%

D |
H N
Rd d

UNIVERSITE
DE BISKRA

Université Mohamed Khider de Biskra
Faculté sciences exactes et sciences de la nature et de la vie
Département sciences de la matiere

MEMOIRE DE MASTER

Sciences de la matiere
Chimie
Chimie des matériaux

Réf. :

Présenté et soutenu par :
Achour Achouak et Alloui Lina
Le: 8 Juillet 2021

Elaboration et caractérisation des
matériaux composites polyéthylene

PE/ Farine de bois

Mme
Mlle

Mme

Boubakri Cherifa

Boussehel Hamida

Madhoui Nadia

Jury:
MCA  Université Mohammed Khider-Biskra Précidente
MCA  Université Mohammed Khider-Biskra Rapportrice

MCB  Université Mohammed Khider-Biskra Examinatrice

Année universitaire : 2020/2021



REMERCIMENT

Nos remerciements vont premiérement a Dieu tout puissant pour la volonté, la santé,
et la patience, qu'il nous a donnée durant toutes ces années d étude.

Ainsi, Nous souhaitons adresser nos remerciements les plus sincéres d notre promotrice
Dr BOUSSEHEL Hamida maitre de confiance a ["université de Biskra Pour avoir d abord
proposé  ce théme, pour son encouragement, son attention, sa patience et surtout ses
orientation trés avisées qui nous a aidé a poursuivre cette étude jusqu’a la derniére minute.

Nos vifs remerciements vont au M™ Boubakri Cherifa d avoir accepté la présidence
du jury, nous tenons compte d exprimer toute nos reconnaissances au M™ Madhoui Nadia
qui nous a fait [honneur d’examiner notre travail, leur regards critiques ne sauront que
rehausser le niveau de notre savoir faire.

Nous exprimons nos sincéres gratitudes et remerciements au Dr GUERIRA Belhi,
chef de département de génie mécanique a la faculté des sciences et de la technologie de
[université de Biskra, pour sa disponibilité et ces précieuses aides pour [élaboration et la

caractérisation de nos composites élaborées.

Nous exprimons nos sincéres gratitudes et remerciements pour tout [ensemble du
personnel de [Enterprise Nationale des Industries des Cables Biskra (ENICAB) pour son
accueil et son aide, notamment que ['élaboration d une partie de notre étude expérimentale et
certaines caractérisations des composites ont été réalisées au niveau de ladite entreprise,

ENICASB.

Nos remerciements vont aussi d tous les enseignants du département de science de la
matiére, notre enseignant de chimie des matériaux particulierement qui ont contribué a notre
formation.

Nous exprimons bien entendu nos remerciements les plus sincéres aux membres et
techniciens du laboratoire de Chimie de ['université de Biskra. Pour leurs disponibilités et
leurs aides précieuses.



Dédicace

A ceux qui me sont les plus chers, a ceux qui ont toujours cru en moi, et qui m’ont toujours
encourageé.
Je dédie ce travail marquant de ma vie:
A mon trés cher pére:
A ma trés chére mére :
Ce travail est le fruit de vos sacrifices;
Puisse Dieu, le tout puissant, vous préserver et vous accorder santé, longue vie et

bonheur.
A mes fréres et sceurs

Aucune dédicace ne saurait exprimer [amour, [estime, le dévouement et la fierté que j'ai
toujours eue pour vous. Que dieu vous assiste ...
A ma chére amie et bindme Lina, pour son soutien et ¢a collaboration a la réalisation

de ce travail,

Sans oublier Nedjla DEBABECHE ; merci pour votre collaboration d la réalisation de

ce travail,

A tous les nombres de ma famille, petits et grands.

A mes chers amis(es) et camarades.

A mes trés chers amis et a toute la promotion chimie des matériaux

2020-2021.

A tout ceux que j'aime et m’aiment.

ACHOUR, ACHOUAK



Dédicace

Tout d abord, je tiens a remercier Allah de m’avoir donné la force et le courage de mener a
bien ce modeste travail.
Je dédie ce travail
A mes parents qui m’a soutenu et encouragé durant ces années d études .qu'ils trouvent ici
le témoignage de ma profonde reconnaissance.
A mon adorable sceur et mon frére .
A mes trés chers amis, A ma famille, mes proches et a ceux qui me donnent de [amour et de
la vivacité.
A tous mes amis qui m’ont toujours encouragé, et a qui je souhaite plus de succes.
A tous ceux qui m'aiment

A tous ceux que j'aime je dédie ce travail.

Alloui Lina



SOMMAIRE

Sommaire
SOMMAIRE .. ettt ettt e e st bt e e e bbbt e e e e bt et e e e bbeee e e anbb e e e e anbbeeeeaan I
LISEE ES TADIBAUX ...ttt ettt et v
LISTE TES FIQUIES ...ttt ettt b e sttt e b et e s \YJ
LiSte 08S ADIEVIATIONS. ... .eeueiiiieii ittt ettt eenne e VI
INErOUCTION GENEIAIE ...ttt ettt et e e sne e 1
RETEIEINCES ...ttt bbbt s btttk s b bt e bt Rt e bt e e bt et e Rt et e Rt e bt eneenne e 3

Chapitre | : GENERALITES ET SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE

I.1.Notions sur les MatériauxX COMPOSITES .......c.eiuiriiiieieiieie ettt enes 4
00 I T T 10T o o OSSP PR PO STOPRRTRR 4
1.1.2.Avantages et inconvénients des MatériauX COMPOSILES ..........cvuerreerierierreerieieeeesree e e 4
[.1.3.Composants d’un Matériall COMPOSILE. .......uveerurreriurreiirierteeesteeenireesieeesbeeestreessrreesneeesineens 5
1.1.308 IVIBETICE ..t 5
1.1.3.0. RENFOI (CRAIGES) .. e iuiiii ettt abe e e s e e e snaaeennaees 8
123G, ATITITS .. 8
1.2. GENEIalites SUN 1€ DOIS TOUQJE ..vviivvieiiie ettt ettt e e e nta e e snte e e enaee e 8
1.2.1.Composition chimique du DOIS ..........ccciiiieii e 9
1.2.2.UItra StrUCLUIE U DOIS ...t 9
1.2.2.a. Présentation de 1a fibre VEQEtale...........ocvviiiii i 9
[.2.2.b.1a Structure d Une fIDIe.........cuiiiiiiiiiiiiie e 10
1.2.2.c. Composition chimique des fibres VEgLales ...........ccoveivviiiiii i 11
OL.8 CRIUIOSE ... bbb 11
0L NEMICEIIUIOSES ...t 12
L IS T | TSP 12
1.2.2.d. Avantages et inconvenants des fibres naturelles ..o, 13
L.3.Le POIYEINYIENE ... et ba e e aaree s 13
L3 L DATINIEION. ...t 13
1.3.2.CIASSITICALION ...ttt 14
1.3.3.Synthése du POIYELNYIENE .........cveiiiie e 15
1.3.4.MO0ES A8 SYNENBSE ....eciiii et bre et e e e be e e sabe e e aae e e nes 15
1.3.5. Caracteéristiques générales des polYEthYIENES ...........cccvviieiieiieiiece e 15
1.4.Les compOSiteS DOIS/POIYMEIES .........veiuieiieeiecie sttt ree e nnee e 16



L L D NIt ON ... 16

.42, UBITISATION ...ttt 17
1.4.3.CIASSTTICALION .....veieieieeie ettt 18
I.4.4.Interface DOIS /POIYIMEIE ........ooiiiiiie e 18
1.4.5.Méthodes de modification ChIMIQUE ...........coiiiiiiiiii e 19
1.4.5.8. ESEITICALION ....vviiiiiicic ettt 19
1.4.5.b. Traitement par 1a Soude (NaOH) .........cooviiiiiiiii e 19
1.4.5.C. OXYOATION. ...ttt ettt ettt et 20
1.4.5.d. Le couplage Les agents de COUPIAGE .......ooivvriiiiiieiiiiii et 20
1.4.6. Méthodes de modification PhYSIQUE...........ccviiiiiiiiiie e 20
2 TTAITEMENT COMOMA ...ttt ekttt b et b e bttt e 20
P TTAITEMENT JASET ...ttt b ettt e ees 21
] =] ] o= OSSP PSPPSRI 22
Chapitre 1I: MATERIAUX ET TECHNIQUES EXPERIMENTALES ET CARACTERISATIONS
.1, MATERIAUX UTILISES ..ottt 27
11,1, POIYEINYIENE ...ttt sae et ne e 27
I1.1.2. L’hydroxyde de SOQIUIM ......ciiviiieiiiiiiie ettt e e sae e e s e e s snneee e e nnenes 28
I1.1.3. L’acide ChIOTRYAIIQUE ... .vvvieiiiiiie s iiiie ettt e e e e e s e e e e snnne e e e s nenes 28
11.2. TECHNIQUES EXPERIMENTALES ...ttt 28
11.2.1. Préparation de fibre de DOIS........ccvviiiii i 28
11.2.2. Modification chimique des fibres de bois par mercerisation (la soude caustique) ............. 28
11.2.2.1. Préparation des fibres traitées (FTin €t FT2an) ccvveiiiieiiiii e 28
11.2.2.2. Broyage €t TaMISAQE ... uveiivreeiiieeiiree ittt e eiteeesteeestveesstreesteeestbaeessaeeassneeabeeesaeeeessneeenns 29
11.2.3. ELABORATION DES COMPOSITES PE/ FIBRES DE BOIS ........ccooooiiiiiiiiiiieei 30
11.2.3.1. Préparation deS COMPOSITES ......uveiiuveeiiiiieiirieeiie e et e ete e stre e et e e s te e e snae e e sareeenrneesrreeesans 30
[1.2.3.2. EXETUSION ...ttt bbbttt 31
11.2.3.3. Moulage des COMPOSITES .......eciviiiiieeiiiee ittt et e et s re e re e e sre e e nree e s baeenans 31
11.2.3.4 Préparation des éprouvettes de type H .......ocveiiiiiiiiii e 32
11.3. TECHNIQUES DE CARACTERISATION ...coiiiiiiiiiiiiee et 33
11.3.1. Analyse SpPectrale Par IRTF ...t 33
11.3.2.Analyses morphologiques par MEB ............coooiiiiiiiiie e 33
11.3.3. ESSAI 08 TFACTION ......ueitiiiiiiiiie ettt 34
I1.3.4. Test d’absSOrption A’ AU .........ouuiieiiiiiiie ittt e e e e e anees 34
11.3.5.ESSa1 A8 MICTO-AUIBLE.........oiiiiiiitiiie ettt 35
Chapitre 111: RESULTATS ET DISCUSION
I11.1. CARACTERISATION DES FIBRES DU BOIS DE PIN .....oooiiiiiiiiiiieeeee e 37



I11.1.1. Analyse spectroscopique infrarouge a transformée de Fourrier FTIR..........cccoviiiiienenn. 37

111.2. CARACTERISATION DES COMPOSITE ELABORES ........oooiiiiiiiiiiiciee e 41
I11.2.1.Caractérisation Morphologique (MEB) ..........cooiiiiiiiiiiiiieiiee e 41
111.2.2.Caractérisation MECANIGUE ......ccveiueeruiiieitieie ittt ettt sttt sae e e 42
111.2.2.1. ESSAI 08 TrACTION .....c.vviiiieitieiit ettt 42
111.2.2.1.2. CONtrainte & 18 FUPLUIE ......oviiiieiiiiiie it 42
II.2.2.1.5. MOAUIE A’ Y OUINZ ... veeiriieiiiie ittt e e nnn e nneas 44
111.2.2.1.c. AlIONGEMENt & 18 FUPLUIE .....oviiiiiiie e 44
111.2.3.Caractérisation PRYSIQUE .........oiuiiieiiieieiieite ettt 45
111.2.3.1. ESSai d€ AUIELE VICKETS ......vitiiiieitieiie ittt 45
I11.2.3.2. Test d’abSOrption A’ @aU.......cccuuiiiiiiiiiie ittt e e e e 46

(000]3To! 1] o] 4 [ T TP P TP PPT PP PP 52
RESUIMIES ...ttt etttk b st b b8 e bt bt e bt e s e bt e R e e bt e s e e bt e st e e bt e ne e e bt enteeneenteane e 53



Liste des Tableaux

Tableau
Tableau
Tableau
Tableau
Tableau
Tableau
Tableau
Tableau

Liste des Tableaux

1. 1. Structure moléculaire de quelques polymeéres industriels [9]........c.ccovvvviiiniiniiiniienn, 7
. 1. 2. Résumé des avantages et inconvénients des fibres et charges végétales [28]. ................ 13
. |. 3. Caractéristiques majeurs des différentes familles des polyéthylenes. [37]...........c.c..... 16
A1 1. Caracteéristiques de polyéthyl@ne PE-BD..........cccoooiiiiiiiiiiiie e 27
UL 2. Caractéristiques de ’hydroxyde de SOdiumL. ........ooivviieiiiiiieniiiiie e 28
L. 3. Les caractéristiques de L’acide chlorhydrique. ...........ccooovveiiiiiiiieiiiiciicc e 28
1. 4. Composition des différentes formulations.............ccoooiviiiiiiiiiii e 30
11, 1.Principales bandes infrarouges observées dans les fibres lignocellulosiques [1]. ......... 38



Liste des Figures

Liste des Figures

Figure .I. 1. Représentation d'un matériau COMPOSILE. [2].......cccueiiiririiiiiiiiiie e 4
Figure .I. 2 . Principe d’un matériau COmMPOSILE [4]. ....ocvvveiieiiiirieiiiie e nree e e 5
Figure .1. 3. TYPES d& MALIICES [6] .. ...veireeriieiieiiiiiii ettt 6
Figure. 1. 4. Types de reNfOrtS [6]......c.ueieiiiieiieiiiiii ettt 8
Figure. I. 5. Arbre du pin d’ALep [15]. . riiiiieiiiei e 9
Figure .1. 6. Classification des fibres naturelles [19] .......cccoiiiiiieiiiiiiie e 10
Figure .I. 7. Représentation schématique des différentes couches de la paroi cellulaire [21]. .............. 10
Figure .1. 8. Représentation de 1’unité monomeére de la cellulose répétée n fois [27]. ....covvvvvrvvnnennnens 12
Figure .I. 9. Structure d’un type de Xyloglucane [28]. .......ccviiiiiiiiiiiiiieiiee e 12
Figure .I. 10. Polymérisation du poly&thYIENE...........cccooiiiiiiiiieiee s 14
Figure .1 .11. Présentation d’un sphérolite de polyéthylene. ...........cccoovvriiiiiiiiiiiiieii e 14
Figure .I. 12. Schémas de principe de composites, selon la forme des fibres employées. [38]............. 17
Figure .1. 13. Classification des composites bois polymeres. [41].......cccocviiiiiiiniiiie e 18
Figure .11. 1. Polyéthyléne base densité PE-BD ..........ccccccvuiiiieiiieiiie ettt 27
Figure .11. 2. Les étapes de préparation des fibres traitées avec NaOH pendant 1h..........ccccoocvevivnneeee. 29
Figure .11. 3. Tamiseuse électromagnétique et numérique BA-200N .........cccceeevveeieerieeieeneecee e 30
Figure .11. 4. Extrudeuse de type POIYLAD OC ........coovviiieeeeecee et 31
Figure .11. 5. Presse "SWHWABENTHAN POLYSTAT 300S"......ccciooeririenienienieeeesieeeeseeee e 32
Figure .11. 6. Images des plaques avant et apres Passage a la PreSSe. ... ceevveerceeereeeeriveesieeesereeervee e 32
Figure .II. 7. Le découpage des plaques sous forme d’haltéres par la découpeuse.........ccvveeerruveerernnnee. 32
Figure .11. 8. Spectrophotométre SHIMADZU — FTIR 8400S.........cccoiiiieeeeieciee e 33
Figure .11. 9. Un microscope électronique a balayage de type TESCAN VEGAS3 .......coovvevevvevveeenne, 33
Figure .11. 10. Machine de traction type INSTRON modele 5969.........cccoveveiiiiceiiiiee e 34
Figure .II. 11.Test d’absorption d’eau pour les composites PEBD/ Fibres de bois ..........ccceevvuveeeennnnee. 35
Figure .11. 12. Micro-duremétre Vickers INNOVATESTVERZUS 750. ....cccoeeveiviivieeceeeciee e 36
Figure .111. 1. Spectres IRTF des fibres du bois de pin traitées et non traitées..........cccevevveevcreeecnreennne 37
Figure .111. 2. Réaction entre la cellulose et la soude (NAOH) .........ocoveeeiiiiiiiiiecee e 40
Figure .111. 3.Micrographes MEB du polyéthyléne et ces composites non traités ; (a) PE vierge, (b)
PE/FNTLS, (C) PE/FNT25. .. oottt sttt sttt sttt ettt saeestessaeaesseenseesaenseessesseensenneenses 41
Figure .11l. 4 . Micrographes MEB des composites de polyéthyléne / fibre de bois traités par la soude
pendant 1h et 24h ; (a) PE/FT1hss, (b) PE/FT1hzs, (C) PE/FT24hss et PE/FT24hgs......ovcvceii 42
Figure .111. 5. Evolution de la contrainte a la rupture des composites en fonction du taux des fibres de
DOIS traitBes B NON TFAITEES. ....eccveeieieiieeitie ettt sttt st st e st e et e saeesnbeebeesaeeenseenaeas 43
Figure .III. 6. Evolution du module d’Young des composites en fonction du taux des fibres de bois
TrAIEES B MON TrAITEES. ... vieeie ettt ettt e et sbeesrteenbeesbeesateenbeesaeesnteenseenneeenes 44
Figure .III. 7. Evolution de I’allongement a la rupture des composites en fonction du taux des fibres
de DOIS traitees B NON TFAITEES. . ...eiiieeiiectie ettt st sttt e s e s teebeesaeeenteenneeenee 45
Figure .111. 8. Evolution de la dureté Shore Vickers de PE vierge et des composites en fonction de taux
des fibres traitées €t NON trAITEES. .......cvieiieiie e s st e e e 46

Figure .III. 9. Evolution de taux d’absorption d’eau de PE et ces composites non traités en fonction du
tEMPS A’ IMIMETSION. ..vveeerieirieeitie ettt s st e st e st e sar e e e sseeesane e e sareeemeeesaneeesareeeaneeenas 47
Figure .I1I. 10. Evolution de taux d’absorption d’eau de PE et ces composites traités et non traités a
15% de charge en fonction du temps d’IMMETSION. ........ceeeiriirriierierie et 48

\%



Liste des Figures

Figure .III. 11. Evolution de taux d’absorption d’eau de PE et ces composites traités et non traités a
25% de charge en fonction du temps d’ IMMETSION. ......ccueereiriieriierieeieenie e 48

VI



Liste des abréviations

MC :

CMP :

CMO:

CMC:

CMM :

TD:

TP :

PE :

PP :

PE- HD :

PE-BD :

PE-BDL :

PE-BDR :

PE-MD :

WPC :

CBP:

EEC:

FTIR :

PE-UHPM :

PE-R:

PE-RHD :

Liste des abréviations

Matériau Composite

Composites a Matrice Polymérique
Composites a Matrices Organiques
Composites a Matrices Céramiques
Composites a Matrices Métalliques
Polymeéres Thermodurcissables
Polymeéres Thermoplastiques
Polyéthyléne

Polypropyléne

Polyéthyléene Haute Densité
Polyéthyléne Basse Densité
Polyéthyléne Basse Densité Linéaire
Polyéthyléne Basse Densité Ramifié
Polyéthyléne Moyenne Densité
Composite Polymeére / Fibres de bois

Composites Bois-Polymere

Egyptian European Company

Analyse spectroscopique infrarouge a transformée de Fourrier

polyéthyléne a masse molaire élevée
polyéthyléne réticulé

polyéthylene réticulé a haute densité

VI


https://www.techno-science.net/glossaire-definition/Masse.html

Liste des abréviations

PE-MD :

PE-TBD :

PE/FNT :

PE/FT 1h:

PE/FT 24h:

polyéthyléne a moyenne densité

polyéthylene a trés basse densité
Formulation du composite a matrice de PE et fibres non traitées
Formulation du composite & matrice de PE et fibres traitées pendant 1h.

Formulation du composite & matrice de PE et fibres traitées pendant 24h.

VII


https://www.techno-science.net/glossaire-definition/Moyenne.html

Introduction générale

Introduction géenérale

Dans les derniéres décennies, les matériaux polymeéres ont partiellement remplacé les matériaux
traditionnels tel que le papier, le métal, le verre et le bois dans les domaines de 1’habillement,
I’électricité, 1’électroniques, 1’automobile, 1’aéronautique, le loisir, ’emballage de la nourriture, les

produits sportifs, etc.

L'idée d'utiliser des fibres végétales naturelles comme renfort dans une matrice de polymere
n'est pas tout a fait nouvelle, mais dans un contexte ou le recours a des ressources renouvelables tend a
devenir une priorité, elle est désormais considérée comme une voie prometteuse et doit poursuivre sa
contribution aux objectifs de développement durable tout en continuant a répondre aux préoccupations
environnementales. D'autant que des industriels ont déja mis au point la production de composites
renforcés de fibres végétales pour des applications ciblées. lIs s'efforcent donc d'élargir leurs marchés

qui sont encore modestes [1].

Afin de pallier ces inconvénients, de nombreux composites bois-polymere ont été mis au point
depuis le début des années 60. Un grand nombre de travaux ont été realisés concernant le choix des
essences a traiter, les monomeres d'imprégnation employés et les techniques catalytiques permettant la
polymérisation in situ du monomere. C'est ainsi que le développement de tels procédés a abouti a la

commercialisation de produits rassemblés sous le sigle de "WPC" - Wood Plastic Composites [2].

Ces dernieres années, les composites bois/ thermoplastique ont suscité une attention considérable des
industries du bois et du plastique a cause des nombreux avantages qu’ils présentent. Ces composites
peuvent étre fabriqués par différents procédés déja utilisés dans I’industrie du plastique, ce qui

présente un avantage au niveau de la formabilité, de la production et des couts de fabrication [3].

Parmi la diversité des matériaux composites, notre étude se focalisera sur les matériaux composites
polymére / charge végétale et plus précisément sur ’incorporation des fibres de bois rouge dans une
matrice polyéthyleéne basse densité. Cet intérét pour les matériaux composites s’explique aussi par une
amélioration des propriétés, comparées a celles des composites conventionnels, telles que les

propriétés mécaniques, thermiques.

Pour une étude détaillée et approfondie de cette problématique, ce manuscrit est subdivisé en

trois chapitres :

Le premier chapitre sera consacré aux généralités et notions théoriques sur les matériaux

composites.
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Le deuxiéme chapitre constitue la partie expérimentale qui présente les matériaux utilisés, le
protocole expérimental de la modification chimique par la soude et les procédés de mise en ceuvre
pour 1’élaboration des composites PE/fibres de bois. Ainsi que les différentes techniques utilisées pour
caractériser ces composites.

Le dernier chapitre sera consacré a la discussion de I’ensemble des résultats obtenus & partir des
différents tests effectués sur I’élaboration et la caractérisation des composites PE/fibres de bois traitées
et non traitée.

Enfin, une conclusion générale permet de résumer les résultats essentiels obtenus lors de la

réalisation de ce travail et d’ouvrir de nouvelles perspectives de développement.
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Chapitre | : GENERALITES ET SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE

Chapitre | : GENERALITES ET SYNTHESE
BIBLIOGRAPHIQUE

I.1.Notions sur les matériaux composites
1.1.1.Définition

Un matériau composite est défini comme étant une combinaison d’au moins deux matériaux
différents a 1’échelle macroscopique, ou plusieurs matériaux non miscibles, mais ayant une forte
capacité d’adhésion ; l'assemblage final permet d’obtenir un matériau qui posséde des propriétés
supérieures aux propriétés de chacun des matériaux constitutifs, les nouveaux matériaux ainsi obtenus

sont tres hétérogenes et anisotropes [1].

interphase ) -

; fibre mafrice

S e — g\(»ﬂ ]

; — S —
— M | o

—_— " —
—F — o
—— — —
— —— —

— —— —
—t =, S
— — —

particule i [

{renfort) interphase

interface

Figure .l. 1. Représentation d'un matériau composite. [2]

I.1.2.Avantages et inconvénients des matériaux composites

Les composites sont préférés a d’autres matériaux parce qu’ils offrent des atouts liés a :
e Leur légereté.
e Leur résistance a la corrosion et aussi a la fatigue.

e Leur insensibilité aux produits comme les graisses, les liquides hydrauliques, les

peintures et les solvants.

e Leur possibilité de prendre plusieurs formes, d’intégrer des accessoires et permettre la

réduction de bruit.
Inconvénients qui freinent leur diffusion :

e Les colts des matiéres premieres et des procédés de fabrication.
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|
e La gestion des déchets engendrés et la réglementation de plus en plus stricte.
L’industrie des matériaux composites doit donc aujourd’hui relever certains défis tels que :
e La maitrise des émanations de produits organiques volatiles, par exemple le styrene.

e La maitrise des procédés de transformations et des performances des matériaux qui sous

entend une trés bonne connaissance des constituants mis en place.

e La mise en place de technologies et des filieres pour la gestion des déchets en fin de vie
qui est la partie la plus difficile & satisfaire en raison du caractére thermostable de la
plupart des composites. [3]

1.1.3.Composants d’un matériau composite

Au sein d'un matériau composite, nous avons donc toujours l'association de deux constituants de

base, le renfort et la matrice.

e [Nterphase

o \Matrice

Renfort —

Figure .1. 2. Principe d’un matériau composite [4].

1.1.3.a. Matrice

Dans un matériau composite, le terme matrice désigne la matiére solide qui entoure les renforts
pour former une masse compacte. Le premier role de la matrice est de maintenir les renforts dans une
forme compacte et de donner la forme voulue au produit final. Elle sert également a protéger les fibres
contre I’abrasion et un environnement agressif, controler le fini de surface et assurer le transfert de
charges entre les fibres. Le solide formant la matrice peut étre d’origine métallique, céramique ou

polymére [5].
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Métallique
Minérale
Céramique
Matrice
Thermoplastique
Organique
Thermodurcissable

Figure .1. 3. Types de matrices [6]

» Composites a Matrice Métallique (CMM)

Les composites a matrice métallique (CMM) possédent une bonne tenue en température ainsi
que de bonnes propriétés électrique et thermique. Par rapport aux métaux, ils ont une meilleure

stabilité dimensionnelle, ainsi qu'une meilleure résistance a l'usure [7].
» Composites a Matrice Céramique (CMC)

Les composites a matrice céramique (CMC) sont réalisés dans le but de remédier au caractere
fragile de la céramique et d'améliorer ainsi la ténacité du matériau. Les CMC (Al,Os, SiO, Cr20s,
MgO, .) peuvent étre obtenus par imprégnation de préformes de fibres (métaux, verres, aramides,
carbone, céramique) soit par des suspensions liquides, ensuite frittées en température sous haute

pression, soit par des gaz réactifs permettant un dépét entre les fibres . [7]
» Composites a Matrice Organique (CMO)

Les composites a matrice organique (CMO), ou composites a matrice polymérique (CMP),
offrent de hautes propriétés mécaniques, une grande résistance a la corrosion et a I'oxydation, de
bonnes propriétés électriques et diélectriques. L'inconvénient de ces matrices est leur tenue limitée en

température et au feu. Leur vieillissement est également un inconvénient. [6].

i.  Les thermoplastiques : Les thermoplastiques sont généralement des dérivés de monomeres
linaires ou légerement ramifiés. Ces monomeres constituant le motif de base qui est répété

plusieurs fois pour au final former la chaine polymere [8].

ii.  Les thermodurcissables : Un matériau thermodurcissable est un polymére de structure
tridimensionnelle, qui ne peut pas revenir a son état solide d’origine aprées le chauffage en raison

des grandes liaisons chimiques fortes entre les macromolécules [8].
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Parmi les principales résines thermodurcissables utilisées dans la mise en ceuvre des matériaux
composites : les polyesters insaturés, les époxydes, les vinyle-esters, les phénolique et les uréthanes
[9,10].

Le tableau ci-dessous présente les structures moléculaires des principaux polymeres industriels.

Tableau .l. 1. Structure moléculaire de quelques polymeres industriels [9]

Sigle Structure moléculaire Désignation courante

PE Polyéthyléne

PP Polypropene
N
PVC Poly(chlorure de vinyle)
(R
PS N Polystyréne
n

PET 0O ; /0 Poly(téréphtalate d’éthyléne)
n
PA-6 O Polycarolactame
H

iii.  Les élastoméres : Les élastoméres sont des matiéres réticulées d'une maniére incompléte. Le
degré de réticulation est faible a la différence des thermodurcissables. Les pontages permettent
aux macromolécules de revenir en place plus ou moins rapidement aprés une déformation sous

contraintes. C'est la propriété fondamentale des élastomeres. [11]
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1.1.3.b. Renfort (charges)

Le renfort apporte au MC ses performances mécaniques €élevées, tandis que la matrice a pour
role de transmettre les sollicitations mécaniques extérieur et de protéger les fibres vis-a-vis des

agressions extérieures. [1]

Les caracteéristiques recherchées pour les renforts sont :
Des propriétés mécaniques éleveées,

Une masse volumique faible,

Une bonne compatibilité avec les résines,

Une facilité de mise en ceuvre,

vV V VYV VYV V

Un faible codt. [12]

Renforts

[ Inorganique Organique

A | A | A A
[ Polyesters [Armides [ Végetaux [ Minéraux

[ \erre [ Bore [Carbone [ Métal

Figure. 1. 4. Types de renforts [6]

1.1.3.c. Additifs

Introduit en faible quantité et incorporé comme : lubrifiants et agent de démoulage, pigments et

colorants, agents anti-retrait et agent anti- ultraviolet. . .etc. [1]
1.2. Généralités sur le bois rouge

Bois rouge généralement appelé Sapin rouge, le Pin Sylvestre est un conifere résineux présent
en Europe du Nord et en Sibérie ; il résiste bien au froid intense ainsi qu’a la sécheresse. Cet arbre au

long tronc se reconnait notamment a la couleur orangée de son écorce, & ses aiguilles et ses cones
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pointus. Son bois trés résineux en fait naturellement un bois tendre qui se laisse facilement travailler; il
est particulierement apprécié par les menuisiers pour réaliser des portes, des placards, du mobilier

d’intérieur et peut étre employé en extérieur lorsqu’il est traité thermiquement [13].

Avec 35% de couverture, le pin d’Alep occupe la premicre place de la surface forestiére de
I’ Algérie. 11 existe dans toutes les variantes bioclimatiques avec une prédominance dans 1’étage semi-
aride. Il est présent partout, d’Est en Ouest, allant du niveau de la mer aux grands massifs montagneux
du Tell littoral et de I’Atlas saharien. Sa plasticité et sa rusticité lui ont conféré un tempérament

d’essence possédant un grand pouvoir d’expansion formant ainsi de vastes massifs forestiers [14].

Figure. 1. 5. Arbre du pin d’Alep [15].
1.2.1.Composition chimique du bois

Chimiquement, le bois se compose presque toujours de 50% de carbone, 42% d'oxygene, 6%

d'hydrogéne, 1% d'azote et 1% de matieres minérales (qui se trouvent dans les cendres).

La matiére principale constitutive du bois est la cellulose (C¢H100s)n , qui entre 50% dans la

composition et 20 a 30 % de lignine. [16]

Au niveau moléculaire, le bois est constitué principalement de bio polymeres : la cellulose (40-
50%), la lignine (15-35%) et les hémicelluloses (20% environ). A ces trois constituants, viennent

s’ajouter des substances extractibles de nature organique et des substances minérales (cendres) [17].

1.2.2.Ultra structure du bois

1.2.2.a. Présentation de la fibre végétale

Les fibres naturelles peuvent étre classées selon leur origine. 1l est donc possible de distinguer

trois grandes familles :

Les fibres végétales: elles se subdivisent elles-mémes selon leur provenance, on peut donc citer
les fibres libériennes qui sont extraites de tiges de plantes (chanvre, lin, ramie, jute), les fibres dures
qui sont extraites de feuilles, de troncs ou d'écorces de fruits (sisal, chanvre de manille, noix de coco),

et les fibres qui proviennent des poils séminaux de graines (coton, kapok).

Page 9



Chapitre | : GENERALITES ET SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE

Les fibres animales: elles peuvent émaner des poils (toison animale) ou encore des sécrétions
(soie).

Les fibres minérales (amiante). [18]

)
fibres
_| naturelles
| |
| | | | | |
) ) )
fibres fibres fibres
animales | || végeétales minérales
| |
| | | |
) )
fibres de fibres
bois agricoles
| |
| | | | | | | | | |
) . ) . ) . ) — )
. fibres fibres fibres fibres
fibres . q . q . q . d
libériennes issues des issues des issues du issues des
—feuilles - graines fruits tiges

Figure .1. 6. Classification des fibres naturelles [19]

1.2.2.b.1a structure d’une fibre

La morphologie des fibres végétales peut constituer une donné importante pour bien
appréhender les transferts de contrainte aux interfaces fibre-matrice. [20].

La fibre végétale est composée de plusieurs parois paralleles a ’axe de la fibre et disposée en
couche superposée dans le sens radiale. Ces différentes couches qui forment la lamelle mitoyenne, la
paroi primaire et la paroi secondaire. Ces derniéres bordent un lumen de diamétre variable suivant

I’espéce. La paroi secondaire est composée de trois couches de micro fibrilles (S1, S2, S3) [21].

parci secondaire
2 3 sous-couches

S1.S2Z2 et S3

counche
intercellulaire

Figure .1. 7. Représentation schématique des différentes couches de la paroi cellulaire [21].
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La paroi cellulaire du bois est multicouche et constituée d’ une couche intercellulaire et de deux

parois, primaire et secondaire, elle-méme contient trois couche : S1, S2, S3.

e La couche intercellulaire : La couche intercellulaire apparait apres la division de la cellule
mere. Son €paisseur varie entre 0,5 et 1,5 um. Cette couche permet de lier les cellules les unes

aux autres, elle posséde une importante quantité de lignine.

e La paroi primaire : Cette paroi trés mince mesure environ 0,1 um d’épaisseur, elle contient

une grande quantité de lignine.
e La paroi secondaire : Elle est constituée de trois sous-couches:

La couche S1 est constituée de micro fibrilles croisées, avec un angle compris entre 60° et 80°

par rapport a I'axe de la cellule.

La couche S2 constitue la partie la plus volumineuse de la paroi. Elle est composée de micro

fibrilles en hélice formant un angle de 5° a 50° par rapport a I'axe de la cellule.

La couche S3 est relativement mince. Son épaisseur varie entre 0,5 et 1,1 um. Elle est constituée
de micro fibrilles dont I’orientation varie entre 60 et 90° par rapport a ’axe de la cellule. Chacune de

ces trois couches contient également de la lignine et des hémicelluloses [21].
1.2.2.c. Composition chimique des fibres végétales

Les fibres vegétales sont des fibres ligno-cellulosiques composées de cellulose, d'hémicelluloses
et de lignine [22], et en proportions relativement faibles d’extractibles non azotés, de matiére protéique
brute, de lipide et de matiére minérale [23, 24]. Les proportions de ces différents constituants

dépendent énormément de 1’espece, de 1’age et des organes de la plante [23].
o Lacellulose

La cellulose est la forme la plus abondante de la biomasse vivante terrestre. Il se trouve dans des
applications de plusieurs domaines industriels. L’existence de la cellulose comme un matériau
commun dans les parois cellulaires des plantes a été découvertes pour la premiére fois par Anselme
Payen en 1838 [25].

La cellulose est un bio polymére linéaire de trés haut degré de polymérisation supérieur a 1500.

Elle est constituée d’unités anhydroglucopyranose reliées par des liaisons B (1-4) glucosidiques [26].

Page

11



Chapitre | : GENERALITES ET SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE

Figure .1. 8. Représentation de I’unité monomére de la cellulose répétée n fois [27].

e Les hémicelluloses

Les hémicelluloses sont par définition les polysaccharides solubles dans 1’eau et pouvant étre
extraites de la paroi des cellules végétales par des solutions alcalines. Ce sont des polysaccharides de
masse moléculaire plus faible que celle de la cellulose. Elles sont composées de sucres neutres :

xylose, arabinose, galactose, glucose, mannose, et d’acides uroniques [28].

.la structure de I’hémicellulose est représentée sur la figure 1.9 :

OH _OH H /]

O «
Galactose C/ |
|
O [
\ ) Fucose/%/ i
‘T"(-. = OH )
) S ‘ of OH o
O 2
OH
O OH o O w
OH o ) )

O OH O
7 Glucose

Figure .1. 9. Structure d’un type de xyloglucane [48].

e Leslignines

La lignine est I'un des polyméres bio-sources les plus abondants sur terre aprés les
polysaccharides, elle constitue de 15 a 40% de la matiére séche des arbres et de 5 a 20% des tiges des

plantes annuelles. C’est également le polymeére aromatique naturel le plus abondant [29].

Elle est responsable de la rigidité et de la dureté des bois et des plantes. Aussi, elle contribue a
la résistance mécanique des parois des cellules de la plante et confére une résistance et une protection
naturelle des végétaux. De plus elles possédent une fonction protectrice vis-a vis des polysaccharides
contre la dégradation biologique et atmosphérique et en termes de résistance a I’humidité. Enfin grace
a son caractére plutét hydrophobe, la lignine entraine une résistance a l'eau et contrble aussi le

transport des solutions, ainsi que la teneur en eau des plantes [28, 30, 31].
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. ______________________________________________________________________________________________________________________________________|
1.2.2.d. Avantages et inconvenants des fibres naturelles

Si la production des composites bois-polymere trouve de plus en plus de place dans I’industrie,
c’est parce que la fibre utilisée présente plusieurs avantages et peu d’inconvénients récapitulés dans le

tableau suivant :

Tableau. 1. 2. Résumé des avantages et inconvénients des fibres et charges végétales [28].

Avantages inconvenants
e Faible densité e A cause de leur caractére hydrophile
e Biodégradabilité et polaire, elles sont incompatibles
e Propriétés mécaniques élevés avec les polymeres apolaires
(résistance et rigidite) e Leur température de dégradation
e Demande peu d’énergie (200°C) rend ¢a transformation
e Matiére premiére renouvelable avec difficile
un caractere écologique e Absorption de I’eau
e Pas d’irritation lors de la o Neécessite de traitement a certains
manipulation risques (moisissures par exemple)
e Séparation plus facile e Peu d’adhérence fibre-matrice

1.3.Le polyéthylene
1.3.1.Définition

Le polyéthylene est une matiere plastique synthétique la plus répandue au monde et un matériau

thermoplastique semi-cristallin de la famille polyoléfine. [32]

Le polyéthyléne (PE) est trés largement utilisé comme matériau d’isolation a cause de ses
propriétés diélectriques combinées a son faible cout, sa facilit¢é de mise en ceuvre et sa bonne

résistance aux agressions chimiques [33].

Le PE est une polyoléfine linéaire issue de la polymérisation radicalaire de 1’éthylene

(CH2=CH2). 11 est obtenu par polymérisation de 1’éthyléne.
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Por H
[H2C77CH2" — } LCHZ VCHZ—J —
n g n i

Ethyléne Polyéthyléne

Figure .1. 10. Polymérisation du polyéthylene

Le polyéthyléne est Partiellement cristallin, il contient deux phases:
e Une zone amorphe dans laquelle les chaines sont disposées de maniére désordonnée.

e Une zone cristalline dans laquelle les chaines sont disposées de maniére ordonnée; formant
ainsi des cristallites. Les chaines dans les zones cristallines se regroupent sous forme de
lamelles (fibrilles lamellaires) de quelques centaines d’Angstroms. Ces la melles sont

typiquement arrangées comme des sphérolites .[49.50]

région noyau molécules
amorphe du ‘cnstal : _—~de hLaison
/ ) L
\_ \ “'}
- l ’l
~a i ‘,’_ o
o NI

~ Fibrilles
Lamellaires
sphérolite

Figure .l .11. Présentation d’un sphérolite de polyéthyléne.

1.3.2.Classification

Les polyéthylénes sont classés en fonction de leur densité qui dépend du nombre et de la

longueur des ramifications présentes sur les chaines moléculaires.
e PE-BD, polyéthyléne basse densité (en anglais LDPE, low-density polyethylene)

e PE-BDL, polyéthyléne a basse densité linéaire (en anglais LLDPE, linear low-density

polyethylene)
e PE-HD, polyéthyléne haute densité (en anglais HDPE, high-density polyethylene)

e PE-UHPM, polyéthyléne a masse molaire élevée (en anglais UHMWPE, ultra-high-molecular-

weight polyethylene (en))

e PE-R, polyéthyléne réticulé (en anglais PEX, cross-linked polyethylene)
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e PE-RHD, polyéthyléne réticulé a haute densité (en anglais HDXLPE, high density cross-linked
polyethylene)

e PE-MD, polyéthylene a moyenne densité  (en  anglais MDPE, medium  density
polyethylene (en))

e PE-TBD, polyéthyléne a tres basse densité (en anglais VLDPE, very low density polyethylene)

Le polyéthyléne basse densité a été inventé en 1933 par les ingénieurs anglais E.W Fawcett et
R.O Gibson. Le polyéthyléne haute densité a été synthétisé en 1953 par le chimiste allemand Karl
Ziegler et son équipe. Le polyéthyléne a basse densité linéaire a été inventé pour remplacer le PE-BD
en 1979.[51]

1.3.3.Synthese du polyéthylene

Il est issu de la polymérisation du monomeére éthyléne seul pour former un homopolymére, ou en
présence dun Co monomeére de type 1-alcéne pour former un copolymére. Les deux voies
essentielles pour fabriquer des polyéthylénes hauts densité sont des réactions de polymérisation
catalysée par des systemes a base d'oxyde de chrome ou des composés organométalliques de type
Ziegler Natta. La polymérisation effectuée en suspension continue, utilise un procédé de catalyse a basse
pression. Depuis quelques années est apparue une voie de synthese catalytique a base d'espéces dites

métallo cenes, permettant d'accéder a des PE plus homogénes [35]
1.3.4.Modes de synthése

e Polymérisation catalysée par un oxyde métallique

Ce type de polymérisation a lieu dans des conditions de température et de pression

moyenne, la méthode la plus couramment employée vient du procédé Phillips.
e Polymérisation de type Ziegler-Natta

Cette voie de synthése a lieu dans des conditions de températures et de pressions

relativement faibles, Iégérement inférieures aux conditions précédentes.
e Polymérisation par voie métallocéne

La polymérisation métallocene a lieu dans des conditions opératrices douces, similaires aux

conditions Ziegler-Natta [36].
1.3.5. Caractéristiques générales des polyéthyléenes

Le polyéthyléne basse densité (PE-LD) est un polymére thermoplastique de grande
consommation qui est obtenu par polymérisation radicalaire de 1’éthyleéne (ou éthéne) en opérant sous
trés haute pression (1 800 a 3 000 bar) a environ 200 °C. Le PE-LD est non-réactif aux températures

ambiantes, a l'exception dans la présence d'agents fortement oxydants; un nombre de solvants le font
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gonfler. Il résiste & des températures continues supérieures & 80°C et a une température de 95°C
pendant une période bréve. Fabriqué en des variations transparentes ou opaques, il est relativement
flexible et robuste. Le PE-LD est utilisé a grande échelle dans la fabrication de plusieurs conteneurs,
des flacons de distribution, des flacons laveurs, des tubes, des sacs en plastiques pour des pieces
d'ordinateur et de plusieurs équipements labo. L'usage la plus répandu est le sac en plastique.

Tableau. I. 3. Caractéristiques majeurs des différentes familles des polyéthylénes. [37].

Type de Masse Taux de Température Température Module
polyéthyléene  volumique cristallinité(%o) de fusion de transition  d’Young
(°C) vitreuse (°C) en
(9/cm3) )
traction
(MPa)
PEBD 0.915-0.935 41-58 95-117 -133a-103 120-135
PEMD 0.930-0.945  55-65 125-130 - 350-800
PEHD 0.945-0.970  65-80 130-138 -120 800-1300

I.4.Les composites bois/polymeres

1.4.1.Définition

Les composites bois-polymeére, ou encore bois-plastique, notés WPC (Wood Polymer
Composites), résultent d'un mélange de fibres de bois et dun ou plusieurs polymeéres
thermoplastiques. Ils possedent ainsi certaines caractéristiques tirées de ces deux ressources a savoir,
I’apparence du bois et la performance du plastique en milieu humide. Ils sont souvent fabriqués a
partir de matiéres recyclées, offrant ainsi la valorisation des résidus du bois et des plastiques de postes

consommation.
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Fibres continues

Figure .1. 12. Schémas de principe de composites, selon la forme des fibres employées. [37].

Un matériau composite renforcé de fibres naturelles se distingue, par rapport a un autre renforcé
de fibres synthétiques ou autre, par un faible codt, une absence de toxicité, une faible densité, une
absence d’abrasion sur les équipements et bien d'autres avantages du point De vue du développement
durable [37].

L'adhésion entre la matrice et les renforts constitue I'un des principaux facteurs de succés a
I'obtention de matériaux composites aux propriétés mécaniques améliorées. Dans le cas du composite
bois-polymere, le bois étant un matériau hydrophile et le plastique le plus souvent hydrophobe, on
peut utiliser des liants chimiques pour améliorer la qualité de l'interface et donc I'adhésion. En général,

le recours aux composites s'explique par :

* La diminution du cofit de la matiére premiere ;

* Leur résistance a la corrosion et a la fatigue ;

* Et leurs propriétés mécaniques accrues par rapport a l'utilisation de la matrice vierge
1.4.2. Utilisation
Les bois-polyméres sont utilisés dans quatre secteurs :

e Les matériaux de construction comptent pour 75 % de la production. Les produits concernés
sont principalement les patios, mais on utilise également les bois-polyméres pour la fabrication

de rampes, de clbtures, de portes et fenétres et de moulures décoratives.

e Les produits industriels et de consommation représentent 10 % de ce marché. Les bois-
polymeres servent a la fabrication de meubles, d’armoires, de planchers, de palettes de

manutention, de tasseaux, de caisses et de contenants.

e Les véhicules automobiles occupent 8 % de ce secteur. On y retrouve des composants
d’intérieur de véhicules comme les panneaux de portes, les composants de coffres arriére, les

vide-poches, les couvre-bagages, etc.

Les autres applications concernent principalement les infrastructures municipales, les

applications marines, etc. Elles comptent pour 7 % de la production. Parmi les produits fabriqués : Les
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équipements des parcs, soit les tables de pique —niques, les modules de jeux, etc ainsi que les
matériaux pour installations portuaires [38].
1.4.3.Classification

Les composites bois polymére peuvent étre classés en plusieurs catégories en fonctions du type de
renfort et de la méthode de fabrication. La figure au-dessous présente une vision claire des
différentes possibilités. [39]

composite bois-
polymere

Grosse trés fine continue( discontinue

oartoule - Andl (fibres lamellé Panneau fibres
particule longues) continues)

l oriontées Il aléatoires |

sandwich particules

Figure .1. 13. Classification des composites bois polymeres. [39]

1.4.4.Interface bois /polymere

Le bois et le plastique sont deux matiéres non miscibles (comme I'eau et I'huile), ils ne peuvent
pas étre mélangés. La majeure partie des thermoplastiques sont hydrophobes car composés de

substances non polaires, qui ne sont pas compatibles avec les fibres De bois hydrophiles (substances
polaires).

L’interface est le lieu du transfert des contraintes, censé assurer une bonne cohésion entre la
fibre cellulosique et la matrice. A l'interface bois/polymére il est possible davoir des liaisons

physiques et des liaisons chimiques de type liaisons hydrogenes, de Van Der Walls ou encore des
liaisons acide/base [40].

Lorsque les polyméres qui sont mis en jeu sont polaires, les liaisons a l'interface se trouvent
renforcées. Dans le cas de matrices non polaires tel que le polyéthyléne (PE) et le polypropylene (PP),

les liaisons a l'interface avec le bois sont faibles. Cependant de fagon naturelle il reste un lien
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mécanique entre la fibre et le polymére. De nombreux travaux de recherches ont été et sont toujours
consacres a l'amélioration de la compatibilité entre le renfort fibreux et la matrice. Les traitements «

comptabilisant » peuvent étre d'origine physique ou chimique.[41]
1.4.5.Méthodes de modification chimique

Le principe des modifications chimiques est l’introduction d’un troisiéme matériau aux
propriétés intermédiaires afin de rendre compatibles les deux matériaux de base. Le couplage réalisé
permet 1’association des fibres cellulosiques fortement hydrophiles avec des polymeéres hydrophobes.
Dans cette partie, on va citer quelques méthodes courantes de traitement chimique des fibres de bois a

fin d’améliorer I’adhérence [44].
1.4.5.a. Estérification

L’estérification de la cellulose est plus souvent réalisée dans un milieu acide avec des
anhydrides correspondant a I’acide dans la plupart des cas. Elle permet d’obtenir les sulfates,

phosphates, carbamates et acétates de cellulose et d’autres types d'esters de cellulose.

Les modifications chimiques en profondeur permettent de rendre la cellulose thermoplastique.
Néanmoins, il existe des traitements de surface de la cellulose nécessitant soit une étape d’activation
par une réaction d’estérification suivie du traitement de surface, soit une estérification (correspondant
dans ce cas au traitement de surface). La réaction est limitée a la surface en choisissant les conditions
de greffage appropriées (solvant non gonflant, température et pression moderées, force ionique faible,
etc.) [46]

1.4.5.b. Traitement par la soude (NaOH)

La mercerisation a été découverte par John Mercer, qui a fait un brevet sur le processus en 1850.
Elle a été utilisée pour améliorer des propriétés telles que l'affinité pour les colorants, la réactivité
chimique, la stabilité dimensionnelle, la résistance a la traction et la brillance des tissus de coton [43].
La mercerisation est un traitement alcalin. Elle dépend de la concentration de la solution alcaline, de la

température et du temps de traitement [44].

Paul et al. [45] ont étudié D’effet du taux de fibres et leurs traitements chimiques sur les
propriétés thermo-physiques (conductivité et diffusivité thermique) des matériaux composites fibres de
banane/polypropyléne. Parmi les traitements utilisé, ils ont immergés les fibres dans une solution
alcaline a des concentrations différentes (2% et 10%) pendant 1h, aprés les fibres ont été lavées

complétement avec de I'eau pour enlever I'excés de NaOH.

Le lavage final a été fait avec de I'eau contenant peu d'acide acétique. Les fibres ont été séchées
a 70°C pendant 3h. Les résultats ont montré que la concentration en NaOH a une influence sur les

propriétés thermo-physiques des composites.
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Les composites a base de fibre traitées par NaOH a 10% présentent les meilleures propriétés
thermo-physiques que celles & base des fibres traitées par NaOH a 2%. La réaction se produisant au

cours du traitement alcalin est schématisée par I'équation.

Fibre-OH + NaOH —Fibre-O-Na* + H,O

1.4.5.c. Oxydation

Les oxycelluloses sont les produits de I’oxydation de la cellulose. Cette oxydation réduit sa
taille. C’est 1'un des problémes rencontrés lors du blanchiment du coton et des fibres
lignocellulosiques. En milieu acide ou neutre, I’oxydation de la cellulose donne des celluloses oxydées

de type réducteur. En milieu alcalin, un nombre important de groupes acide se forme.

La réaction se fait par une attaque des hydroxyles en position C,, Cs et Cs et il s’en suit une
formation de groupes carbonyles. L’aldéhyde en Ce peut étre oxydé une seconde fois pour former un
groupe carboxylique. Ce processus peut se poursuivre sur les aldéhydes en C; et/ou en Czpour aboutir
a la formation de cétone. Ceci conduit, si le processus se poursuit a une dépolymérisation de la
cellulose et donc a une réduction des masses molaires. Par exemple, la cellulose microcristalline est

obtenue par oxydation acide suivie d’une dégradation alcaline [47].
1.4.5.d. Le couplage Les agents de couplage

Ils permettent d’avoir un collage parfait a ’'interface par ’amélioration du degré de réticulation.
Le type Silane est parmi les agents de couplage les plus efficaces dans la modification de la nature
d’interface fibre-matrice. Le silane porte des groupes de terminaisons réactives capables de réagir avec
la matrice, sur une extrémité, et avec les groupes hydroxyles de la fibre a I’autre extrémité.
L’efficacité du traitement au silane est plus grande si les fibres sont prétraitées avec du NaOH, car

dans ce cas plus de sites réactifs sont aussi générés pour la réaction avec le silane. [48]
1.4.6. Méthodes de modification physique

Les méthodes physiques ont pour but d’introduire un changement des propriétés structurelles et
surfaciques des fibres cellulosiques ou de la matrice thermoplastique, sans entrainer des modifications

chimiques. Dans ce paragraphe, on va introduire quelques méthodes de traitements physiques.
» Traitement corona

Le traitement Corona (traitement couronne) est l'un des procédés les plus utilisés dans le
traitement des surfaces. Il consiste & appliquer un champ électrique trés puissant (haute tension 1300 a
1500 Volts) et a haute fréquence a travers un espace d’air situé entre deux électrodes. Le support a

traiter defile et ses particules en surface sont ionisées par 1’accélération des électrons présents
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naturellement dans 1’espace. Ainsi des radicaux libres sont créés sur la surface du support. En fait, ce
sont des peroxydes qui se forment par ce traitement mais qui se décomposent rapidement. Il y a aussi

formation au niveau de la surface d’époxydes, de carbonyles, d’hydroxyles et de carboxyles [46]
» Traitement laser

Les techniques lasers ont été, tardivement, utilisées en traitement de surface. Initialement, on les
retrouvait dans la découpe des matériaux, puis dans la soudure. C’est une technique trés pointue car
elle permet de travailler sur des parties trés spécifiques d’une surface. Les traitements au laser se
retrouvent le plus souvent dans les métaux pour faire des dépdts (de diamant, de supraconducteur,
etc.), pour diminuer ou augmenter la rugosité des surfaces, etc. ; mais il n’empéche qu’ils peuvent

également étre utilisés dans les fibres [46].
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Chapitre 11: MATERIAUX ET TECHNIQUES EXPERIMENTALES ET

CARACTERISATIONS

11.1. MATERIAUX UTILISES

11.1.1. Polyéthyléne

Le polymere utilisé est le polyéthylene basse densité (PE-BD), sous forme de poudre blanche.ll

est fabriqué par la société « EEC: Egyptian European Company », Alexandria - Egypt. Ses

caractéristiques sont résumées dans le tableau I1.1.

Tableau .11. 1. Caractéristiques de polyéthylene PE-BD

Propriétés Valeur Unité
Densité 935 Kg/m®
Déformation de traction a la rupture 18 MPa
Allongement a la rupture 700 %
Module de flexion 700 MPa
Indice de fluidité a chaud 5 0/10min
Taille moyenne des particules 500 Micron
Résistance a I'impact Charpy 30 KJ/M2
Densité apparente 0.37 glcm®
Fluidité 26 secondes

Figure .11. 1. Polyéthyléne basse densité PE-BD
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I1.1.2. L’hydroxyde de sodium

L’hydroxyde de sodium utilisée a été produite par la société «<BIOCHEM Chermopharmay, ses

caractéristiques sont représentées dans le tableau 11.2.

Tableau .11. 2. Caractéristiques de I’hydroxyde de sodium.

Formule chimique Masse moléculaire Pureté

NaOH 40 g/mol 99%

I1.1.3. L’acide chlorhydrique

L'acide chlorhydrique utilisé est produit par la société «BIOCHEM Chermopharma», ses
caractéristiques sont données dans le tableau II.3.

Tableau .11. 3. Les caractéristiques de L’acide chlorhydrique.
Formule chimique Masse moléculaire Densité Pureté

HCI 36.46 g/mol 1.18 35-38%

11.2. TECHNIQUES EXPERIMENTALES
11.2.1. Préparation de fibre de bois

e Lavage avec de I’eau froide afin d’éliminer les impuretés solubles dans 1’eau froide.
e Lavage avec de I’eau chaude pour ¢éliminer les impuretés solubles dans I’eau chaude.

e Séchage a I’air libre pendant 24 heures.

11.2.2. Modification chimique des fibres de bois par mercerisation (la soude caustique)

11.2.2.1. Préparation des fibres traitées (FTin et FTaan)
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e Dans un bécher, on introduit 200g des fibres de bois et on les immerge dans une solution de
soude (NaOH a 10%).

e Pour FT1h: On place le bécher dans une plaque chauffante pour 1’augmentation de température
a 70°C et on agite pendant 1h.
e Pour FT24h : On laisse le mélange a I’air libre pendant 24h.

e A la fin de I’opération, on effectue une filtration suivie de plusieurs lavages avec de 1’eau

distillée contenant d’acide chlorhydrique HCI afin de neutraliser 1’excés de soude.
o Les fibres sont enfin lavées avec de I’eau distillée jusqu’a pH neutre.

e Les fibres sont ensuite placées dans une étuve a 80°C pendant 24h.

Figure .11. 2. Les étapes de préparation des fibres traitées avec NaOH pendant 1h

11.2.2.2. Broyage et Tamisage

e La sciure de bois est réduite en poudre fine en utilisant un moulin & café domestique.
e Aprés broyage, la farine est calibrée a travers plusieurs tamis de différents diametres
(180,125,112,90 et 63um).
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Figure .11. 3. Tamiseuse électromagnétique et numérique BA-200N

Alors a la fin de toutes ces opérations on obtient 3 types des fibres qui sont :
e Fibres non traités (FNT).
e Fibres traitées avec NaOH pendant 1h (FT1p).
e Fibres traitées avec NaOH pendant 24h (FT 2an).
11.2.3. ELABORATION DES COMPOSITES PE/ FIBRES DE BOIS
11.2.3.1. Préparation des composites
Les différentes formulations choisies pour la préparation de nos échantillons sont données dans

le tableau Suivant :
Tableau .11. 4. Composition des différentes formulations

Fibre
PE

15% 25%

PE 100% 0 0
PE/FNT 150 75% 0 25%

PE/FNT 250 85% 15% 0
PE/FT1hise 75% 0 25%

PE/FT 1hoses 85% 15% 0
PE/FT24hase 75% 0 25%
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PE/FT24h2s0 85% 15% 0

e PE: La formulation du PE non chargée.

e PE/FNTaisy et PE/FNT2s%: Les formulations du PE chargées avec les fibres de palmier non
traite a 15 et 25% massique respectivement.

e PE/FT1hisy et PE/FT1hose: Les formulations du PE chargées avec les fibres de bois traitées
par la soude NaOH pendant 24 heures a 15 et 25% massique respectivement.

o PE/FT24hisy et PE/FT24h2s: Les formulations du PE chargées avec les fibres de bois traitées
par la soude NaOH pendant 1 heure a 15 et 25% massique respectivement.

11.2.3.2. Extrusion

Les mélanges précédents vont alimenter une extrudeuse de type PolyLab OC au niveau du laboratoire

de génie mécanique LGM de I'université de Biskra. Les températures maximales sont été maintenues
entre 160 et 180°C.

Figure .11. 4. Extrudeuse de type PolyLab OC

11.2.3.3. Moulage des composites

La presse que nous avons utilisée est une presse hydraulique a chauffage électrique de type :
SCHWABENTHAN POLYSTAT 300S
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Figure .11. 5. Presse "SWHWABENTHAN POLYSTAT 300S™

Figure .11. 6. Images des plaqgues avant et apres passage a la presse.

11.2.3.4 Préparation des éprouvettes de type H
Nous avons découpé les plaques préparées en éprouvettes de type H a I’aide d’un appareil mécanique
qui est représenté dans la figure Il. , pour chaque échantillon dix éprouvettes ont été découpées pour

servir dans les différents tests de caractérisation.

Figure .11. 7. Le découpage des plaques sous forme d’haltéres par la découpeuse
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11.3. TECHNIQUES DE CARACTERISATION

11.3.1. Analyse spectrale par IRTF

La spectroscopie infrarouge est une méthode d’analyse chimique basée sur I’absorption d’un
rayonnement infrarouge par le matériau a analyser. La spectroscopie IR est fondée sur le principe que
les molécules absorbent des fréquences qui sont caractéristiques de leur structure. Ces absorptions sont
des fréquences résonantes, c.a.d. la fréquence de la radiation absorbée correspond a 1’énergie de
transition de la liaison vibrante. Le spectre IR qui en résulte permet d’identifier les liaisons.
L’analyse des fibres non traitées et traitées par mercerisation est faite par I’appareil SHIMADZU

FTIR — 8400 S dans la plage comprise entre 400 et 4000 cm-1 :

Figure .11. 8. Spectrophotometre SHIMADZU - FTIR 8400S.

11.3.2.Analyses morphologiques par MEB

Pour I’étude morphologique des échantillons nous avons utilisé un microscope électronique a balayage
au niveau de laboratoire de LPCMA Biskra, de type TESCAN VEGA3, équiper d’un systéme
d’analyse EDX, dont I’interface est pilotée par un logiciel Une analyse EDX a été utilisée pour

confirmer la composition des plaques.
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11.3.3. Essai de traction

L’essai de traction est la méthode expérimentale qui est utilisée couramment pour la
détermination des comportements mécaniques des matériaux. Ces comportements sont décrits par un
ensemble de relations entre les contraintes, les déformations et leur évolution au cours du temps. On
exerce une force de traction sur un cylindre de longueur qu'on a déterminé, car les résultats d’essai
sont influencés par la précision de mesure des dimensions de 1’éprouvette, Jusqu'a sa rupture. En
enregistrant la force F appliquée a I'éprouvette par la machine de traction et son allongement
progressif, on remarque que I'effort fourni augmente avec I'allongement puis atteint un maximum et
commence a décroitre.

Les essais de traction sont effectués a ’aide d’une machine de traction universelle INSTRON
59609.

e La vitesse de traction utilisée est égale a 5 mm/min.
e [’essai se fait a la température ambiante (laboratoire).
Pour chaque mélange on utilise trois éprouvettes et on prend les valeurs moyennes de I’allongement a

la rupture et de la résistance a la traction.

Figure .11. 10. Machine de traction type INSTRON modéle 5969.

11.3.4. Test d’absorption d’eau

L'essai d'absorption d'eau a été effectué conformément a la procédure décrite dans la norme ASTM
D570. Les échantillons requis pour les essais sont découpés de chaque mélange puis émerger dans
I’eau distillée a la température ambiante, Chaque 24h, on fait un prélevement, on enléve toute I’eau

superficielle avec du papier absorbant. On pése de nouveau la masse des échantillons (mt), 1’opération
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continue jusqu’a le poids des échantillons se stabilise. Le taux d’absorption d’eau a été calculé suivant

la formule :

me—

AmM(%)= T 100
0

m

Figure .11. 11. Test d’absorption d’eau pour les composites PEBD/ Fibres de bois

11.3.5.Essai de micro-dureté

Les essais de micro duretés Vickers consistent a estimer la valeur de la micro dureté HV, a
partir de la longueur de la diagonale d’une empreinte (ou indentation) laissée, par le
pénétrateur sur la surface de 1’échantillon. Equipé d’un oculaire pour permettre de positionner
I’empreinte, qui est nécessaire pour déterminer HV a partir d’un double clic sur le bouton de

HV de I’appareil, ou bien a I’aide de la formule suivante :
Hv= 1854.4 p/d2

p : charge appliquée.

d : longueur moyenne des diagonales de I’empreinte (pm).

Pour cela, nous avons opté pour la dureté Vickers, avec un micro-duremétre de type INNOVATEST
VERZUS 750.
Les mesures de dureté ont été effectuées par la méthode de Vickers et sous une charge de 1Kgf.

Chaque mesure correspond a une moyenne de 2 points.
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Figure .11. 12. Micro-duremeétre Vickers INNOVATESTVERZUS 750.
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Chapitre I11: RESULTATS ET DISCUSION

Les résultats obtenus des différents tests effectués, sont présentés et discutés dans ce chapitre.
Nous avons étudié les caractérisations structurales par IRTF et MEB, 1’évolution des propriétés
mécaniques Essai de traction, La micro dureté , et physique propriétés (test d’absorption d’eau), en
fonction du taux de fibre non traitée et traitée par NaOH .

I11.1. CARACTERISATION DES FIBRES DU BOIS DE PIN
I11.1.1. Analyse spectroscopique infrarouge a transformée de Fourrier FTIR
Les spectres infrarouge des fibres du bois de pin non traités (FNT) et modifiées par

mercerisation a différents temps d’émersion pendant une heure (FT1h) et 24 heures (FT24h) sont

donnés dans la figure 111.1.

60
——FNT
- ——FT1h
——FT24h
50 -
40 -
s
S 30
£ {
% |
- ¥
I= 20 J
10 4
0 -
1 I T I T I T I 1 I T I 1 I T I 1
4000 3600 3200 2800 2400 2000 1600 1200 800 400

Nombre d'onde (cm™)

Figure .111. 1. Spectres IRTF des fibres du bois de pin traitées et non traitées

L'attribution des fonctions chimiques pour chaque bande d'absorption montrée dans le tableau
I11.1 a été réalisée a partir des travaux d’El Oudiani et Al [1].
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e A 3369 cm® une large bande correspond a la vibration d’élongation de la liaison O-H

intramoléculaire de la cellulose et hémicellulose.

e A 2939cm™ une bande fine correspond a la vibration d’élongation symétrique et asymétrique de
la liaison C-H de groupement méthyle et méthyléne de chaines latérales de la cellulose et
hémicellulose [2].

Tableau .111. 1.Principales bandes infrarouges observées dans les fibres lignocellulosiques [1].

Nombre d’onde (cm-1) Bandes
3375-3340 Vibration d’élongation de la liaison OH intramoléculaire
3310-3230 Vibration d’élongation de la liaison OH intermoléculaire
2938-2920 Vibration d’élongation symétrique de la liaison C-H
2840-2835 Vibration d’élongation asymétrique de la liaison C-H
1770-1760 Vibration d’élongation de la liaison C=0 conjuguée de cétone
1740-1720 Vibration d’élongation de la liaison C=0 non conjugué de cétone.
1650-1640 O-H flexion de I'eau absorbée
1610-1590
Vibration d’élongation de la liaison C=C aromatique
1515-1505
1470-1455 Vibration déformation de la liaison C-H asymétrique de
1430-1422 groupements OCHs, CH..
1375-1365 Vibration en mode de flexion de la liaison C-H dans le plan
1330-1350 Vibration en mode de flexion de la liaison O-H dans le plan
1315 Vibration de rotation de CH2 dans le Cs
1282-1277 Vibration deformation de la liaison C-H
1268 Vibration d’¢élongation du cycle de Guaiacyle
1235-1230 Vibration d’élongation C-C plus C-O plus C=0
1162-1125 Vibration d’élongation de la liaison C-O-C asymétrique
1140

Vibration déformation de la liaison C-H Aromatique dans le plan
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1128-1110
Vibration deformation de la liaison C-H d’alcool secondaire et
1086-1075 ; o
éther aliphatique
1047-1004 Vibration d’élongation de la liaison C-O
996-985 Vibration d’élongation de la liaison C-O
Vibration d’¢élongation et déformation des liaisons C-O-C, C-C-O
895 894
et C-C-H
662 663 Vibration en mode flexion en dehors du plan de la liaison COH

e On observe a 1736 cm™ une bande fine de faible intensité correspondent a la vibration
d'élongation des groupements carbonyles C=0 présentent dans les hémicelluloses et lignine

extractives [3].

e On observe a 1630 cm™ une bande fine de moyenne intensité correspond a la vibration en mode

de flexion de la liaison O-H de I’eau absorbée par la fibre de bois.

e A 1596-1511 cm™ deux bondes fines correspondent a la vibration élongation de la liaison C=C

de groupement aromatique de la lignine.

e On observe a 1402 cm™ une bonde fine correspond a la vibration de déformation de la liaison C-

H asymétrique des groupements OCHs, CH> de la lignine et I’hémicellulose.

e On observe a 1342 -1320 cm™ deux bandes fines correspond a la vibration de flexion de la

liaison O-H dans le plan de la cellulose et hémicellulose.

e On observe a 1290 cm™ une bande fine correspond a la vibration de déformation de la liaison

C-H groupement méthyle et méthyléne de chaines latérales de la cellulose et hémicellulose.

e On observe a 1217 cm™ une bande fine de faible intensité correspond a la Vibration

d’¢élongation C-C plus C-O plus C=0 de la cellulose et hémicellulose [4].

e Onobserve a 1111 cm™ une bande fine correspond a la Vibration déformation de la liaison C-

H aromatique dans le plan de la cellulose et hémicellulose.

e On observe a 1072 cm™ une bande fine de moyenne intensité qui correspond a la Vibration
déformation de la liaison C-H d’alcool secondaire et éther aliphatique de la cellulose et de

I’hémicellulose.

e On observe & 1032 et a 996 cm™ deux bandes fines de moyennes intensités qui correspondent a

la vibration d’¢élongation de la liaison C-O de la cellulose et de I’hémicellulose [5].
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e On observe a 917 cm™ une bande fine de faible intensité correspond a la vibration d’élongation

et déformation des liaisons C-O-C, C-C-O et C-C-H de la cellulose et de I’hémicellulose.

e On observe a 896 cm™ une bande fine de faible intensité correspond a la Vibration d’élongation
et déformation des liaisons C-O-C, C-C-O et C-C-H de la cellulose et de I’hémicellulose [6].

e On observe a 760 cm™ une bande fine de trés faible intensité correspond a la vibration de
déformation des hydroxyles O-H.

e A 650 cm™ une bande fine de moyenne intensité correspond a la vibration de flexion en dehors

du plan de Ia liaison C-O-H.

Apres la modification chimique avec NaOH pendant 1h et 24h, on observe la diminution du pic
située vers 3369 cm™ qui correspond aux groupements hydroxyles -OH. Cette diminution de
I’intensité a été attribuée a la diminution des groupements hydroxyles -OH et la solubilisation de
lignine. Ainsi la disparition de la bande a 1736cm™ dans le spectre de FTu, et aussi pour FTn ,Ces
bandes sont associées a la vibration d'élongation des groupements carbonyles C=0 des esters ou des
groupes acétyles des hémicelluloses, des pectines et des cires du fibre de bois . Par comparaison, on
note que I’intensité de la bande a 1402 cm™ de la liaison C-H asymétrique des groupements OCHs,

CH; de la lignine et I’hémicellulose est diminuée aprés le traitement [7, 8]

Les spectre obtenus montre aussi un abaissement du pic & 917 cm™ assigné a I'élongation des
groupements éthers C-O-C de la lignine, cette diminution essentiellement dues a la solubilisation de la
lignine, des cires et des pectines dans I’hydroxyde de sodium et aussi on observe que cette traitement
est influée sur les bandes de la liaison O-H dans le plan; la liaison C-O-C asymétrique et sur les
vibrations d’élongation et déformation des liaisons C-O-C, C-C-O et C-C-H de la cellulose et de
I’hémicellulose [9, 10].

D’apres Kumar et al [11], la réaction entre la cellulose et la soude est décrite Par :

\ _ N
Cellulose——OH + NaQH ———— ' Cellulnse:—oﬂgj + H,0 + Autre matériaux

Native cellulose -I Alkali cellulose -I

Figure .111. 2. Réaction entre la cellulose et la soude (NaOH)
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111.2. CARACTERISATION DES COMPOSITE ELABORES
111.2.1.Caractérisation Morphologique (MEB)
L'effet de la charge non traitée sur linterface des composites PE/FNT a été étudié en

examinant les surfaces fracturées des formulations PE, PE/FNT1s, PE/FNT2 avec le microscope
électronique a balayage (MEB) et les images observées sont illustrées sur les figures 111.3 (a), (b) et

(©).

VEGAS TESCAN|

LPCMA-Biskra

SEM HV; 20.0 KV WD 5,45 mm SEM HV: 20.0 kV
View field: 1.39 mm  SEM MAG: 200 x View fleld: 740 ym  SE
Det: SE Date{m/ely): 0610821 A-Biskra Det: SE Date(midiy): 08/13121

(b) ()

Figure .111. 3.Micrographes MEB du polyéthyléne et ces composites non traités ;
(a) PE vierge, (b) PE/FNT15, (c) PE/FNT25.

La matrice du polyéthylene vierge (Figure |I11.3.a) montre une surface tres
lisse et tres homogéne, par contre pour les composites non traités (Figures 111.3.b et ¢ ), on
observe une surface rugueuse, irréguliére et hétérogéne ainsi que la présence des microvides et des
cavités sur la surface. Ces microvides s’accentuent au fur et & mesure que le taux de la
charge augmente dus au déchaussement de la charge de la matrice PE lors de la fracture, mettant en
¢vidence I’incompatibilité des deux phases en raison de la mauvaise adhésion interfaciale et de la
différence dans les énergies (ou polarités) de la surface libre de la charge a caractére hydrophile et du

polymére & caractére hydrophobe [12, 13].

Les figures 111.3, a, b, ¢ et d, représentent les images MEB des composites avec les fibres du

bois de pin traités par la soude pendant 1h et 24h, montrent une surface plus homogene par
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rapport aux composites non traités avec moins de vides et de cavités et que les particules des
fibres adhérent bien avec la matrice de PE. Cette adhésion est due au bon mouillage entre les
particules de la fibre a la matrice PE.

SEM HV: 20.0 kV WD: 5.45 mm | VEGA3 TESCAN| SEM HV. 20,
View fleld: 1.39 mm  SEM MAG: 200x 200 pm View field: 1.19 mm

Det: SE Date{m/diy): 0610821 LPCMA-Biskra Det: SE

B v AN 1
SEM HV: 20.0 kV 'WD: 10.55 mm VEGA3 TESCAN| SEM HV. 20.0 kV WD: 10.01 mm VEGA3 TESCAN|
View field: 1.13 mm. SEM MAG: 246 x 200 pm View field: 1.1 mm SEM MAG: 250 x 200 pm
Det: SE Date(miely): 06113121 LPCUA-Biskra Det: SE Date(midiy): 08113721 LPCMA-Biskra

(© (d)
Figure .111. 4. Micrographes MEB des composites de polyéthyléne / fibre de bois

traités par la soude pendant 1h et 24h ; (a) PE/FT1his, (b) PE/FT1hgs, (C)
PE/FT24hss et PE/FT24hys

111.2.2.Caractérisation mécanique

Les propriétés mécaniques des matériaux composites PE-fibres du bois de pin traitées et

non traitées sont déterminées en fonction du taux de charge.

111.2.2.1. Essai de traction

111.2.2.1.a. Contrainte a la rupture

L’évolution de la contrainte a la rupture des composites élaborés en fonction du taux des fibres
de bois est illustrée sur la figure I11.5. On constate une diminution de la contrainte a la rupture pour les
composites avec I’augmentation du taux de la charge des fibres non traitée comparé au PE vierge. Cet
abaissement est attribué a la diminution de la force de liaison entre les fibres et la matrice qui obstrue
la propagation d’effort [14]. Cela peut étre expliquer par la tendance des particules des fibres a se
regrouper en formant des agglomérats qui induisent des hétérogénéités et un transfert de contrainte

non uniforme au sein de la matrice, par conséquent il se produit une fragilisation au matériau
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composite. Il s’ajoute a cela une faible adhésion interfaciale des composites (PE/FNT) a cause du
caractere hydrophobe de la matrice de polyéthylene et le caractére hydrophile de la charge [15]. Un tel
phénomene est bien observé dans le cas des composites renforcés par des fibres naturelles a base de
cellulose, riche en groupement hydroxyle (OH) qui absorbent I’humidité et induire un gonflement dans
la matrice polymeére, en créant une pression importante au sein de la matrice polymere. Ce qui induit a

la dégradation de la contrainte a la rupture [16].

PE/FNT B PE/FT1h H PE/FT24h
25 v
g
s 20 7
v
=
2 15 -
2
o
‘o 10
=
@
T 9
o
Q
0 |
0 15 25
Taux des fibres (%)

Figure .111. 5. Evolution de la contrainte a la rupture des composites en fonction du

taux des fibres de bois traitées et non traitées.

Le traitement alcalin des fibres du bois de pin conduit & I’amélioration de la contrainte a la
rupture des composites (PE/FT1h) par rapport aux composites renforcés par des fibres non
traitées (PE/FNT) et méme les composites renforcés par des fibres traitées (PE/FT24h). Ceci est
attribué a la bonne adhésion entre les fibres traitées et la matrice polymérique. Il est important de noter
que le traitement alcalin permet la diminution de la taille des fibres, ce phénomeéne a été observé dans
d’autres fibres naturelles telles que la fibre de chanvre [17], le lin [18], coir [19], ce qui améliore plus
la dispersion des fibres dans la matrice. Le traitement alcalin permet d'extraire les impuretés et
d’éliminer des constituants pariétaux tels que les lignines, les pectines et les substances cireuses qui
recouvrent la surface externe des parois cellulaires de la fibre. Ce qui favorise la formation de fibrilles
et donne une surface rugueuse a la fibre pour faciliter les interactions physico-chimiques a l'interface

charge-polymere [20].
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I11.2.2.1.b. Module d’Young

La figure 111.6 met en évidence I’évolution du module d’Young des composites
PE/fibre du bois de pin en fonction du taux des fibres de bois traitées et non traitées. D’une manicre
générale, on peut voir clairement que les composites renforcés par les fibres de bois traitées et non
traitées enregistrent des modules d’Young plus important que celui du polyéthyléne. En effet,
I’incorporation de la charge dans la matrice PE augmente la rigidité des composites. Ces résultats sont
en accord avec ceux trouvés par Rocha et al [21] et Arrakhiz et al [22]. D’autre part, on observe qu’il y
une augmentation du module d'élasticité pour les les composites renforcés par des fibres traitées
pendant une heure (PE/FT1h), cela peut étre expliqué par la bonne orientation des fibres de bois traités
FT1h dans la matrice de PE [23]. En comparant des composites traitées pendant une heure et 244
heures, les modules d’Young diminuent, ces résultats pourraient étre liés a la forme et les dimensions
des fibres obtenues aprés modification chimique de la fibre. La diminution de la rigidité peut étre
expliquée par le changement du mécanisme de déformation car le changement d'interaction ne justifie

pas la diminution du module [24].

PE/FNT m PE/FT1h m PE/FT24h

700 -

600 -

500 -

400 -

300 -

200 -

Moduled'Young (MPa)

100 -

0 15 25

Tauxdes fibres (%)

Figure .111. 6. Evolution du module d’Young des composites en fonction du taux des

fibres de bois traitées et non traitées.

111.2.2.1.c. Allongement a la rupture
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L’évolution de I’allongement a la rupture des composites traités et non traités en fonction du
taux des fibres du bois de pin est illustrée sur la figure 111.7. On peut constater que l'allongement & la
rupture des biocomposites non traités a chuté de fagon spectaculaire a une teneur plus élevée en FNT.
La fragilité et la rigidité des biocomposites PE/FNT ont augmenté avec l'augmentation de la teneur en
FNT et ont réduit la mobilité de la chaine polymére. Toutefois, les biocomposites PE/FT1h et
PE/FT24h traités par NaOH présentent un allongement a la rupture supérieur a celui des
biocomposites PE/FNT non traités. Le traitement de la surface de la charge avec NaOH a réduit la
rigidité des biocomposites et renforcé la ductilité des composites [25]. En outre, il peut étre le temps
de mercerisation utilisés dans le traitement des fibres de palmier ont un effet sur I’allongement a la

rupture des composites.

PE/FNT m PE/FT1h m PE/FT24h
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: - { -
100,00 T T f
0 15 25
Tauxdes fibres (%)
Figure .l111. 7. Evolution de I’allongement a la rupture des composites en fonction

du taux des fibres de bois traitées et non traitées.

111.2.3.Caractérisation physique

111.2.3.1. Essai de dureté Vickers

La dureté d'un matériau se rapporte a sa rigidité ou sa résistance a la rupture pour changer sa
forme de maniére permanente quand la charge est appliquée. C'est une indication de la résistance du
matériau a la propagation des fissures une fois soumis & un impact. Pour les matériaux composites, la
dureté dépend de la distribution du renfort dans la matrice Jamil et al [26].
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La figure III.8, représente I’évolution de la dureté Vickers en fonction du taux des
fibres du bois de pin traitées et non traitées. D’apres cette figure, nous remarquons que la dureté
accroit avec l’augmentation des fibres non traités de caractére rigide. D’aprés la littérature
[27], ce résultat indique la diminution de la flexibilité et I’augmentation de la rigidité. Ou les valeurs
de dureté sont une mesure de la résistance a I’usure et a ’abrasion, puisque les matériaux durs résistent
mieux aux frottements. Pour la dureté des composites traités par mercerisation pendant une heure, on
enregistre une augmentation. Cette augmentation est interprétée par la bonne dispersion de la fibre
dans la matrice avec la diminution des vides et une plus forte adhésion interfaciale fibre-matrice
[28,29]. Les valeurs inférieures vues pour les fibres traitées par la soude caustique pendant 24 heure
par rapport aux fibres non traitées sont expliquées par I’élimination des constituants ayant un caractére

dur par conséquent la diminution de la dureté des fibres.

—e— PE/FNT —=—PE/FT1h —a+—PE/FT24h
10
- 9 >
-
=
0
4
< 8
-
v
E %
=
s 7
6 T T T T T
0 5 10 15 20 25 30

Taux des fibres (%)

Figure .111. 8. Evolution de la dureté Shore Vickers de PE vierge et des composites

en fonction de taux des fibres traitées et non traitées.

111.2.3.2. Test d’absorption d’eau

Le test d’absorption d’eau a été étudié pendant 45 jours et I’évolution correspondante a différent
taux des fibres non traitées en fonction de temps est représentée dans la figure I111.9.
L’absorption dépend principalement de la porosité ouverte du matériau biocomposites ; ces pores sont
générés en grands nombres lors de [Dintroduction des fibres végétales dans des

matériaux composites [30].
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Pour le PE vierge, on enregistre une trés faible absorption d’eau due a la nature apolaire de ce
polymere qui lui confere le caractére hydrophobe. Elle est d’environ 0,05% en premier jour, et ne
dépasse pas 0.34% en 45 jours. Ces résultats sont confirmés par les travaux d’Ashori et al [31].
L’absorption des composite augmentent proportionnellement en fonction du taux des fibres, cette
augmentation est expliqué par le fait que les fibres du bois de pin trés hydrophile grace aux
groupements hydroxyles, donc plus la taille de la fibre est élevée, plus la concentration en OH

s’accroit et par conséquent le taux d’absorption devient plus important [32].

+ PE = PEfFNT15 &« PEfFNT25
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Figure .111. 9. Evolution de taux d’absorption d’eau de PE et ces composites non

traités en fonction du temps d’immersion.

Les figures 111.10 et 111.11, représentent la variation du taux d’absorption d’eau des composites
chargés a différents taux de fibres (15 et 25%) respectivement en fonction du temps d’immersion dans
I’eau distillée. On voit clairement que les taux d’absorption d’eau des composites chargés avec les
fibres du bois de pin traités par la soude pendant une heure et 24 heures a différent taux sont
nettement inférieurs a ceux des composites chargés avec des fibres non traités. Ces résultats sont
attribués a la diminution de la concentration des groupements OH de la fibre lors de la modification
chimique. Ce traitement a donc amélioré la compatibilité entre le renfort et la matrice, ce qui a
engendré une bonne adhésion interfaciale, se traduisant par une diminution des microvides

interfaciales, et par voie de conséquence, une diminution du taux d’absorption d’eau [33, 34].
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+ PE = PE/FNT15 4 PE/FT1h 15 *+ PE/FT24h15
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Figure .111. 10. Evolution de taux d’absorption d’eau de PE et ces composites traités et non
traités a 15% de charge en fonction du temps d’immersion.
+ PE = PE/FNT25 4 PEfFT1h 25 * PEfFT24h 25
7
6 -
5
S
5
s 4
=
2
®
- 3
=
3
=
2
1
0 ° ’I *e T * T T T
0 200 400 600 800 1000 1200
Temps d'emmersion {h)
Figure .111. 11. Evolution de taux d’absorption d’eau de PE et ces composites traités et non

traités a 25% de charge en fonction du temps d’immersion.
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Conclusion

Conclusion

Les matériaux composites sont de plus en plus utilisés dans le monde grace a leurs faibles couts,

leurs biodégradabilités et surtout disponibilités qui facilitent leurs mises en ceuvre.

L’objectif de ce travail est 1’élaboration d’un composite biodégradable a base de PE chargé par
les fibre de bois, tout en profitant des caractéristiques et propriétés qui revétent cette fibre naturelle

mais aussi qui caractérisent le thermoplastique employé.

Par ailleurs, I’une des modes de traitement a été choisie : le traitement alcalin par des solutions
de NaOH avec une concentration de 10% pendant 24 heures et pendant lheure .Au cours de cette
étude, le PE a été chargé par de différentes teneurs en fibres, a savoir 15, 25% avec un diameétre

(<180um), pour élaborer des formulations a base de PE/farine de bois (traitées et non traitées).

Pour mettre en évidence I’efficacité de ce traitement, et ’effet de taux de charge des
techniques d’analyse ; spectroscopie infrarouge (IRTF), tests de traction, micro-dureté, et I’absorption

d’eau ,MEB, ont été utilisées.

L’analyse des résultats expérimentaux nous ont permis de tirer les principales conclusions

suivantes :

e Les résultats donnée par I’analyse IRTF montre le changement structural des fibres aprées le
traitement alcalin présenté par la réduction de ’intensité de la bande qui située vers 3369 cm*
correspondant aux groupements hydroxyles —OH. Ainsi la disparition de la bande & 1736 cm™
est associée a la vibration d'élongation des groupements carbonyles C=0 a cause de la

solubilisation de lignine et de I’hémicellulose.

o Les résultats du MEB des différents échantillons analysés indiquent clairement que les
composites PE/FTisy présentent une meilleure adhésion interfaciale par rapport aux
composites PE/FNT.

e Le taux d’absorption d’eau dépend du temps d’immersion, du taux de charge, mais aussi du la

taille de particules incorporeées dans le PE.

e La dureté des composites PE/farine de bois augmente lorsque le taux et la taille de la fibre de

bois augmente comparativement au PE vierge.
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Résumés
L’utilisation croissante des matériaux composites engendre des problémes de gestion des
déchets qui en résultent. On s’oriente alors de plus en plus vers la mise en ceuvre de produits
biodégradables, soit en ayant recours a des polymeéres biodégradables, soit en incorporant des fibres
biodégradables dans des matériaux polymériques. Cette derniere nécessite dans la plupart des cas une
¢tape de comptabilisation par traitement chimique des constituants, afin d’améliorer 1’adhésion entre

la matrice et la charge.

L'objectif de ce travail est d’élaborer et de caractériser un matériau composite & matrice PE et a
charge d’origine végétale, farine de bois. Cette derniére est obtenue par broyage de la sciure des bois
et tamisage a une granulométrie de 180um. Les échantillons sont préparés avec différents techniques
et appareils, avec un simple mélangeur, ensuite moulés par compression. Utilisant des teneurs en
bois allant jusqu'a 15% et 25% en poids afin de préparé le composite. L’optimisation des paramétres
opératoires tels que le test d’absorption d’eau, les tests de traction, I’analyse IRTF ont été effectuées.
Les résultats ont montrent que le composite élaboré de fibre de 15% donne de meilleurs propriétés
meécaniques. Enfin, on déduit que l'ajout du bois améliore considérablement les caractéristiques

mécaniques de ces composites.

Mots clés : farine de bois, Matériaux composites, traitement chimique, Polyéthyléne basse densité,

fibre ; propriétés mécaniques, élaboration.

The increasing use of composite materials generates problems of management of waste which
results from it. One directs oneself then more and more towards the implementation of biodegradable
products, either by having recourse to biodegradable polymers, or by incorporating biodegradable
fibers in polymeric materials. The latter requires in the majority of the cases a stage of accounting by

chemical treatment of the components, in order to improve adhesion between the matrix and the load.

The aim of this work is to develop and characterize a PE-matrix composite material with a
vegetable origin, flour wood. The latter is obtained by grinding the sawdust and sieving to a particle
size of 180um. The samples are prepared with various techniques and apparatus, with a simple mixer,
and then compression molded. Using wood up to15% and 25% by weight in order to prepare the
composite. The optimization of the operating parameters such as the water absorption test, the tensile
tests, the FTIR analysis were carried out. The results showed that the elaborate fiber composite of 15%
gives better mechanical properties. Finally, it can be deduced that the addition of wood greatly

improves the mechanical properties of these composites.

Keys words: Flour, wood, Chemical modification, Composite materials, Low density

polyethylene, elaborate, fiber, mechanical properties.
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