni@ de plusieurs mots, il est mis entre

parenthéses et précédeé de poly (préfixe) :

Exemple :

» poly (chlorure de vinyle).
Pour le copolymére, on utilise un unifixe pour d&crce que l'on connait de

'agencement des unités constitutives. lls sonigiés par : le polymére alterné.
Exemple :

» Poly [styrene-Co-(méthacrylate de méthyle)].
Généralement, les polymeres sont trés utilisés temsnatieres plastiques, les fibres,

élastomeres, peintures, adhésifs,...etc.

[.2.5. La polymérisation
[.2.5.1. Définition

La polymérisation est la réaction qui, a partir desnomeres, forme en les liants des
composés de masse moléculaire plus élevée, lesmpodg ou macromolécules.
Les noyaux des monomeéres sont le plus souventitgrstd’'un atome de carbone

(molécules organiques) ou d’'un atome de siliciuotyimeres silicones).
[.2.5.2. La polymérisation en chaine

Le détail des réactions intervenant dans la poligaton en chaine, ainsi que leur
probabilité de se produire, dépendent non seulemenda nature du monomere, mais aussi
fortement de la nature du centre actif.

Les sites actifs localisés peuvent étre de traieso

* unradical : donnant naissance a une polymérisadidicalaire.

e un carbanion: donnant lieu a une polymérisationrmgue.

* un carbocation: donnant lieu a une polymérisatetionique[22].
[.2.5.2.1. Polymérisation radicalaire
La polymérisation radicalaire est une réaction baire qui permet la formation d’'un
polymére a partir d'un monomeére vinylique (&¥€H)}-en présence des radicaux libres,

chaque radical effectue en un temps trés courf (s)0un grand nombre de (1000 & 10000) de

10
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réactions chimiques élémentaires puis disparaitrggartion mutuelle avec un autre radical
[23].
La polymérisation radicalaire comporte généralenteig étapes : on désigne par R., les
radicaux libres et par GHCH-X le monomere ; ou X= Cl, GCsHs, COOCH et R= GHs.
Amorcage

Alhv -
A——— » R (éq. 1)

A amoccur. (Perosade, AIBN ) R - : radxcal bbre

exempie @g—ol L_z@_cod_&_.. 2@- + 2002

%,

[T C

S

€ = mg,_:.iw g B O (b, 23
#}fﬂn b -

Propagation

Pt

&
g

Py

=3 ’%«_% @:’ae&.\_,a%%—:%—;m.fﬁ@?fq; %3
o P : -

Figure 1.7 : Schéma d’une polymérisation radicaldd].

11
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1.2.5.2.2. Polymérisation ionique

La polymérisation ionique est une polymérisaticaddition dans laquelle les extrémités
de chaine en croissance portent une charge négatipesitive. L'amorceur des réactions de
polymérisation ionique n'est pas un radical, maigou (cation ou anior[p4].

a. Polymérisation anionique

Parmi les amorceurs utilisés sont les bases forbeseophiles telles que naphtaléne,
KNH>.

Lmorgage
wli 4 CH=(H — Bu—Cp—CH: Li° (éq. 5)
*

[W=-*-’*%~fﬁli"] + B OHFCHS i [m'fﬁ-&- m%m;gm] {én. 6)
Tindeniise

I F % T v # %

T‘@Pf%” ;&"‘sﬁ’uféj —_— ;%i@@_ﬁmg_ﬁ%ﬂw #8a.7) ‘

| L e ; R I

Figure 1.8 : Schéma d’une polymérisation anionid@é].
b. Polymérisation cationique
Les catalyseurs du type Friedel — Crafts: Chlodiaduminium (AICE), fluorure de bore
(BF3). lls sont accepteurs d'électrons et peuvent s fpar coordination sur les doubles
liaisons en créant un ion carbanium qui permet dagage de la double liaison. La
propagation se fait par addition successive de meéne sur l'ion carbanium et l'interruption
de la croissance de la chaine intervient par pdute proton repris par I'anion et apparition

d'un chainon terminal non satya4].

P - .
AERETR ,.;%’%?;‘3’ ; ) .
A . Hae AR F il -]
g & (2&‘4#&,_4\; i @iﬁ;ﬂ-ﬁj@uw@f“ fad. @‘gf
N £ e
Prapigaigs P 5.
et ey . ?‘:\ TR T B "
By~ ¢ Ol e D o o
e‘f?:?é@ Tty ;{’\:\:ﬁ& il

S

o

Figure 1.9 : Schéma d’'une polymérisation cationid@d].
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1.2.5.3. Réaction de polycondensation

La polycondensation est une réaction chimique entiécules de base possédant des
groupements fonctionnels différents, cette réaati@me a I'élaboration des macromolécules
nommes polycondensd®5].Au cours de la polycondensation, les monomeéresa&sent
avec élimination simultanée d'atomes ou de grodjg@smes. Les polyamides, les polyesters
et certains polyuréthannes sont des exemples typide polymeres obtenus par
polycondensation.

Dans ce cas les réactions qui démarrent la polgaiérn, appelées réactions d'initiation,
sont de type ionique. Par un choix judicieux duugement ionique initiateur, on peut dans
certains cas obtenir une réaction stéréospécifiquest-a-dire que la disposition des

monomeres dans le polymére n'est pas aléatoirs,anaiontraire orientée.
[.2.5.3.1. Les techniques de la polymérisation patape (Polycondensation)

Techniquement, les réactions de polymérisation @eiu@tre effectuées de différentes
maniéres suivant la nature du monomére et I'uiitisaqui doit étre faite du polymere. On
distingue quatre techniqgues de polycondensation:pddycondensation en masse; la
polycondensation en solution ; La polycondensatonsuspension et a I'état solide ; la

polycondensation interfaciale.

[.2.5.3.1.1. La polycondensation en masse

C'est évidement la méthode la plus couramment gméelolLes réactions sont
généralement lentes a température ambiante, iinBsessant d’opérer a des températures
suffisantes pour que les monomeéres et polymérentsédondus ; dans ces conditions, le
milieu réactionnel est toujours homogene et la péfysation se trouve facile. Mais outre la
dépense énergétique supplémentaire correspondantidauffage ; il apparait des risques de
dégradation des produits. La polycondensation essenprésente I'avantage de conduire a un
polymére sec directement utilisable, mais malhesement 'opération est assez lente, elle
nécessite une importante dépense d'éné¢gie
1.2.5.3.1.2. La polycondensation en suspension efétat solide

L’association de ces deux types de polycondensatiéié utilisée dans la préparation de
polyamides en deux étapes. Un dicarboxylate deybd@st d’abord polycondensé avec une
diamine en suspension dans un hydrocarbure arameatig@ phénol et le polymere précipitent
dans le dispersant qui doit dissoudre le dicarlairytie diphényle sans gonfler le polyamide
formé. Cette polycondensation en suspension donngrépolymere (1000 a 4000) qui est

ensuite pulvérisé et polycondensé a I'état sqkdé.

13
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1.2.5.3.1.3. La polycondensation en solution

Bien qu’il s’agisse d’'une méthode tres développée laboratoire, son utilisation
industrielle est limitée. Son importance relativevihit cependant croitre compte tenu du
développement des nouveaux polymeres aromatiqteza@ératures de transitiongjTet (Tr)
élevées. Le mélange solvant contient en générabmposé inerte vis-a-vis des réactifs et un
agent gonflant du polymere ; un capteur de propymidine, triethylamine) est ajouté pour
fixer le chlorure d’hydrogene formé. Le pouvoir \swit de ces composés organiques est
fortement accru par l'introduction de sels minér&lg que LiCl ou CaGl[24].
1.2.5.3.1.4. La polymérisation interfaciale

La polycondensation interfaciale est une méthodpaligmérisation rapide et irréversible
utilisée pour la préparation des polyuréthanesygmides et polyarylates ester. Cette
méthode met généralement en jeu des systéemes igipbsadiquides constitués d’'une phase
agueuse et une phase organique qui dissolventtigélaent les deux monomeéres. Les

monomeres utilisés sont plus souvent tres rédblifs
[.2.6. Propriétés des polymeres

Les propriétés des matériaux polymeéres sont beauptus sensibles que celles des
métaux aux influences extérieures telles que lapéeature, la dureté, l'intensité de la

contrainte appliquée, les radiations UV et les &ggehimiques.

Les caractéristiques de résistance peuvent diffeeatement d’'un ordre de grandeur.
Hormis les parametres spécifiques ou matériaux genanolaire, taux de ramification,
mobilité des chaines, taux de réticulation,.....Jestconditions extérieures (humidité, agents

chimiques, température, vitesse de sollicitatippetet intensité des contraintes appliquées).

1.2.6.1. Propriétés physiques des polyméres

Avant tout, rappelons qu’il existe une grande wéride matieres plastiques, tout comme
il existe un grand nombre d’alliages métalliquese des caractéristiques physiques générales

des polymeéres est :

La masse volumique : La masse volumique des mat@astiques est peu élevée. La légereté des

polymeres est sans aucun doute une des qualitéslgilus largement contribué a leur diffusion.

En ce qui concerne le rapport (résistanda &raction/ masse volumique), certains

polyméres sont en fait supérieurs bien a des naatérétalliques.

14
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La faible masse volumique des plastiques est ddailale poids atomique des principaux
atomes de leurs chaines (principalement I'hnydrogee carboneR26].

1.2.6.2. Propriétés thermiques
» Latempérature

La température de transition vitredde" et la température de fusidm i sont les deux
températures fondamentales nécessaires dans l#gadeatériaux polymeres.

La température de transition vitreuse est partigdiet importante pour les polyméres
amorphes, notamment les thermoplastiques amorpbes,lesquels, il n'existe aucune force
de cohésion importante autre que I'enchevétrement.

Les températures caractéristiques d'un seul et nméatériau peuvent alors étre classées
de la fagon suivante :

Température de transition vitreuse < Température decristallisation < Température de
fusion < Température de décomposition thermique

Selon la température a laquelle il est soumis, atérrau polymere peut présenter des
comportements mécaniques différents. Ceci peur@dupe pour les thermoplastiqgues semi
cristallins dans un domaine méme étroit de la teatpge[26].

[.2.6.3. Propriétés mécaniques

La grande majorité des polyméres sont utilisés moypporter des charges, c’est-a-dire
gu’ils ont une fonction mécanique. Pour assureedenction souvent critique, il convient de
correctement dimensionner les piéces de structafiesg’assurer leur résistances mécaniques
et leur durée de vie en service. Les propriétésamdues des polymeéres sont fortement
influencées par la température et la vitesse dermhéftion. Pour un méme matériau, une
augmentation de la température conduit a un cormamamnt evoluant de fragile a ductile, de

méme qu’une décroissance de la vitesse de défamjéi
1.2.6.3.1. La résistance et la contrainte

Les grandeurs caractéristiques permettant de c@mfmcomportement mécanique des
différents matériaux sont définies ci-dessoudttilées sur Figure 1.10

» Contrainte au seuil d’écoulementoy:

Définie comme la contrainte en traction pour latpukel pente de la courbe-§) s’annule

pour la premiere fois.

15
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» Résistance en tractiorsy (ou contrainte maximale en traction) :

Elle caractérise, comme son nom lindique la contea maximale supportée par
I'éprouvette pendant I'essai de traction.

» Contrainte a x% d’allongement oy

Définie comme la contrainte en traction pour lapuéd courbe ¢-¢) est décalée, par
rapport a la courbe initialement linéaire, d’'unstaince correspondante aallongement de x
%.

« Contrainte a la rupture og

Elle est déterminée a la rupture de I'éprouvettafgl il n'y a pas de seuil d’écoulement
et donc de contrainte correspondante ou qu'il pest possible de déterminer la contrainte a

X % d’allongement)6].
» Larésistance en flexion
Elle est calculée selon des normes et pour lesttyidastiques ductiles.
» Lareésistance en compressiofcm

Elle est mesurée sur des petites éprouvettes i'pssa limiter le risque de flambage, il
est important de noter que la présence d'entatle® petites fissures est moins importante
dans ce type d'essai que dans l'essai de traptisgue ces défauts morphologiques peuvent
se fermer sous l'effet de pression. Pour cetteomaita résistance en compression des
matériaux polymeéres est généralement plus élevédaqésistance en tractifsi.

* La résistance en cisaillement,,

Elle peut étre déterminée a partir des éprouveitisdriques, soumis a une sollicitation

de torsion. Les déformations non homogénes desiegites sont a éviter pendant I'essai.

Est généralement mieux définie a partir de la té&sce en traction, en utilisant le critére
de déformation de " Haber Von Mises Henky ".
Tm = 0.580m

On peut en général appliquer le classement sujéant

Résistance en cisaillement < Résistance en traction Résistance en Compression <

Résistance en flexion.
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Figure 1.10 : Grandeurs caractéristiques déterminées a padicdurbes

Contrainte — déformation (essai de traction) pofiémtnts types de matériaux

A: fragiles B, B' : ductiles avec seuil d'écouleme@t,ductile sans seuil d'écoulem¢@y.

1.2.7. Applications des polymeres

Tableau 1.1 : les domaines d’application des polymégis.

Domaines

Exemples

Le secteur de la

construction

Les portes, conduites d’'eau et I'assainissen
peinture des murs des plan chaires et

plafonds, revétement du sol.

Industrie de I'emballage

Bouteilles, pots de yaounbites aux lettres

probleme thermique, gainage films vidéo.

Médecine et santé

Poches de sang, gants, lentilleses de

lunettes, les organes artificiels, seringy

prothéses, outils de chirurgie, industrie dentairg.

Articles ménagers

Tupperware, poubelles, seaussehe.

Matériel électrique et
électronique et les

communications

Tension d'isolement, isolation, laveus

ordinateurs et les caméras, radio et télévisi

téléphone.

ent,

des

es,

Industrie au tom mobile

Systemes vitre claire, daparrosserie, optique
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planches de bord, habillage intérieur, facades de
téléviseurs, gainage de cables.

Industrie textile

Vétement, fibres textiles natlesl et

synthétiques, sacs.

Dans le domaine agricol

e Colles, vernis, mousses.

Sports-loisirs

Certaines parties des batiments, alesns et

bateaux, coques de bateaux...

Industrie chimique

cuves, revétements.

Le domaine alimentaire

Procédés de fabricationird&tts, emballages
(bouteilles, pots de yaourt, briques de lait, l®jte
a oceufs) ou industriel (flacons de détergent,
sachets et sacs, casiers).

Le matériel de maison

Meuble. Vaisselle, accessoire

[.3. Les composites

1.3.1. Définition

Un matériau composite est constitué généralemenhed’ou de plusieurs phases

discontinues réparties dans une phase continues [Raras de plusieurs phases discontinues

de natures différentes le composite est dit hybridephase discontinue est habituellement

plus dure et avec des propriétés mécanigues etiotrasupérieures a celle de la phase

continue. La phase continue est appelée matrieepttase discontinue est appelée charges ou

renforts[27].

[.3.2. Constituants des matériaux composites

Les matériaux composites sont constitués prinaipei :

» d’'une matrice a laquelle sont ajoutés, dans cextamposites des charges,

» d’'un renfort,
» d’'une interfacq28].
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Matrice

Figure I.11: schéma d’'un matériau compodi28].

1.3.3. Classification des composites
1.3.3.1. Selon la géométrie

On a trois classes :
e composites a fibres ;

e composites a particules ;

* composites structuraux.
1.3.3.1.1. Composites a fibres

Un matériau composite est un composite a fibrde sénfort se trouve sous forme de
fibres. Les fibres utilisées se présentent sois $otme de fibres continues, soit sous forme de
fibres discontinues : fibres coupées, fibres caurtéarrangement des fibres, leur orientation
permettent de moduler a la carte les propriétésamégaes des matériaux composites, pour
obtenir des matériaux allant de matériaux fortensmsotropes a des matériaux isotropes

dans un plaif29].
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= i

Figure 1.12: Composites a fibre80].
1.3.3.1.2 Composites a particules

Un matériau composite est un composite a partidolessjue le renfort se trouve sous
forme de particules. Une particule, par opposithox fibres, ne posséde pas de dimension
privilégiée. Les particules sont généralementagtds pour améliorer certaines propriétés des
matériaux ou des matrices, comme la rigidité, lauéea la température, la résistance a
l'abrasion, la diminution du retrait, etc. Dansndenbreux cas, les particules sont simplement
utilisées comme charges pour réduire le colt duémaai, sans en diminuer les

caractéristiquep29].

composite
a particules

©RC2C

Figure 1.13: Composites a particul¢30].
1.3.3.1.3. Composites structuraux

La fabrication d’un renfort peut se faire avec fieges dispersées au hasard ou orientées
dans une ou plusieurs directions. Des axes de roamfeent peuvent étre définis par le

croisement de fils (le tissage). Des structures @i egalement été développées afin
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d’améliorer le renforcement du matériau et d’apgrorine solution aux problémes de
délaminage.

composite
laminé

Figure 1.14: Composites structuragg0].
» Les stratifiés
Un stratifié est constitué d'un empilement de monobes ayant chacun une orientation
propre a un référentiel commun aux couches et désigmme le référentiel du stratifié.
En jouant sur l'ordre et l'orientation de ces ceschl est possible d'adapter finement les
propriétés mécaniques du stratifié aux sollicitai@xtérieures, et donc d'atteindre un haut

niveau d'optimisation en mettant la matiere la kelest le plus utile.

Fibres

orientation
des fibres

Matrice

stratifié

Pli individuelle

Figure 1.15: composite stratifi¢29].

= Les Composites monocouches
Représentent I'élément de base de la structure azitep Les différents types de
monocouches sont caractérisés par la forme duntenéofibres longues (unidirectionnelles

UD, réparties aléatoirement), a fibres tisséeiyras courtd29].
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Figure 1.16: composite monocouch29].
= Les sandwiches
Matériaux composés de deux semelles (ou peauxjathelg rigidité et de faible épaisseur
enveloppant une ame (ou coeur) de forte épaissdaibit résistance. L'ensemble forme une
structure d'une grande légereté. Le matériau sahdpasséde une grande Iégéreté en flexion

et c'est un excellent isolant thermidae].

Figure 1.17: Composite sandwicf29].

[.3.3.2. Selon la nature des constituants

Selon la nature de la matrice, les matériaux coitgmssont classés comme des
composites a matrice organique, a matrice métalliogw a matrice minérale. Divers renfort
sont associés a ces matrices. Seuls certains sodiplesociations ont actuellement un usage
industriel, d’autres faisant I'objet d’'un développent dans les laboratoires de rechefe®é

» Les composites a matrices organiques (CMO)constituent, de loin, les volumes les

plus importants aujourd'hui & I'échelle industeiell
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* Les composites a matrices céramiques (CMC)sont réservés aux applications de
tres haute technicité et travaillant a haute teatpée comme dans les domaines
spatial, nucléaire et militaire.

* Les composites a matrices métalliquee(CMM) : sont composés d’aluminium, zinc
ou magnésium par exemple. Les CMM peuvent étrisésilpour diverses applications

comme I'automobile, les loisirs ou encore I'élenigue.
[.3.4. Les matrice

Dans un grand nombre de cas, la matrice constitaanaitériau composite est une résine
polymere. Les résines polymeéres existent en grammibre et chacune a un domaine
particulier d’utilisation.

Les matrices ont essentiellement pour réle de fiéagisles contraintes apportées sur le
matériau aux fibres, de les protéger contre lessaipns extérieures et donnent la forme du
matériau. Elles doivent étre en outre assez détuenaet présenter une certaine compatibilité
avec le renfort pour pouvoir apporter aux matériaarmposites des propriétés mécaniques
assez élevées.

Les résines les plus utilisées dans les matériamposites sont :

» Les résines thermodurcissables ;

» Les résines thermoplastiques.

Ces deux types de polymeéres different en leur wstreanoléculaire aussi bien que leur

comportemenf29].
1.3.4.1. Matrices thermodurcissables

Ont une stabilité thermique beaucoup plus élevéeamnparaison avec les matériaux
thermoplastiques, un grand avantage pour des agiphs d'une demande tres élevée.
Des remplisseurs ou charges sont employés en podgrpeur une variété de raisons, a savoir
réduire le colt, améliorez le traitement, la dénsie commande, conductivité thermique,
dilatation thermique, propriétés électriques, pitps magnétiques, retard de flamme, et pour
ameéliorer les propriétés mécaniques. En génématelmplisseurs peuvent changer I'exécution
des composés de polymére en changeant la coulesegsité, proprietés de barriere, les

propriétés électriques et thermiques, la finitiensdrface, le rétrécissement, ef@9].
1.3.4.2. Matrices thermoplastiques

Dans les matériaux thermoplastiques, les difféeentelécules ont une structure linéaire

et il n'y a aucun produit chimique liant entre eGes molécules s'associent par des forces de
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Van der Waals, interactions de dipdle-dipble, aig'hydrogene et égalisent I'empilement
des anneaux aromatiques. Le thermoplastique peetramolli et fait pour couler avec
I'application de la chaleur et de la pression pehdae l'interaction faible entre les molécules
peut étre temporairement décomposée. Quand le imatést alors refroidi, les molécules
reconstituent la liaison secondaire entre elleis & solidifie. En raison de cette facilité de
fabrication et de formabilité, les matériaux theptagtiques sont largement répandus dans
une variété de produits.

Parmi les matrices thermoplastiques, on trouve :

* Le polyéthyléne (PE) ;

* Le polypropylene (PP);

* Le poly (acétate de vinyle) (PAV) (colles a boisetres adhésifs) ;

e Le poly (chlorure de vinyle) (PVC) (tuyauteries) ;

* Le poly (méthacrylate de méthyle) (PMMA) ;

* Le nylon 6,6 (fibres, vétements) ;

* L’acétate.

Les matrices thermoplastiques posseédent de faiplegpriétés mécaniques. Leur
renforcement (le plus souvent par des fibres ceurtmnfere une meilleure résistance
mécanique, une bonne stabilité dimensionnelle,i @jo&in accroissement de la tenue en
température.

Les résines thermoplastiques, en revanche, pel@temtalternativement ramollies par
chauffage et durcies par refroidissement dans tervialle de température spécifique du
polymére étudié. De plus ces résines présenteptitlide a I'état liquide de se mouler

facilement par plasticitg29].
[.3.5. Les renforts

C’est le principal porteur constitutif dans le caraje (forme, volume). Il confére aux
composites leurs caractéristigues mécaniques ditégirésistance a la rupture, dureté. Ces
renforts permettent également d’améliorer certadesspropriétés physiques : comportement
thermique, tenue en température, tenue au fewstaé@se a I'abrasion, propriétés électriques,
etc. Les caractéristiques recherchées pour lesrtsrdont des propriétés mécaniques élevées,
une masse volumique faible, une bonne compatila@litr les résines, une facilité de mise en
ceuvre, un faible colt. En fonction de leur utilisat les renforts peuvent étre d’origines

diverses comme il est indiquée sur la figure 1.18
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Renfort

Organiques Minéraux

Artificielles Végétaux Céramiques | Métalliques

| | L

Polyester Aramide Bois Coton Verre . Carbone Bore

Papier

Figure 1.18: Les différents types de renfd&1].

Les propriétés physigues et mécaniques sont forteinduencées par la nature des
fibres.
La forme du renfort est fonction de I'applicationdel volume de piéces a réaliser, elle

permet de distinguer deux grandes familR.
1.3.5.1. Renfort en fibres discontinues

Des fibres courtes, ou particules (charges $otme de microbilles, de fibres broyées,
d’écailles ou de poudre), permettent d’améliaentaines propriétés de la matrice (résistance
a l'usure, propriétés thermiques, poids). Cellesste I'élément de base et on obtient alors un
« polymere renforceé j29].

[.2.5.2. Renfort continu

Sous forme de fibres longues qui sont généralemidigées pour des composites HP.
Cette forme fibreuse offre une résistance a laurepet souvent un module d'élasticité
beaucoup plus élevée que ceux du méme matériaufmassc une augmentation de la
longueur de 10000 fois, ou bien pour le méme volumsurface est multiplié par 100 dans le
cas des fibres de verre.

Ces renforts ont le role d’'assurer la bonne tenéeamque des composites et sont
disposés au sein du matériau en fonction des @tégrrecherchées. Pour créer une structure

résistante adaptée aux contraintes mécaniquesisteeplusieurs architectures de renforts :
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unidirectionnelle, bidirectionnelle (tissus ou cdexes 2D, tridimensionnelle (fibres
orientées suivant trois directior{2p].

[.3.6. Charges
[.3.6.1. Charges renforcantes

L'objet de l'incorporation de charges renforcaness d’améliorer les caractéristiques
mécaniques de la résine. Ces charge peuvent ésgels suivant leur forme géométrique en :
» charges sphériques ;

» charges non sphériques.
1.3.6.2. Charges non renforcantes

Les charges non renforcantes ont pour rbéle soitl@mineur le cout des résines en
conservant les performances des résines, soit d@erécertaines propriétés des résines.
Parmi ces classes on trouve :
» charges de faible cout ;
» charges ignifugeantes ;

» charges conductrices et antistatif@@).
1.3.7. Additifs

Les additifs se trouvent en faible quantités (quesy% et moins) et interviennent comme
» Lubrifiants et agents de démoulage ;

* Pigments et colorants ;

* Agents anti-retrait ;

e Agents anti-ultravioletf29].
[.3.8. Avantages et inconvénients des composites

Les composites sont préférés a d’autres matériatcemu’ils offrent des atouts liés a :
* leur légéreté ;
* grande résistance a la fatigue ;
» faible vieillissement sous l'action de I'humidiié, la chaleur, de la corrosion
* insensibilité aux produits chimiques ;
* possibilité de prendre plusieurs formes (piécespiexes) ;
* bonne tenue au feu (attention aux dégagementsues)ig

Cependant certains inconvénients freinent leuuslifin :
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* les colts des matieres premiéres et des procédabramtion ;
* la sensibilité a la chaleur ;

* la gestion des déchets engendrés et la réglenmntiiplus en plus stricf82].
[.3.9. Mise en ceuvre des matériaux composites

Le but de ce paragraphe n’est pas de détaillatifEsentes techniques d’élaboration des
matériaux composites mais de les présenter danglebalité et de préciser dans quels cas
elles sont utilisées. Il existe plusieurs méthogesir élaborer et mettre en forme les
composites qui peuvent étre regroupées en catd@aiie

* par extrusion : tres utilisée avec les thermoplastiques ;

e par imprégnation : utilisée souvent avec les tissus et les fils ;

» par dépot : pour les composites en sandwichs.

Ces techniques sont souvent suivies d’'un moulagdéjinit les formes du matériau. Le
moulage peut étre réalisé de plusieurs facons :

» par compression :(a froid ou a chaud, par injection de résine) stiene méthode
utilisée pour les composites a fort taux de renpair obtenir des pieces avec des formes
profondes et délicates.

* sSous pression (au contact, a injection simultanée) : c’est lahode la plus simple
permettant I'obtention de pieces en grande séréebets prix. Le taux de renfort est toutefois
limité.

» sous vide :pour des pieces de petites et moyennes séries

* en continu : les pieces obtenues sont planes ou ondulés, tegasites en sandwichs
sont souvent préparés par cette technique

e par pultrusion: qui intervient d’habitude aprés imprégnation delre (fils,
stratifiés, tissus), les profils obtenus sont tiggtes ou en courbes a section constante. Cette
technique donne des matériaux a caracteristiqueamuties assez €levees.

» par centrifugation : technique réservée pour les formes cylindriquése, tuyaux).

» par enroulement filamentaire : (circonférentiel, hélicoidal) permettant la conompt
de pieces cylindriques et sphériques avancéesrdpogion de fibres dans le composite est
assez élevée ce qui donne de hautes caractérsstigeEaniques. Par contre, cette méthode est

trés couteusf83].
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[.3.10. Domaines d'utilisations des matériaux

Les matériaux composites de nos jours prennenplaoe prépondérante dans différents
domaines de par leur simplicité d’élaboration, l&gereté ainsi que leurs caractéristiques
mécaniques. Contrairement aux matériaux classiquesprésentent des caractéristiques
mécaniques intrinseques, les matériaux composigesgmt répondre aux exigences des
différents types de contraintes a partir d’'une @ation et d’un choix judicieux de matrice et
renfort, et ceci, dans différents domaines.

Les matériaux composites ont été introduits praivesent dans les automobiles, a la
suite des matériaux polyméres dont certains sdigdst comme matrices.

De nos jours, les matériaux composites ont pris plaee importante dans divers
domaines : aéronautique, transport, batiment,rtoistc. Du point de vue écologique, les
fibres naturelles utilisées comme renforts dansdesposites prennent une place croissante et

sont de nouveau d’actualifg9].
[.4. Conclusion

L’objectif des producteurs des matériaux compostdsde concurrencer et de surpasser
les métaux qui, de leur coté, ne cessent d’optinhesgs propres caracteéristiques.

La diversité des matériaux composites et leur smg@, qui permettent de fabriquer ou
de composer des caractéristiques a la carte, rendembjectif 1égitime. Pour atteindre ces
objectifs, ce secteur doit se développer par I'iation.

Dans les composites les fibres se trouvent souse®rorganiques et naturelles, ces

derniére peuvent donner une bonne résistance ariaagrace a leurs propriétés.
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[1.1. Introduction

L'utilisation croissante de fibres végétales commaeaforts dans les composites a
matrices thermodurcissables ou thermoplastiqueshitodes avantages environnementaux
tres intéressants. Les caractéristiques marquaetees fibres sont leur faible codt, faible
masse, haut module spécifique. Le défi majeur danidisation de ces fibres comme
éléments de renforcement dans les matériaux coteposst de réaliser une bonne liaison
entre les fibres et la matrice polymere. Les fibmaturelles sont de nature hydrophile, car
elles sont dérivées de la cellulose, qui contierst groupes hydroxyles fortement polarisés.
La mauvaise adhérence interfaciale fibore/matridestifficultés dans le mélange en raison
de mauvais mouillage de la fibre avec la matrioatént I'utilisation de ces fibres comme
matiére de renforcement dans les matériaux bio-ositgs.

Les fibres naturelles ont récemment attiré I'atbenties scientifiques et ingénieurs en
raison des avantages qu’elles fournissent par rappa fibres de renforcement classiques
comme les fibres de verre. Le développement desposites comportant des fibres
naturelles est donc un sujet d'intérét depuis iesddrnieres années. Ces fibres naturelles
sont des fibres a faible colt et a faible denditélles possédent des propriétés spécifiques,
par exemple elles sont biodégradables et non alesasi

Ce chapitre est divisé en deux parties, la prengarge est consacrée a la présentation
des palmiers dattiers et ses composants, a savoellulose, 'hnémicellulose et la lignine.
Nous exposerons également les connaissances astoeficernant les fibres végétales et les
différentes voies de modification chimique et legtmodes d’extractions. On présente
pareillement les matériaux composites renforcésdear fibres végétales et on donne des

exemples d’utilisations de ces matériaux dans rdiffies domaines.

Dans la seconde partie, nous présenterons unerafjéagon sur le procédé de

fabrication et les caractéristiques du polyéthylene
I1.2. Les fibres

11.2.1. Définition de fibre

Le terme fibre se rapporte a un corps solide flexiba fibre est un composant filiforme
(rapport longueur /diameétres est tres élevé : ZW)LBe faible longueur (5- 60mm) et dont
I'épaisseur est comprise entre 0.005-0.75mm laedfilsont disponibles sous différentes

formes (rondes, plates, gaufrées) d'origine mieémbanique ou métalliqua4].
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Une fibre est une formation élémentaire, végétalemimale, d’aspect filamenteux, se
présentant généralement sous forme de faisceauxeripioie également ce terme par

extension pour désigner certains matériaux minéoausynthétiques ayant le méme aspect.

[1.2.2. Trois grandes familles de fibres

On a quelques exemples de trois grandes familléibices

[1.2.2.1. Les fibres métalliques

> acier ;
» inox ;
» fonte (amorphe]34].

[1.2.2.2. Les fibres organiques

» polypropyléne;

polyamide;

acrylique;

mélange polypropylene/polyéthyléne ;

kevlar;

YV V V V VY

aramide;
» carbong34].
11.2.2.3. Les fibres minérales
> verre;
» wollastonite;
> basalte;
» mica[34].

[1.2.3. Caractéristiques et propriétés des fibres

Chaque famille de fibres présente des caractaresigt des propriétés spéecifiques
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Tableau I1.1: Les caractéristiques et les propriétés des fii3#s

Masse Diametre | Résistance aModule Allongement
volumique | moyen la traction| d’élasticité | a la rupture
(g/cn) (Hm) (N/mnr) (GPa) (%)
Fibres 7,85 50-1000 1000-2500 | 150-200 3-4
métalliques
Fibres de verre | 2,6 9-15 2000-3000 |80 2-3,5
Fibres 0,9 >4 500-750 5-10 10-20
polypropyléne

Il. 3. Les fibres naturelles

Les fibres naturelles sont des structures biolagggprincipalement composées de
cellulose, hémicelluloses et lignine. Elles comient aussi des extractibles, des protéines et

certains composés inorganiques en faibles propitd].

Fibres Fibres Fibres
animales végétales minérales
Fibres de Fibres
bois agricoles
Fibres Fibres Fibres Fibres Fibres
libériennes 1ssues des issues des 1ssues du issues des
feuilles graines fruit tiges

Figure 11.1 : Classification des fibres naturelles en fonctiedelir origind2].

Toutes les fibres naturelles sont biodégradabkesgjut veut dire que la nature peut les
dégrader jusqu’a leurs composants de base sansention de 'homme. Autrefois, les
fibres naturelles étaient dépassées par les fdyrhetiques qui étaient moins chéres et plus
faciles a produire et qui avaient des propriétggsaures. A cause de la tendance actuelle
de respect croissant pour la nature, la biodégittgatles fibres devient de plus en plus
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importante. C’est pourquoi les fibres naturellesdégradables ont, de nouveau, gagné de

I'ampleur par rapport aux fibres synthétiques nmuégradables.

Une caractéristique des fibres naturelles est fat@an des propriétés mécaniques et
chimiques due a la variation de leur compositionorigine de cette variation de
composition est d’'une part le fait qu'’il existe gikeurs variétés de plantes (plusieurs especes
de coton) et des animaux (plusieurs espéces d& ldomt sont extraites les fibres et d’autre
part le fait que méme les fibres de coton d’'unatelgarticuliere et les fibres de laine d’'un

seul mouton varient en longueur, épaisseur, rigidibuleur, etg36].

Il.4. Les fibres végétales
I1.4.1. L'histoire des fibres végétales

Fibres végétales et fibres synthétiguegaujpurs cohabité, chacune pour des qualités
propres. Les fibres synthétiques ont réellementndises au point au 20éme siecle : les
Allemands ont lancé le chlorure de polyvinyle el349es Américains le nylon une année
plus tard. Par la flambée des cours de 'or nes,flores synthétiques ont commencé a étre
remplacées petit a petit par les fibres végétdlasitant plus que ces derniers temps d’autres
enjeux sont pris en considération, a savoir la gmion de I'environnement et les
contraintes de recyclage. Les fibres végétalesagotird’hui trés utilisées, que cela soit par

la filiére textile, automobile et méme le batimgsi].
11.4.2. Définition

Les fibres végétales sont des structures biologigoncipalement composées de
cellulose, hémicelluloses et de lignine. Dans ungp@rtion beaucoup plus faible elles
contiennent aussi des extractibles, des protéinesriains composés inorganiques. Chaque
fibre se présente sous la forme d’'un compositeiomuithes dans lequel la lignine joue le

réle d’'une matrice enrobant un élément structurastrigide qui est la cellulo$a7].
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Fibre Regroupement Faisceau de Regroupement
unitaire de fibres fibres de faisceaux de
unitaires fibres

Figure 11.2 : Les différentes formes de fibres végétdBis.

11.4.3. Origine des fibres végétales

Les fibres végétales sont classées selon leurnerigilles sont issues de différentes
parties de la plante : des feuilles (fibres del st@bananier, de palmier, d’alfa), des graines

(fibres de coton, de kapok, etc.), de la tige (¢hanvre, jute, kénaf, ramie, bambou, etc.),
des fruits (fibres de coco, et¢3y].
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Figure 11.3: Classification des fibres végétales selon I'oridiid.
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11.4.4. Classification des Fibres Végétales

Les fibres végétales sont classées en quatre graupeant leur provenance. A savoir :

les fibres de feuille, de tiges, de bois et deaa@f
[1.4.4.1. Les fibres de feuilles

Ces fibres sont obtenues grace au rejet des plambescotylédones. Les fibres sont
fabriquées par chevauchement de paquet qui enteloag des feuilles pour les renforcer
ces fibres sont dures et rigides. Les types dedilde feuilles les plus cultivées sont la fibre

de sisal, de Henequen et d'ab§®4.
11.4.4.2. Les fibres de tiges

Les fibres de tige sont obtenues dans les tigepldases dicotylédones. Elles ont pour
réle de donner une bonne rigidité aux tiges detptan

Les fibres de tige sont commercialisées sous fodmepaquet de cor et en toute
longueur. Elles sont par la suite séparées indalidnent par un processus défilage.

Les fibres, une fois séparées, sont utilisées tafabrication des cordes ou de textile
ou bien dans le renforcement du ciment et bétos fibees de tige les plus utilisées sont les
fibres de jute, de lin, de ramie, de sunn, de kefiafena et de chanvre.

Rapporte que les fibres de tige, les plus utifis#ens le renforcement du ciment, sont

celles de sunn, de chanvre et de [G&.
11.4.4.3. Les fibres de bois

Les fibres de bois proviennent du broyage desearbels que les bambous ou les
roseaux. Elles sont généralement courtes. Plusoliereheurs ont montré I'efficacité de ces

fibres dans le renforcement des cimgB8t.
[1.4.4.4. Les fibres de surface

Les fibres de surface entourent en général la saidie la tige, de fruits ou de grains.
Les fibres de surface des grains constituent laggde plus important dans cette famille de
fibres. Nous citons entre autre le coton et la ra@xcoco (coco). Les fibres de coco ont
donné de bons résultats pour la résistance aXmffi@lu ciment de fibre. Il est & noter que,
les fibres de palmier, qui entourent son tronc,aajignnent a cette famille de fibres. Nous
citons entre autre le coton et la noix de cocodgokes fibres de coco ont donné de bons
résultats pour la résistance a la flexion du cimdmnfibre. Il est & noter que, les fibres de

palmier, qui entourent son tronc, appartiennerdttedamille de fibre§34].
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[1.4.5. Composition biochimique d’une fibre

La fibre végétale est un composite en elle-méme.rdrdort est constitué par les
couches demicrofibrille cellulosiques en partie cristallin€e dernier est enrobé d’'une
matrice polysaccharidiqgue amorphe (hémicellulospestine) qui est associée par liaison
hydrogene et covalentes a la lign[88].

La proportion d’holocellulose (comprenant la calké et ’hémicellulose) et de lignine
varie selon la nature et I'dge des fibres. La cositffom dépend de la condition de
croissance, de I'age du végétal, des conditiomsatiques et bien sdr de la nature des fibres
[39].

11.4.5.1. La cellulose

La cellulose est le composant principal des filrasirelles, elle présente le corps de la
plante grace a son état cristallin.

La cellulose est une macromolécule de formule dumiglobale (6H100s)n, Sous
forme d’'un polymere de condensation linéaire ctunstl'unités D-glucopyranose-anhydro
reliées entre elles par des liaisons 3-1,4-gluapsés produit awniveau de la membrane
plasmique par un ensemble de 6 unités cellulosthages, dont la synthede 36 chaines
de B-(1,4)-glucane, forme unenicrofibrille de cellulose, plusieurs microfibrifesont
regroupées en fibrillg87].

Plusieurs microfibrilles liees entre elles pes liaisons hydrogénes constituent une

fibrille, mesurant 3 & 5 nm de diamétre et jusquién delongueur.

H OH

Gilucose

H

CH,OH CH,OH
H ) H O
H H

OH H OH H

H OH

Glucose

H

I

Figure 1.4 : Représentation de la chaine de cellu[d§g.

[1.4.5.2. L’'hnémicelluloses
Apres la cellulose, Les hémicelluloses constituenpolysaccharide le plus abondant

dans la nature, et qui se caractérise par soncérimgpar les solutions alcalines tel que le
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NaOH. A l'inverse de la cellulose qui a une stroetaristalline, les hémicelluloses sont
amorpheg37].

Le squelette des hémicelluloses est composé atuségl,4) D pyranose, de glucose,
ou de mannose ou de xylose. De cela les hémicsdlslsont appelées : les xyloglucanes, les
mannanes (galacto-/glucomannanes), les xylanesgllesironomannanes et les glucanes
mixtes.

La nature des hémicelluloses dépende de sa congposibnosaccharidigue qui est trés

variable et qui dépend de leur origine variétaletidsu ou du type cellulaire, de I'age des

_OH _OH
o
o oH HO
Hexoses .
O O+,
Car OH
t OH
B-D-GIic p B-D-Man p a-D-Man p
A+ HO A oH = OH o HO O
Pentoses oH OH HO OH HO OH AP HofoH
OH
OH OH HO HO
B-D-Xyl p a-L-Ara p a-L-Ara f B-L-Ara f «-D-Ara f
OOk COOH COOH
o, o &
-
Acides hexuronigques OH HO oH oH
OH OH oH
OH
OCH
i OH = S
B-D-31cp.A B-D-Galp A 4-O-Me-a, B-D-Gal p A

Figure 1.5 : Principaux glucides constituant les hémicelluld4€s.
[1.4.5.3. Les pectines

Ce sont des polysaccharides chargés riches en Rei@dacturonique liés em (1—4),
appelé acide polygalacturonique. Elles sont égaleneemposées de L-rhamnose, L-
arabinose et D-galactose. Elles permettent laoieisntre les faisceaux de fibres, et elles
jouent le réle de ciment intercellulaire et ellemibuent a la cohésion des tissus végétaux.
Elles sont le constituant essentiel de la lamelbgeanne a la base du « ciment » qui réunit
les cellules entre elles. Les pectines forment noumge d’hétéropolysaccharides complexes
qui représente généralement environ 35 % des pariomaires chez les dicotylédones et de
2 a 10 % chez les monocotylédones. Principalenteid domaines structuraux existent
parmi les pectines; I'homogalacturonane (HG), Hammogalacturonane | (RGI) et le
rhamnogalacturonane 1l (RGI}7].

Selon I'estrerification les pectines sont carastés par un degré de méthylation (DM)

et un degré d’acétylation (DA). Les HG sont dépodéss la paroi végétale sous forme
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hautement méthylée. En fonction de son DM, un ldGr@ étre désigné par pectine (DM >
75 %) ou acide pectique (pectate) (DM < 75 %).
La modification du DA et du DM des HG par des enegnau sein de la paroi sera

abordée par la suif87].

COOCH,

5

COOCH,

COOCH,

[ |

Figure 11.6 : Structure de la pectir{é0].
[1.4.5.4. La lignine

La lignine est un polymeére phénolique amorphe dtugstie composants aliphatiques
(-R) etaromatiques (-Ar)

Elle constitue le soutien de la structure naturdbela plantec’est le liant entre les
fibres formant des faisceaux ou des tiges. En cuesie, elle occupe tolgspace pariétal
qui n’est pas occupé par des macromolécules, d#glage ce fait, 'eau. La ligninerme
ainsi un maillage tridimensionnel hydrophobe inagptéextension, qui génére l'arrét de la
croissance pariétale. La lignine est impliquée danstructure et la cohésion de la paroi
[37].

(1]

ahewsl sbripsiiven

i&%mﬂ sosseaiiey

Figure 1.7 : Motifs élémentaires de la ligniré0].
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I1.4.5.5. La cire

Les cires sont des composantes des fibres végétalesuvent étre extraites avec des
solutions organiques. Elles sont constituées dérdiits types d’alcools insolubles dans

I'eau et de plusieurs acides comme l'acide palméjd'acide oléagineux et I'acide stéarique

2].

O

Hsc/\/\/\/\/\/\/\/u\OH

Figure 11.8 : Structureet modéle moléculaire de I'acide palmitigd].
[1.4.6. Morphologie de la fibre végétale

Sur le plan morphologique, les fibres végétaleg sendimensions tres variables qui
dépendent de I'état de maturité et aussi des dgondienvironnementales de croissance de la
plante. La variabilité du diamétre peut étre trapartante le long de la méme fibre végétale
[38].

La fibre végétale se caractérise aussi par la biittade I'épaisseur de sa paroi qui
découle de cellale la porosité des fibrilles, ainsi que le pouraget du volume de la
fraction (PVF) des différentes couches de la pgaoielle moyenne, paroi primaire et paroi
secondaire]. La paroi primaire (P), est la plus aajnest de diametre de 0.1 & QA,
constituée de cellulose, hémicelluloses, pectinglest protéines. Le tout est enrobé de
lignine. La lamelle moyenne est de 0.05 auhal’épaisseur. La strate extérieure de la paroi
secondaire (S1) est mince, elle forme que 10 a 2 %oute la paroi. La couche moyenne
(S2) forme la partie la plus importante de la pareliulaire de 70 & 90 % de la paroi
fibrillaire. La couche interne (S3), c’est la coadh plus mince de 2 a 8% de toute la paroi.
Donc I'épaisseur de la paroi cellulaire de la fildpend de la couche (S2) de la paroi
secondair¢37].

La disposition des microfibrilles aussi est éement tres variable dans la
morphologie des fibres végétales. La géométriefithess végétales est donc un probleme
important et difficilement surmontable pour ce quoncerne la micromécanique des

composites renforcée par de telles fibres.
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[1.4.7. Structure de la fibre végétale

La fibre végétale tire sa structure de I'architeetat la composition biochimique de sa
paroi dont celle-ci est composée de trois couchpsrposées dans le sens radial, et elles
sont paralleles a l'axe de la fibre. De I'extéri@urintérieur sont localisées : la lamelle
moyenne, dont son role est de coller les celluleslavec I'autre pour former le faisceau

fibrillaire ; suivi par la paroi primaire et en dér la paroi secondaire. Cette dernieres borde

un lumen de diameétre variable suivant I'espéce tadg37].

|. Primary wall

Secondary wall

Lumen

Micddie lamella

Figure 11.9 : Structurel des cellules fibreus@y].
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Figure 11.10 : Structure de la paroi cellulaire, en coupe trarsaler(en bas) et en vue
tridimensionnelle (en haut) : paroi secondaire 8l éouches S1 a S3); lumen (4); paroi
primaire (5); lamelle moyenne (87].

11.4.8. Caractéristiques Physiques et Mécaniques dd-ibres Végétales

Généralement une fibre végétale est caractérisgsiquiement par son diametre, sa
densité, et sa teneur en eau et son pourcentagsoddion d'eau. Elle est caractérisée
mécaniquement par sa résistance a la tractiongkmgation a la rupture et son module
d’élasticite.

Les propriétés physiques et mécaniques des fibégetales ont été traitées par
beaucoup de chercheurs.

D’apres les résultats des chercheurs on obtienk debleaux 2 et 3, leur étude
concernant les fibres végétales, ont constaté guedistance a la traction et le module
d’élasticité des fibres végétales sont proportitleree leur teneur en cellulose. Ainsi, ils ont
remargqué que la résistance dépend de la formepilades des filaments ils constatent que
les fibres & grand angle spiral ont une granderdfbilité, mais une faible résistance,
tandis que les fibres a faible angle spirale on¢ fmible déformabilité et une grande
résistance.

Sur le tableau 2, nous constatons que les fibrgétakes sont naturellement humides.
Pratiguement elles absorbent des quantités impgedad’eau a la saturation. Nous
remarquons sur le tableau 3 que la densité deiffésedtes fibres est tres rapprochée, alors

gue leurs résistances a la traction et leurs medii@asticité sont tres variables.
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Cela est d a la variation de leur composition afpiras, de leur texture et spécialement

de I'orientation de leurs filaments et leur angiea [34].

Tableau 11.2: Les caractéristiques physiques des fibres végdtsdgaus utiliséef34].

Fibre Diametre Densité Teneur  en Absorption | Absorption
(mm) (g/cnt) eau a l'état d'eau apres Hd'eau a Id
naturel (%) | min (%) saturation
(%)
Sisal - 15 - - -
- 1,37 - 89,30 92
0.08-0.30 0,75-1,07 10,97-14,44| 67-92 190-250
Noix de coco| - 1,2 - - -
- 1,17 - 43,20 80,40
0,11-0,53 0,67-1,00 | 11,44-15,85 | 22-28 85-135

Tableau 11.3: Les caractéristiques physiques et mécaniquesalguas fibres végétales

[34].
Fibres Densité (g/ch | Allongement g Résistance a laModule de
la rupture (%) | traction (MPa) | Yong (Gpa)
Cotton 1,5-1,6 7,0-8,0 587-597 5,5-12,6
Lin 1,5 2,7-3,2 345-1035 27,6
Chanvre - 1,6 690 -
Sisal - 2,6 278 -
1,37 52 363 15,2
0,75-1,07 2,08-4,08 577,50 10,94-26,70
15 2,0-2,5 511-635 9,4-22,0
Noix de coco 1,2 30,0 175 4,0-6,0
1,17 37,7 107 2,8
0,67-1,00 13,7-41,0 174 2,5-4,5
1,33 - 72 2,0
Palmier dattier | 0,51-1,08 7,5-17,4 170-290 2,1-5,25
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11.4.9. Caractéristiques Chimiques des Fibres Végates

Les fibres végeétales sont caractérisées par learpasition chimique qui influe
enormément sur leur durabilité et spécialement desmsnilieux alcalins. La composition
chimique des fibres végétales est formée de trdisipaux constituants a savoir : la

cellulose, I'hnémicellulose et la lignirjé2].

Tableau 11.4 : Compositions chimiques de différentes fibres ndies@1].

Type de| Cellulose | Hémicellulose| Lignine | Pectine | Cires Angle

fibre (%) (%) (%) (%) (%) microfibrillaire
(®)

Alfa 45.4 38.5 14.9 - 2 -

Bambou | 26-65 30 5-31 - - -

Banane 63—-67.6 10-19 5 - - -

Coir 32-43.8 0.15-20 40-45 3-4 - 309

Coton 82.7-90 5.7 <2 0-1 0.6 -

Ananas 70.7-73.6 9.9 7.5-111 - - -

Lin 62-72 18.6-20.6 2-5 2.3 1.5-1. 5-10

Chanvre | 68-74.4 15-22.4 3.7-10 0.9 0.8 2-6.2

Jute 59-71.5 13.6-20.4 11.8-13 0.2-04 05 8.0

Kénaf 31-72 20.3-21.5 8-19 3-5 - -

Ortie 86 10 - - 4 -

Palmier & 60-65 - 11-29 - - 42-46

huile

Ramie 68.6—-85 13-16.7 0.5-0.7 1.9 0.3 7.5

Sisal 60-78 10.0-14.2 8.0-14 10.0 2.0 10-22

11.4.10. Avantages et inconvénients des fibres végées

Les fibres naturelles ce sont des biocompositessagrcés qui présentent comme tous
les matériaux composites de notre planéte des ayesiqui favorisent leur utilisation dans
plusieurs domaines d'application (Civil et Mili)ir Ces matériaux verts montrent aussi des
inconvénients qui limitent leur utilisation si ameuamélioration n'a été appliquée sur la

fibre brute.
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Le tableau I1.5 résume les principaux avantages@nvénients des fibres végétales.

Tableau I1.5 : Comparaison entre les avantages et les inconvérdestfibres

végétaleg41].
Avantages Inconvénients
Ressource renouvelable et biodégradable. Variahiiportante et défauts.
Pas d'émission de GCen plus elle absorbe ) o
o o o Faible durabilité a long terme.
le CO, émis par les activités quotidiennes.
Moins abrasive. Compatibilité entre la fibre etratrice.
Propriétés mécaniques spécifiques ) . )
) o L Faibles tenue a la température.
importantes (résistance et rigidite).
Bon régulateur de I'hnumidité interne dansi|le

batiment.

Fort absorption de I'humidité.

Production : peu de technologie, ni

d’énergie.

Variations dimensionnelles (gonflement

Irétractabilité).

Non-toxiques : Pas d'allergie ou d'irritatio|

cutanée lors de la manipulation.

n Nécessite la gestion des stocks, surtout p

des applications industrielles.

our

Peu coliteux.

Forte capacité d’'absorption d’eau : Le
coefficient d’absorption de la fibre de
Banane, Chanvre, Sisal, Palmier dattier, |
et Noix de coco est respectivement d’envi
407, 158,149, 140,136, et 120%.

n

fon

Faible densité (Iégére).

Disponible

Tres bonne capacité d'isolation thermique

acoustique.

et
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[1.5. Palmier dattier
[1.5.1. Généralités sur le palmier dattier

Le palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) esnl'des palmiers les plus cultivés pour
ses fruits dans les régions arides et semi-aridenahde. Selon les naturalistes, ce palmier
est d'origine de la région du Golfe arabique. tbajours joué un rdle important dans la vie
économique et sociale des habitants des régiorertiges chaudes de I'ilnde jusqu’au
Sahara occidental et aussi dans la région arideidules Etats-Unis (Californie et Arizona).
Le palmier dattier peut atteindre un age qui dépéssiecle. L'Algérie dispose de plus de
10 millions de palmiers-dattiers dont plus de latm@st du cultivar 'Deglet Noor' et le reste
produit plus de 800 variétés de dattes dans lds dassud. Il est intéressant de noter qu'il
existe des palmiers males appelés dokkars et diedepsfemelles. Le palmier dattier a une
structure fibreuse, présentant quatre types dedibres fibres de bois dans le tronc, les
fibres de feuille au niveau des pédoncules, le®dilde surface autour du tronc et les fibres

de tige dans la tige (figure 11.1}41].

Figure I1.11 : Palmier dattier et fibres de tige et du tronc denger[41].
[1.5.2. Situation de la culture du palmier dattier en Algérie

L’Algérie est un pays phoenicicole classé au septieang mondial et au premier rang
dans le Maghreb pour ses grandes étendues deecsiliuplus 160 000 ha dans plus de 2
millions de jardins et sa production annuelle moyede dattes de 500 000 tonnes .

Le palmier dattier en Algérie est établi en plusieoasis reparties sur le sud du pays ou
le climat est chaud et sec (zone saharienne). Baes’étend depuis la frontiere Marocaine
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a l'ouest jusqu’a la frontiere tuniso-libyenne ast et depuis I'Atlas Saharien au nord
jusqu'a Reggane (sud-ouest), Tamanrasset (centbgaeet (sud-est).

Dans un passé lointain (début du XXe siecle), kel du palmier dattier était une
culture de subsistance mais diversifiée et basékésonomie de I'eau grace au systeme des
Foggaras. Il n’en demeure pas moins que 4 500 8bRigrs étaient exploités. Puis durant la
période coloniale, les superficies augmentent (BGWD palmiers).

Au cours des années 1980, de nouveaux périmetresliee saharienne sont crées et
des actions de plantation de palmier sont menéepaeticulier a Tindouf, Bechar et
Tamanrasset en méme temps que ceux développésaansgions, un réseau électrique et
des ressources hydriques sont mobilisées.

Le nombre de palmiers qui était 8 000 000, estgass 000 000 dans les années 1990
grace a un soutien aux investisseurs qui pern@éktion de grands périmetres a Biskra, El
Oued, Guerrara, El Meniaa, Adrar, Ain Salah.

Les recherches en biotechnologie se développede®tvitro plants sont plantés a
Adrar, Touggourt et EI Meniaa. A partir de I'anr&00, on observe un rajeunissement de
la palmeraie algérienne qui atteint d’abord 13 600 palmiers sur 120 830 ha en 2002 pour
étre en 2008 & 17 000 000 d’individus sur 160 0220 h

Aujourd’hui, le nombre de palmier dattier est siguér a 18 millions d’arbres, avec
plus de 800 variétés. Le tonnage de la partie consble des palmes seches est environ de
135 103 tonnes de palmes séches / an, les pédicetedattes est environ de 5 103 tonnes
de pédicelles / an, avec 67 500 tonnes de rebudattieg43].

11.5.3. Variétés de palmier dattier en Algérie
On distingue dans la littérature plusieurs variéi&palmier dattier; les variétés les plus
connues en Algérie sont:
* Deglet Nour, qui est probablement la datte la piggitée au monde,
* Ghars,

» Deglet Degla ou Garbai,
» Tafezouind43].

11.5.4 Etude morphologique du palmier dattier

Le palmier dattier appartient a la classe des maiytedones (une feuille
embryonnaire dans la graine). Les monocotylédonesiime organisation différente, ils n‘ont

pas de cambium (une couche mince située entreiseebd’écorce), alors que le bois de
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palmier présentant une structure et des propri#agsdifférentes de celle des autres arbres
[43].

En effet, le palmier est une herbe géante de 20 ra 8e hauteur, au tronc cylindrique
(le stipe), portant une couronne de feuilles pesnéwisées avec une longueur de 4 a 7 m.
Il porte des inflorescences males ou femelles.

Le palmier dattier produit entre 5 a 15 bouquetdatées par arbre.

Chaque bouquet peut contenir jusqu'a 1000 dattesesmondant a un poids
approximatif entre 6 a 8 Kg. un arbre de palmienem®nce a produire des dattes a partir de
3 ans, mais généralement entre 3 a 5 ans.

Il peut rester vivant et productif pendant 150 ans.

La forme, la taille et la couleur des fruits vatisalon la variétf43].

Figure 11.12: Arbre de palmier dattigd4].

Le palmier dattier a une structure fibreuse, pomséding types de fibres:
(1) fibres de bois du tronc ;
(2) fibres de tige au niveau des tiges des pédes@i du support dattier (grappe) ;
(3) fibres de feuilles au niveau des pédoncules ;
(4) fibres de surface autour de son tronc ou de ba palmes (pétiole) ;
(5) fibres de liffe (entre les Kornaf, le trond escouvert d'une bourre fibreuse que I'on

appelle le liffe)[43].
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[1.5.5. Parties de palmier dattier
11.5.5.1. Le tronc

Le palmier dattier a un tronc unique colonnairessbranche appelé stipe. Le stipe se
termine par un bourgeon terminal unique produisiastfeuilles appelées palmes (frondes),
il est généralement cylindrique.

L'enveloppe extérieure, I'écorce, n'est qu'uneaesipn de la base des pétioles des
feuilles.

Les fibres des pétioles ne forment point un tssmme dans le bois ordinaire. Ce tissu
présente des couches assez semblables a desitaibignées (elles sont placés sans ordre,
les unes a coté des autres).

Le tronc n'est composé que des fibres pétiolauperposées les unes sur les autres de

I'intérieur a I'extérieuf4s].
[1.5.5.2. La couronne

On appelle la couronne, I'ensemble des palmessiete nombre de palmes chez un
palmier dattier adulte peut atteindre de 50 a 28fhps. Elles sont émises par le bourgeon

terminal ou phallophorddg5].
11.5.5.3. Palme

La palme ou Djérid est une feuille pennée dont fldgles sont régulierement
disposées en position oblique le long du rachisgiéend au pétiole.

Les segments inférieurs sont transformés en épphes,ou moins nombreuses, et plus
ou moins longues. Le pétiole (Kornaf) est dur &treement rigide.

Chaque année, le palmier dattier produit un certeimbre de palmes a partir de

bourgeon et perd un nombre similaire de palmeslessechemei5].
I1.6. Polyéthylene (PE)
11.6.1. Définition

Le polyéthylene est un matériau thermoplastiquerdamille de polyoléfines contenant
uniquement des carbones hybridés de types sp3nolécule se présente sous forme de
chaines contenant 1000 a 2000 monom{é&i@ls

Le polyéthylene est une paraffine, c’est-a-dire soéstance inerte et parfaitement
biocompatible. C’est un polymere d’éthylene, c'astire formé par des chaines linéaires de

monomeres de longueur variable.
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Son nom vient du fait qu'il est obtenu par polysetion des monomeéres d'éthyléne
(CH2 = CHy) en une structure complexe de formule génériqugCH, — CH,) —
La formule chimique du polyéthylene ¢46]:
n H,C =CH,— (-CH,_CH, -) ,
Partiellement cristallin, le polyéthylene contielelix phases
- une zone amorphe dans laquelle les chaines sopbséiss de maniere
désordonnée,
- une zone cristalline dans laquelle les chaines slisgosées de maniere
ordonnée formant ainsi des cristallifés].
Les chaines dans les zones cristallines se regmospes forme de lamelles (fibrilles
lamellaires) de quelques centaines d’Angstroms. @eselles sont typiquement
arrangées comme des sphéroljts.
Les qualités du polyéthylene peuvent de toute fagoréesumer comme suit: faible co(t,
usinage facile, ténacité et flexibilité aux bassespératures, absence d'odeur et de toxicité,

transparence comme il est aussi un excellentrisélactrique.
11.6.2. Différent types de polyéthylenes

Les PE (polyéthylene) font partie des thermoplasts) c’est-a-dire qu’ils ont des
propriétés qui leur conferent une malléabilité auch et une thermoplasticité réversible.
Mais ils sont de natures différentes selon les magepolymérisation:

» a partir d'un procédé a haute pression, on obtiarngolymere trés ramifié appelé le
polyéthyléne basse densité PEBD (il contient dgprg principaux : le polyéthyléne
basse densité linéaire PEBDI et polyéthylene bdsssité ramifié PEBDr),

* alinverse on utilise un procédé a basse pregsiom obtenir le polyéthylene haute
densité PEHD,

» il existe par ailleurs un autre type de PE, le PE(#iidyenne densité) ; mais c’est en
réalité un intermédiaire entre des deux formesaspas de caractéristique

particuliere ou intéressante qui mérite d’étre tEyaee[46].
11.6.3. Méthode de fabrication du polyéthylene

Parmi les polymeres semi-cristallins, le polyéthgl@st I'élément le plus utilisé dans la
vie quotidienne.
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11.6.3.1. Synthése

Il est issu de la polymérisation du monomeére étigléseul pour former un
homopolymere, ou en présence d'un comonomere de lyplcéene pour former un
copolymére. Les deux voies essentielles pour fabrigles polyéthylénes hautes densité
sont des réactions de polymérisation catalyséa@arsystemes a base d'oxyde de chrome
ou des composés organométalliques de type ZiegitaNLa polymérisation effectuée en
suspension continue, utilise un procédeé de catalysesse pression. Depuis quelques années
est apparue une voie de synthése catalytique adbes@eces dites métallocenes, permettant

d'accéder a des PE plus homoggrés
11.6.3.2. Modes de synthese

* Polymérisation catalysée par un oxyde métallique
Ce type de polymérisation a lieu dans des conditam température et de pression
moyenne, la méthode la plus couramment employéw gieprocedé Phillipgl6].
» Polymérisation de type Ziegler-Natta
Cette voie de synthése a lieu dans des conditien®mpératures et de pressions
relativement faibles, |égerement inférieures aunddions précédentd46].
* Meécanisme de polymérisation par voie métallocene
La polymérisation métallocene a lieu dans des ¢mmdi opératrices douces, similaires aux
conditions Ziegler-Natt§46].

11.6.4. Caractéristiques générales des polyéthylese

La température de fusion des zones cristallinemiesix formées se situe a 135 °C. Les
séquences non cristallisées subissent le phénod&transition vitreuse a ~ -110 °C. Cette
transition (dite ») correspond au mouvement de courtes séquences 43groupe
meéthyléne) et est observée dans tous les typeEd®©R admet que le PE présente une
seconde transition a ~ -20 °C (transitigi»xqui est liée au mouvement de segments plus
longs et qui n'est pratiguement pas décelable tempolyméres des cristallinité élevée. Le
taux de cristallinité des polyéthylénes est étroént dépendant de leur structure ; il peut
varier de 30 % a 70 % selon que la proportion desfications (ou celle du comonomere)
est élevée ou faible.

Un cas particulier est celui des PE linéaire de fogdte masse molaire (Mw > 3.106
g.mol’) dont la cristallisation peut étre partiellemenhibée (d = ~0.94), non par la

proportion des branches, qui est faible, mais pafidcosité tres élevée du milieu. La forte
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densité d’énergie cohésive des zones cristallisesesponsable de la faible solubilité du

polyéthyléne : il est insoluble dans tous les sulvaa la température ambiante et n’est
soluble, a haute température (T>80 °C) que danstainsr hydrocarbures
(décahydronaphtaléne...) des hydrocarbures halogénéo-dictflorobenzéne,

trichlorobenzéne...) ou bien des cétones, des estates éthers portant des groupe alkyle
lourds (diamyl éther). L'insolubilité du PE a lartpérature ambiante a nécessité, pour sa
caractérisation structurale en solution, la misepaint de technique opérant a haute

température. En raison de sa structure paraffiniguRE présente un caractere hydrophobe
marqué et une inertie chimique, sa résistancalédeadation thermo-oxydante est en étroite
relation avec son taux de ramification car les bgénes tertiaires sont plus sensibles que
les secondaires a l'attaque de I'oxygene moléaijag].

Tableau 11.6: Caractéristiques majeurs des différentes famdésspolyéthylénelgl6].

Type de | Masse Taux de | Température | Température | Module
polyéthylene| volumique | cristallinité¢ | de fusion| de transition | d’Young en
(g/cm3) (%) (°C) vitreuse (°C) | traction
(MPa)
PEBD 0,915 - 0,935 41 — 58 95 -117 -133 4-103 120 — 135
PEMD 0,930 - 0,945 41 - 58 125-130 - 350 - 800
PEHD 0,945 - 0,97Q 65 — 80 130 - 138 -120 800 — 130(

11.6.5. Polyéthyléne basse densité
11.6.5.1. Historique

Le polyéthylene basse densité (PEBD) a été invemt&933 par les ingénieurs anglais
E.W. Fawcett et R.O. Gibson de la société Imp&temical Industries (1.C.[47].
Le polyéthylene basse densité (PEBD) est produit gpalymérisation radicalaire de
I'éthyléne, sous des pressions de 100 a 350 MBales températures de 150 a 350°C (dans
ces conditions, la masse volumique de I'éthylenalel00 a 600kg/m3 et sa concentration
de 13 & 21 molel/l.

Les procédés haute pression sont caractérisésnpailieu réactionnel constitué d’'une
solution de polymere et de monomere. La teneurognmmere atteint 16 a 30% en masse.

Elle est représentative du taux de conversion mssm et dépend du type de réacteur

utilisé et de la qualité désirée.
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Le polymere obtenu séparé par détentes successvéaalement repris a I'état fondu

(entre 200 et 300°C) par une extrudeuse puis wams&f en granulés.
11.6.5.2. Structure

Le PEBD est produit sous haute pression (82-276)MPsous haute température (132-
332°C) avec un initiateur de radical libre (tel de® peroxydes et I'oxygene).

Dans le PEBD une chaine complétement ramifiee swpmgment (-CH2-). Cette
structure donne une densité plus faible et unebiléé plus grande a celle qu'on peut
obtenir dans le cas de PEHAY].

Figure 11.14: Structure de polyéthylene basse der{gitg.

Les macromolécules du polyéthylene adoptent undoomation stable en zigzag
planaire (Fig. 11.14) qui correspond a un arrangaieans des liaisons C-C du motif de
constitution.

La présence des groupements latéraux peut perfarbenformation des chaines, mais
elle ne modifie pas la structure cristalline.

La phase orthorhombique est la phase cristallir@dua courante du polyéthyléne. Les
parameétres de maille sonta = 7,47 A, b = 4,945 &=2,547 A.

Dans cette maille élémentaire, I'axe cristallogrqupd c correspond a lI'axe des chaines
[47].

11.6.5.3. Propriétés du PEBD
[1.6.5.3.1. Propriétés mécaniques

* Contrainte a la rupture : 9-12 MPa ;
» Déformation a la rupture : 400-600% ;
» Module d’élasticité: 200-300 MH47].

11.6.5.3.2. Propriétés Physiques

e Masse volumique : 0.915-0.93 g/cm3 ;
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* Taux de cristallinité : 65-70% ;
* Perméabilité aux gaz : la perméabilité varie avBirse de la masse volumique.
Les PEBD sont peu perméables a la vapeur d’eaucopdre, leurs propriétés barrieres sont

assez faibles pour d’autrgaz[47].

11.6.5.3.3. Propriétés thermiques
» Température de fusion : 110-125 °C ;
* Transition vitreuse (Tg) : -110 @7].
11.6.5.3.4. Propriétés électriques
Le PEBD est une substance non polaire, caractépag une permittivité relative, un
faible facteur de dissipation diélectrique et uiggdité diélectrique éleveée. Il est largement
employé en cablerie en tant qu’isol§i].
11.6.5.3.5. Propriétés chimiques
En général, le PEBD présente une bonne résistdmeegque du moment qu'il est :
* tres résistant aux acides faibles ;
* résistant aux acides forts non oxydants ;
* trés résistant aux bases faibles et fortes ;
e résistant aux solvants organigues au-desso86 8e.
Le PEBD est sensible a la lumiere et, de ce ffaitir des applications de longue durée
(1 an), il doit étre protégé par du noir de carbfméblerie, films pour ensilage) ou par des
adjuvants anti UV-IR (films pour couverture de ssjf47].
11.6.5.4. Différentes applications du PEBD
Le PEBD est utilisé sous difféerentes formes a savo
» films, sacs et sachets: Sacs grande contenanoes &gricoles,...
* tuyaux et tubes,
» cablerie : Cables d’énergie,
* COrps creux : jouets,

» récipients ménagers ou industriels : cuvettes, pbotsteilles, ..[47].
11.6.6. Polyéthyléne haute densité
11.6.6.1. Historique

Le polyéthyléne haute densité (PEHD) a été syrs@étn 1953 par le chimiste allemand
Karl Ziegler.
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11.6.6.2. Propriétés

Les propriétés des polyéthylenes dépendent esHemtent de trois parametres
structuraux a savoir : la cristallinité, la masseléuulaire et la distribution des masses

moléculaire§48].
11.6.6.2.1. Propriétés rhéologiques

Le PEHD a I'état fondu présente un comportementoékastique non linéaire, cela
signifie que sa viscosité diminue avec 'augmentatiu cisaillement. Lors de I'extrusion, le
polyéthyléne est soumis a un gradient de vitessasaélement, du cylindre de I'extrudeuse
a la filiere. Il est donc important de connaitrectaurbe de viscosité-vitesse de cisaillement
sur I'étendue de la plage de cisaillent. La mesigréindice de fluidité a chaud (IF) permet

d’estimer la viscosité a une vitesse de cisailldrdennég48].
11.6.6.2.2. Propriétés mécaniques

La rigidité et la dureté du PEHD augmentent avecdémsité, et donc avec la
cristallinité.

La rigidité est mesurée au moyen de module diélssiqui varie d’environ 1600 MPa
(dans le cas du PEHD) alors que la dureté ( Shoreabe d’environ 60 20 Le PE est un
thermoplastique résistant au choc et a I'impactpmé des basses températures (T <0°C) ),
due a sa faible température de transition vitrex$e> (jusqu’a -110 °C). Cette résistance
est d’autant meilleure que :

-La masse molaire est plus élevée.

-La cristallinité est plus faible.

-La distribution des masses moléculaires estlphge.

Le touché paraffinique du PE lui assure un fadaefficient de friction. Sa résistance a
'abrasion augmente avec la masse moléculaire etidtallinité. Elle est remarquable pour

les PEHD de masse moléculaire tres él¢¢8g
11.6.6.2.3. Propriétés thermiques

Le point de fusion du PEHD se situe entre 120 6f@3La conductivité thermique et le
coefficient de dilatation thermique linéaire samdtion du taux de cristallinité, ils sont plus

élevés pour les homopolymeres que les copolynjésgs
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11.6.6.2.4. Propriétés chimiques

Propriétés chimiques du PE vis-a-vis des ageritaighes sont déterminées par leur
structure paraffinique apolaire, par son caractenstallin et sa trés haute masse
moléculaire. Il résiste bien aux acides forts @ewles inorganiques) et les bases fortes (les
solutions salines), mais il est attaqué par lesleacioxydants (les acides nitriques
concentrés). Il se gonfle dans les hydrocarburghatiques et aromatiques et dans leurs
dérivés halogéneés, dans lesquels il se dissouh@éi@ture €levée, ce qui explique sa grande
perméabilité aux vapeurs de ces produits. Il estedgent peu perméable a la vapeur d’eau,
a cause de son caractére hydrophobe (I'absorptaau ést d’environ 0.01% et 0.5 % pour

le PE contenant du noir de carbof¥s)].
11.6.6.2.5. Propriétés électriques

Le PE présente d’excellentes propriétés d’isatattectrique quelles que soient sa
masse moléculaire et sa cristallinité. Sa faiblanitivité relative et son faible facteur de
dissipation diélectrique font de lui un matériauctieix en isolation électriqd8].

[1.6.6.3. Avantages et Inconvénients du PEHD

» Avantages

* Mise en ceuvre aiseée.

» Excellentes propriétés d’isolation électrique.

* Bonne résistance aux chocs.

* Grande inertie chimique.

* Bonne qualité alimentaire.

* Perte du caractere perméable des PE que ce s@awy mais aussi a l'air et aux
hydrocarbure$48].

» Inconvénients

» Sensibilité aux UV en présence d’oxygéne.

» Sensibilité a la fissure sous contrainte.

* Mauvaise tenue a la chaleur.

» Collage importanf48].
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[1.7. Conclusion

Les fibres végétales ont une structure complexenetcomposition chimique variable
qui est fortement influencée par différents factetgls que : les conditions climatiques,
'age de la plante et la nature de sol ; ce quiréesl difficile a étudier. En revanche, les
fibres présentent plusieurs avantages promettenus futilisation dans des applications
composites. De plus, la structure creuse et pordesdibres, leur offre de bonnes propriétés
isolantes thermiques et acoustiques. En outrepri@ fcapacité d’absorption d’'eau et la
dégradation de certaines composantes chimiquesfiloles comme I'hémicellule et la
lignine dans des milieux alcalins, limite leur is@tion en tant que renfort.

Notons que la cellulose, la lignine et la pectsoat les composantes chimiques qui
sont respectivement responsables de la résistanagidité et la flexibilité des plantes.

L'utilisation croissante de fibres végétales commeforts dans les composites a
matrices thermodurcissables ou thermoplastiqueshitodes avantages environnementaux
trés intéressants. Les caractéristiques marquaetees fibres sont leur faible codt, faible
masse, haut module spécifique. Le défi majeur daidisation de ces fibres comme
eléments de renforcement dans les matériaux coteposst de réaliser une bonne liaison
entre les fibres et la matrice polymere. Les fibmaturelles sont de nature hydrophile, car
elles sont dérivées de la cellulose, qui contierst groupes hydroxyles fortement polarisés.
La mauvaise adhérence interfaciale fibore/matridestifficultés dans le mélange en raison
de mauvais mouillage de la fibre avec la matriogtént I'utilisation de ces fibres comme
matiére de renforcement. Les fibres de palmienatastyant des propriétés mécaniques et
thermiques significatifs et leurs propriétés vatiselon la variété du palmier. En plus, les
fibres végétales possedent une structure poreysablead'absorber une grande quantité
d'eau. L'incorporation de fibres de palmier dans haatrices thermoplastiques ou

thermodurcissables peut améliorer les propriétésam@ues du matériau
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CHAPITRE 111 TECHNIQUES EXPERIMENTALES

[11.1. introduction
L es techniques utilisées pour la caractérisation des échantillons préparées sont :

Diffraction des Rayons —X (DRX) ;
Analyse Thermogravimétrique (ATG) ;
Calorimétrie Différentielle a Balayage (DSC) ;
Essai de traction.
Dans ce chapitre nous présentons les techniques de caractérisations des composites qui

ont été étudiés en expliquant le principe de chaque technique.

[11.2. Méthodes d’analyse
[11.2.1. Diffraction des Rayons—-X (DRX) aux grands angles

A cause de leurs propriétés, les rayons-X sont utilisés dans divers domaines. Ils sont
utilisés plus particuliérement dans e domaine de la détermination des structures cristallines.

Le principe des rayons-X consiste en une interaction de ces derniers avec la matiere a
anayser [49].

La diffraction est une technique dont I'utilisation va de la simple identification des
cristaux jusqua la détermination de leur structure atomique. Elle permet non seulement
d'accéder a des parameétres structuraux (arrangement des atomes, parametres de maille...) mais
fournit également des informations sur la microstructure de I'échantillon (taille et forme des
domaines cohérents). Pour étudier des systemes cristallises, les rayons X sont les plus
employés car leur longueur d'onde est proche de 1 A, ce qui correspond a I'ordre de grandeur
des distances interatomiques dans la matiere condensée. Bien que la détermination des
structures cristallines se fasse préférentiellement a partir de monocristaux, I'étude de
matériaux composites et finement divisés peut se faire a partir dune poudre. De fagon
simplifiée, les informations contenues dans un diffractogramme de poudre proviennent des

angles auxquels sont observes les pics de diffraction, de leur intensité et de leur largeur [50].
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[11.2.1.1. Présentation du dispositif expérimental

Figurelll.l: Photo de I’appareil DRX (Bruker D8).

Un diffractométre est composé d’une source de rayons X (anode en cuivre), d’un
détecteur linéaire rapide (LynxEye). Des moteurs permettent de les faire tourner autour de
I”"echantillon a analyser. Une photographie et un schéma de ce dispositif sont donnés dans les
figureslil.2 et 111.3.

Figurelll.2: Photographie d’un diffractométre de laboratoire.

Figurell1.3: Schéma il’un diffractométre, avec les repéres de I’échantillon (O, X, I, Z) et

de Iinstrument (O, X inst, i inst, Z inst) [51].
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Les rayons X sont produits par un tube compose d’une cathode et d’une anode, entre les
guelles une haute tension est appliquée (généralement de 40 kV). Un courant d’électron entre

ces électrodes excite les atomes de I’anode.

La désexcitation des atomes de cuivre produit des rayons X de différentes longueurs
d’ondes. Apreés filtrage, seuls les rayons avec les deux longueurs d’ondes suivantes sortent de
la source : AKq1 (1,5405 °A) et AK, (1,5444 °A) du Cuivre (Cu), Le rapport de leur intensité
(Ka2/Kq1) est de 51/100. Les rayons de la raie Ky, ne sont pas filtrés, car celaimpliquerait une

forte baisse du flux de photons.

| Ce faisceau est focalisé avec un diametre de I'ordre de 0,5 a 1cm dans une direction

FECrT >

REEIELY.

L’intercepte I’échantillon au milieu de la surface implantéz. Ce point d’intersection est
appelé O et le @mére de 'instrument est défini par (O, X ingt, ¥ inst, Z inst), ou X inst et |’

inst sont paralliiss au sol et Z inst perpendizulaire au sol. Le faisceau incident porté par le

Le ler moteur permet a la source de faire une rotatiorizizzcentre O d’un angle + 6, autour
de I’axe X inst. Le détecteur ponctuel est placé de manié::uzrecevoir tout photon provenant

du point O avec une direction portée par le vecteur normé st

Le 2°™ moteur permet ‘a ce détecteur de faire une rotation de centre O d’un angle * 8,

autour de I’axe X inst.

L’échantillon est pos’e sur le porte échartilion de maniére ‘a ce que labase (X ,I7, Z) soit
identique & (X inst, ¥ inst, Z inst). Le 3°™ moteur permet & I’échantillon de faire une rotation
de centre O d’un angle + ¢ autour de I’axe Z . Dans le cas d’un poly cristal, la section du
faisceau avec la surface de I’échantillon peut ne pas larecouvrir en totalité et ne pas étre bien
centrée. Or seuls les grains dans cette section diffractent. Si leur nombre est insuffisant, la
statistique peut étre augmentée en eifectuant cette rotation @ pendant le temps de comptage du

détecteur. Enfin, le 4°™ moteur permet de tourner le porte échantillon d’une rotation de centre

O d’un angle de + autour de I’axeli” inst [51].
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[11.2.1.2. Loi deBragg

Bragg proposa une explication simple des angles observeés pour les faisceaux diffractés
par un cristal. On obtient des rayons diffractés lorsque les rayons réfléchis par les plans
paralléles interferent de facon additive. Il y’a diffraction d’un rayonnement X par un milieu
cristalin, lorsgue les rayons réfléchis par deux plans voisins de la méme famille de plans (hkl)

ont une différence de marche d’un nombre entier de longueurs d’ondes.
0=nx A

Ou : d est la différence de marche entre deux rayons réfléchis sur deux plans voisins et A

la longueur d’onde du rayons-X incident.
0=BC+CD=2dsn©

Ou d est la distance perpendiculaire entre les plans, et 6 I’angle d’incidence du rayon. Or
onad=nA, d’ou (1):

n)\=2dhk|sin6

Figurelll.4: Principe d’établissement de la loi de Bragg [49].

[11.2.2. Analyse thermogravimétrique (ATG)
111.2.2.1. Définition

L’analyse thermogravimétrique (ATG) est une méthode permettant de suivre une réaction
de décomposition grace a I’évolution de la masse de I’échantillon testé au cours du temps ou
en fonction de latempérature. Elle permet de mettre en évidence les effets thermiques de cette
réaction liés aux variations d’enthalpie correspondant a des phénoménes physiques ou

chimiques [49].
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[11.2.2.2. Principe

La technique d’analyse thermogravimétriqgue (ATG) donne la variation de la masse qui

permet de déterminer latempérature minimale de dégradation des composés.

L’analyse thermogravimétrique (ATG) ou thermogravimétrie a pour objectif la
caractérisation des matériaux par mesure directe de leur variation de masse en fonction de la
température et/ou du temps a I’aide d’une thermo-balance. La mesure se fait en milieu inerte
(azote, argon ou hdélium pour des essais a hautes températures) ou en milieu oxydant
(dioxygene). Cette technique de mesure peut également étre couplée avec d’autres méthodes
d’analyse effectuées simultanément afin par exemple, de déterminer la nature des produits qui
s’évaporent de I’échantillon. L'échantillon est utilisé sous forme de poudre ou sous forme
massive. La perte de masse est calculée pendant un cycle thermique par rapport a une
référence étalon. L’échantillon présente genéralement une masse comprise entre 10 mg et 19
suivant I’appareil utilisé et le matériau analysé. La plage de température d’essai se situe entre
100 4950°C [52].

Figurelll.5: photo d’un appareil DSC/ATG (NETZSCH).

[11.2.3. Calorimétrie différentielle a balayage (DSC)
111.2.3.1. Définition

La calorimétrie différentielle & balayage (DSC : Differential Scanning Calorimetry en
anglais) est une technique permettant d’étudier les transitions thermiques des matériaux. On

peut ainsi détecter latransition vitreuse, lacristalisation et lafusion (Figure11.5) [53].

L’analyse thermique consiste, de maniere genérale, a mesurer les évolutions d’une
propriété physique d’un échantillon lorsqu’il est soumis & une variation programmée
(générdement linéaire) de température avec le temps sous une atmosphére contrélée. La

calorimétrie différentielle a balayage se rapporte al’étude de la température de I’échantillon et
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des échanges thermiques entre celui-ci et le milieu extérieur. Cette analyse se fait en mesurant
les différences d’échange de chaleur entre I’échantillon a analyser et une référence (souvent
un creuset vide). Elle permet I’étude de la stabilité thermique des matériaux en déterminant
leurs transitions de phase. Ainsi, les températures de fusion, de cristallisation ou encore de

décomposition peuvent étre déterminées [52].

[11.2.3.2. Principe del'appareil

La calorimétrie différentielle a balayage est une technique utilisée pour étudier ce qui
arrive aux polymeres lorsqu’ils sont chauffés. Cette technique sert a étudier les transitions
thermiques d'un polymére. Les transitions thermiques sont les changements qui interviennent
dans un polymere quand on le chauffe. La fonte d'un polymére cristallin ou la transition
vitreuse en sont des exemples. Ainsi comment peut-on étudier ce qui arrive a un polymere
lorsgu'on le chauffe ? La premiére étape consiste a le chauffer, évidemment. C’est ce que I’on
fait dansla Calorimétrie Différentielle a Balayage, (DSC) [53].

Capsule de
Echantillon de v -
Capsule témoin s Sk référence

Z

\
\L _x/ s &

it

~ - » Vers 'ordinateur
N 7

Thermocouples

Four

Figurelll.6: schémadescriptif de DSC [53].

Il 'y a deux récipients. Dans I’un des deux, le récipient témoin, nous mettons notre
échantillon de polymere. L autre, que nous laissons vide, est le récipient de référence. Les
deux récipients se trouvent dans un four qui chauffe habituellement & une vitesse comme
10°c/minute. Chaque récipient contient un thermocouple relié a un ordinateur. L'ordinateur
fait la différence entre la température de I'échantillon et celle de la référence, et les convertit
en flux de chaleur. L’échantillon de polymere représente de la matiére supplémentaire dans le
récipient témoin par rapport au recipient de référence. La présence de cette matiere
supplémentaire et son "inertie thermique" (plus y'a de matiére, plus il faut de temps pour que
tout soit chaud) font que le récipient témoin ne sera pas a la méme température que le

récipient de référence.
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Lors d'une manipulation DSC : Sur I'axe des abscisses nous tracons la température (du
four). Sur I'axe des ordonnées nous tracons la différence de chaleur entre les deux récipients,

témoin et référence [53].

111.3. Essais mécaniques
111.3.1. Méthode de car actérisation et mode opératoire
111.3.1.1. Préparation des éprouvettes

L es éprouvettes destinées alx essais mécaniques en traction, et dureté ont éé moulés par
un appareil d’une découpeuse marque CEAST. Les plagques sont placées dans la fenétre du
moule et découpées pour chaque mélange, lataille des éprouvettes dépendra du moule.

On change le moule selon I’éprouvette de chaque essai :

» Latraction : une éprouvette de 2 mm d’épaisseur, 11,5 cm de longueur et 2,5 cm de

largeur.
111.3.1.2. Analyses mécaniques

Les essais mécaniques constituent la plus ancienne discipline des essais de matériaux et
leur importance n’a cesse de croitre. D’ailleurs certaines caractéristiques peuvent étre

déterminées par ces essais et notre présent travail sera consacré aux essais de traction.
111.3.1.2.1. Essai detraction

Essal de traction est un essai mécanique de basse le plus courant permet de déterminer la
loi de comportement mécanique d’un matériau. Il consiste a soumettre une éprouvette du
matériau a étudier a une traction et a mesurer I’allongement Al correspondant & une force F.
Le comportement mécanique des composites en mode traction a été analysé a I’aide de la
machine Sun 500 munie d’un capteur de force de 5KN selon les normes ASTM D-648,
couplée a un logiciel d’acquisition. Les mesures ont été réalisées a température ambiante
(23°C) et a une vitesse de déformation de 5 mm/min pour les composites et de 50 mm/min
pour la matrice vierge. Les résultats des essais mécaniques représentent la moyenne de 3

mesures.
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B

Figurelll.7: Appareil pour I’essai de traction.
Tout d’abord fixer I’éprouvette entre les machoires I’un mobile et I’autre fixe la machine
est reliée a un capteur de force. Fixer ensuite la longueur initiale de I’éprouvette et faire

I’expérience puis tracer la courbe.
D’apreés la courbe contrainte-déformation on obtient :

» Moduled'éasticité

C'est le rapport de la contrainte de traction a la déformation correspondante dans lalimite
de contrainte maximale qu’une matiere peut supporter. Il représente un critere de rigidité, il
s’exprime comme suit :

E =t/e (N/m?)

E: Module d’élasticité (MPa);
T: Contrainte (N/m?);
€: Déformation (%).

» Contrainte

C’est la charge de traction supportée par I’éprouvette par unité de surface, elleest donnée

par I’expression suivante:

T= F/S (N/m?)
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F: Charge de traction supportée par I’éprouvette (N) ;
S: Section initiale (m?).

» Contraintealarupture

C’est la charge de traction supportée par I’éprouvette a I’instant de sa rupture par unité de
surface.

> Allongement alarupture

C’est I’laugmentation de la distance entre les reperes sur la partie calibrée de I’éprouvette
produite par une charge de traction au moment de la rupture de I’éprouvette. 1l est indiqué en
pourcentage sous laforme suivant :

Il est indiqué en pourcentage sous laforme suivante:

e =Al/, (%)

Al =1 -l Allongement alarupture ;
lo: Longueur initiale de I’éprouvette ;

| - Longueur finale de I’éprouvette.

Figurelll.8 : Eprouvette de traction pour PEHD/Fibres de Palmier.
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Figurelll.9: L’emplacement de I’éprouvette entre les deux mors et I’évolution de son

profil.
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Les étapes de ce travail ont été résumées dans I’organigramme suivant :

l‘ PEHD l l Lerenfort végétal \l
f \-
AN -~

Malaxage dans un malaxeur pendant 12 minutes a175°C

!

Presse automatique a T=177°C et P=100 bar ‘

v v v v

Discussion ‘

Figurelll.10 : Organigramme de I’élaboration et la caractérisation du matériau

Composite PEHD/charge végétae.
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[11.4. Matériaux utilisés
[11.4.1. Résine

Lamatiéere premiére qui a été utilisée dans cette étude pour la préparation des
formulations comporte le polyéthylene haute densité de grade 5502 (PEHD) comme résine,
c’est un produit commercialisé par « POLYMED » (de I’'unité POLYMED CP2 /K situéala

zone industrielle de Skikda). |1 se présente sous forme de poudre et granul és.

Figurelll.11: Poudre du PEHD.

[11.4.2. Charge

La charge utilisée dans cette étude est : fibre végétale de palmier dattier que nous avons

récoltés de la zone de Biskra, et nous I’avons coupé a une longueur den 5mm.

Trois différentes concentrations massiques en fibre ont été étudiées:

v" PEHD pur.

v' Composite 1 —» 125 g PEHD + 15 g fibre de Paimier (donc la masse de fibre
représente 10% de la masse totale).

v Composite2 __, 120 g PEHD + 30 g fibre de Pamier (donc la masse de fibre

représente 20 % de la masse totale).
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Figurelll.12: fibre de Paimier.
[11.5. Méthode d’élaboration de bio composite
[11.5.1. Préparation d’échantillon

Les composites ont été élaborés dans un malaxeur comportant deux cylindres tournant en

sensinverse a une vitesse angulaire de 32 tour par minute et a une température de 175°C.

On Introduit le mélange entre les deux cylindres durant 12 minutes, ce qui assurait une
fusion compl éte du mélange de polymere. Nous pouvons obtenir une feuille (refroidir a I’aire

libre) coupées en petits morceaux de 2,5 a4cm (voire Figure. 111.13).

Les échantillons ont été fabriqués a I’aide d’une presse chauffante réglée a177°C et d’un
moul e constitué de plagues d’aluminium. On a fabrigué des plagues pour les tests mécaniques

de traction, dureté shore et résistance au choc (voir figure. 111.14 et figure. 111.15).
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(e ()

Figurelll.13: méthode d’élaboration des plaques bio composites entre les deux

cylindres.
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Figurelll.14 : Le moule entre les deux résistances.

Figurelll.15: plague obtenue aprées |e pressage.
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CHAPITRE IV RESULTATSET DISCUTIONS

IV.1. Introduction

Dans ce chapitre, nous exposons le procédé de fabrication des échantillons du
composite a matrice thermoplastique de renfort végétal (fibres de pamier) qui ont fait
I’objet de nos expérimentations.

En suite, les méthodes d’élaborations et caractérisations d’un biocomposite. En outre,
nous avons donné les modes opératoires des différents essais réalisés dans la partie
expérimentale, dans le but d’une bonne interprétation des différents résultats
expérimentavx.

Les étapes de ce travail ont été résumées dans I’organigramme suivant :
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IV.2. Résultats et discutions

IV.2.1. Diffraction des Rayons—-X (DRX) aux grands angles
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FigurelV.1: Diffractogranme de lafibre de Palmier.
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FigurelV.2: Diffractogramme du PE pur.
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FigurelV.3: Diffractogramme du composite (PE/10% fibre de palmier).
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FigurelV.4 : Diffractogramme du composite (PE/20% fibre de palmier).
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Tableau IV.1: Résultats de DRX.

Composite PE/10% Composite PE/20%
Fibrede PE pur fibre de Palmier fibre de Pal
Palmier
| ntensité 600 | 1200 | 71500 | 23000 | 2750 | 69000 | 21000 | 2500 | 25500 | 10700 2650
dechaque
pic (a.u)
Angle(®) 16.50 | 2250 | 21.95 | 24.89 | 3650 | 22.00 | 24.90 | 3650 | 22.02 | 2499 | 36.50

Les résultats de DRX pour les composites de I’étude montrent que I’ajout de la charge

de fibres de palmier n’a affecté la structure du composite que légérement, c.a.d : le

diffractogramme affiche trois pics au méme angle 2 théta que pour le PE ; laseule

différence est dans I’intensité des pics qui diminue avec le taux de charge incorporé dans la
matrice du PE.

Alors on peut conclure que I’ajout de cette charge comme renfort de la matrice du PE

ne modifie pas la structure de ce matériav.
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IV.2.2. Analyse thermogravimétrique (ATG)
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FigurelV.5: Thermogramme de lafibre de palmier.
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FigurelV.6: Thermogramme ATG du PE pur.
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| Composite PE/10% fibres de Palmierr
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FigurelV.7 : Thermogramme ATG du composite (PE/10% fibre de palmier).
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FigurelV.8: Thermogramme ATG du composite (PE/20% fibre de pamier).
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Tableau | V.2 : Résultats de I’ATG.

PE pur Fibre de Palmier Composite Composite
PE/10% fibrede | PE/20% fibre
Palmier de Pal
PE Fibrede | PE | Fibrede
PAL PAL
Tonset (°C) 380 193 402 272 438 169
Tottset (°C) 506 383 500 369 513 375

Les résultats de I’ATG regroupeés dans le tableau 1V.2 montrent que I’incorporation de
la charge de renfort de palmier a modifié le comportement thermique du composite obtenu
en décalant la température de début de dégradation vers les hautes températures de 380 a
402 °C pour 10 % de charge et de 380 a 438 °C pour 20% de charge en masse mais pour la
fin du processus de dégradation le décalage était |éger de 506 a 513 pour 20% de charge en

masse.
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IV.2.3. Calorimétrie différentielle a balayage (DSC)
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FigurelV.9 . Thermogramme DSC du PE vierge.
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FigurelV.10 : Thermogramme DSC du composite (PE/10% fibre de palmier).
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FigurelV.11 : Thermogramme DSC du composite (PE/20% fibre de palmier).

Tableau | V.3 : Résultats de DSC.

Composite Composite
PEpur | Fibrede | poejq0o4 fibrede | PE/20% fibre
Palmier Palmier de Pal
PE Fibrede | PE Fibre
PAL de PAL
T¢(°C) 143 90 486 145 484 143

En regardant les résultats illustrés dans le tableau V.3, on constate que le
comportement thermique du composite préparé a changé dans le sens de hautes
températures et cela pour les deux pourcentages de renfort en fibre de palmier a savoir la
température de fusion du PE passe de 143 a 486 pour une charge de 10% en masse et garde

presque laméme plage de température pour le renfort de 20%en masse.
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I'V.3. Comportement mécanique

IV.3.1. Comportement en traction

Les courbes de la contrainte en fonction de déformation des essais de traction des

différentes fibres et différentes pourcentages représentés dans les courbes suivants :

22 —
20:
18-
16:
14:
12:

10 -

Contrainte (MPa)

! | ! | ! | ! | ! | ! |
0 100 200 300 400 500 600
Défor mation (%)

FigurelV.12: Variation dela contrainte en fonction de déformation du PEHD.
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FigurelV.13: Variation de la contrainte en fonction de déformation de lafibre de Palmier
(20%).

L’effet de la charge sur les propriétés meécaniques de PEHD a été suivi par le

changement des valeurs suivant :

Tableau V.4 : Valeurs de module d’Young, contrainte max, déformation et résistance

alarupture.
Charge (%) Résistancea | Résistancea | Déformation |  Module d’
latraction larupture | alarupture | Young (MPa)
(MPQ) (MPa) (%)

PEHD (vierge) 22.00 13.94 606.71 2.15
Fibrede | 10 27.80 25.83 10.66 5.70
Palmier

20 23.00 22.00 6.88 6.60
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D’apres le tableau 1V .4 on observe une diminution de la déformation a la rupture apres
I’ajout de la charge, en effet, la diminution de la déformation la plus significative est
observée dans le matériau brut (PEHD).

On note une augmentation de résistance a la traction du bio-composite avec I’ajout de
la charge végétale. Pour la variation de la contrainte a la rupture en fonction du taux de
fibre, on constate une amélioration de la contrainte a la rupture. L’augmentation de la
contrainte & la rupture est attribuée a la bonne répartition de la fibre dans la matrice du
PEHD qui est la phase dominante, ce qui lui permet de bien jouer son réle de liant.

On remarque une augmentation du module d’élasticité du bio-composite avec I’ajout
de la charge végétale. Cet effet de renforcement, met en évidence une certaine adhésion
entre les fibres et la matrice du biocomposite. Cependant, les valeurs du module
d’éasticité des biocomposites avec les taux (20%) de différentes fibres sont élevées par
rapport a celles avec le taux (10%) de fibres.

En d’autres termes I’introduction des fibres dans la matrice PEHD conduit a une plus

grande rigidité du polymere chargé.
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Conclusion générale

L’objectif principal de ce travail de I'élaboratialiun composite constitué d’'une matrice
de polyéthyléndaute densité (PEHD), renforcé par des fibre nl¢udéorigine végétale :les
fibre de lin & des pourcentages de 10%, 20% deaksentotale de matériau composieci
nous a permis, grace aux techniques de caraciénisatde recueillir des informations

intéressantes relatifs a I'effet du taux de chargdes propriétés des composites élaborés.

En général, I'ajout des fibres améliore les prdgaémécaniques des composites a cause

de la compatibilité entre les fibres et la matetele leurs propriétés mécaniques élevées.

L’'analyse des résultats expérimentaux nous conaiugkenc a affirmer que :

* les résultats obtenus par la Diffraction des RayeXs(DRX) aux grands
angles confirmegue la structure du composite préparé ne diffees gn terme de
cristallinité vis-a-vis la structure du PE.

» I'ensemble es données recueillies sur les propgrig@rmiques des composites
par ATG/DSC, montrent que la charge lignocellulasigretarde sensiblement la
décomposition du polyéthylene. Autrement dit, gtlae le réle d’inhibiteur de la
dégradation thermique.

o d'apres les résultats de I'essai de traction erargoe une augmentation de

résistance a la traction du biocomposite avecutjie la charge végétale.
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Résumé

L’objectif de ce travail est d’élaborer et de caégaiser un nouveau matériau composite a base(de
polyéthylene haute densité (PEHD) renforcé par fiees de palmier dattier (FD). L'inconvénien
majeur que I'on rencontre pour ce type de systeshBircompatibilité avec la matrice PEHD.

La méthode de diffraction des rayons X est l'une deéthodes les plus intéressantes papr
caractériser les structures cristallines.

» Draprés les résultats des analyses effectués,alos@vé que la structure du composite prépdye
ne differe pas en terme de cristallinité vis-alaistructure du PE.

» Aussi, Les résultats des essais thermogravimésiqdd G) couplés avec la calorimétrig
différentielle a balayage (DSC), montrent que liaold des fibres modifie le comportement thermiq
du composite obtenu en décalant la températur@lolet dle dégradation vers les hautes températures
» D’aprés les résultats de I'essai de traction enargme une augmentation de résistance affla
traction du biocomposite avec I'ajout de la charégétale. Pour la variation de la contrainte afsaure
en fonction du taux de fibre, on constate une mmadlon de celle-ci en fonction du taux de chargp
incorporé dans la matrice du thermoplastique étiediFE.

Mots clés :palmier dattier, polyéthylene haute densité, DRDSC, ATG.

Abstract
The objective of this work is to develop and chteaze a new composite material based on higf-
density polyethylene (HDPE) reinforced with daténpdibers (FD).The major disadvantage that
encounter for this type of system is the incomplétwith the HDPE matrix.

The X-ray diffraction method is one of the mosenetsting methods for characterizing crystalli
structures.

» From the results of these analyses, it has bearaa$ that the degree of crystallinity has not
change.

» Also, Thermo gravimetric (TGA) tests coupled witffErential Scanning Calorimetry (DSC)
are also performed, to study the degradation asglddmass as a function of the temperature rise of
fiber composites. The results show that the addiiiothe fibers modifies the thermal behavior & th
composite obtained by shifting the degradatiornt s¢anperature to the high temperature.

» From the results of the tensile test, note thaharease in the tensile strength of the bio-
composite with the addition of the vegetable Id&at. the variation of the stress at break as a fomaf
the fiber content, an improvement in the breakiingss is observed.

Keywords: high-density polyethylene, date palm fibers, XRI3C, TGA.
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