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Introduction

Au cours de ces derniéres décennies, les matériaux polymeres de synthése sont

tres utilisés dans divers domaines de notre vie quotidienne, mais apres leur utilisation
ils sont accusés d’étre des facteurs de pollution a cause de leur grande résistance a la
biodégradation [1]. On trouve les polymeéres dans plusieurs domaines et beaucoup plus
dans I’emballage. Les polyoléfines (PP, PE, etc...) constituent la famille de polymeéres
la plus employée [2]. lls sont généralement utilisés dans plusieurs domaines industriels
et domestiques tels que 1’emballage alimentaire, sacs poubelle, films de serre agricole,
conduites d’adduction d’eau, isolation de cables ¢€lectriques, etc... [3].
Ces applications sont accompagnées d'une quantité toujours croissante des déchets de
matiéres plastiques, bien que le recyclage a été significativement amélioré afin de
réduire leur volume dans les décharges, mais cette technique reste inadéquate pour
certains dechets [1].

La biodégradation est I'une des voies possibles pour résoudre le probléme des
déchets de I’environnement. Les mécanismes impliqués dans la biodégradation sont
complexes en raison de l'action réciproque de différents processus d'oxydation qui sont
provoqués par la présence d'oxygene dans l'air, par les micro-organismes ou par la
combinaison des deux. [4].

L’oxo-biodégradation est 1’'une des types de la biodégradation, c’est un
processus qui se fait en deux étapes dans la premiere le polymére est converti en
fragments par 1’action de l’oxygene, et la seconde ces fragments oxydés sont

biodégradés par des micro-organismes [5].
L’objectif de notre travail est d’étudier la dégradation de polypropyléne dans le sol.

Le plan de travail comporte trois chapitres :

e Le premier chapitre est consacré aux recherches bibliographiques, ou on définit

le polymére et la classification des polymeres ainsi que le produit utilise.

e Le deuxiéme chapitre est consacré aux différents types de dégradation que peut
subir un polymere.

e Le troisieme chapitre concerne d’étudier une somme d’expérience déja traité :
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La premiere expérience est la Dégradation induite du polypropylene avec
un additif organique pro-dégradant, est un article soumis par Larissa
Stieven Montagna, Maria Madalena de Camargo Forte et Ruth Marlene
Campomanes Santana au Laboratoire de matériaux polymeres, Lapol de
I'Université fédérale de Rio Grande do Sul, 91.501-970 Porto Alegre, Brésil

[6].

La seconde expérience est la biodégradation de films PP modifiés avec un
pro- dégradant organique : vieillissement naturel et biodégradation dans le
sol en test réspirométrique, un article soumis aussi par Larissa Stieven
Montagna, Maria Madalena de Camargo Forte et Ruth Marlene
Campomanes Santana au Laboratoire de matériaux polymeéres, Lapol de
I'Université fédérale de Rio Grande do Sul, 91.501-970 Porto Alegre, Bresil

ul

La troisiéme expérience pris dans un mémoire de fin d’étude a 1’université
de Bejaia réalisé par Melle TIGHZERT AZIZA, « Biodégradation dans le
sol de films de polypropyléne oxo biodégradable a différents taux de pro-

oxydant » [8].
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Chapitre | Généralités sur les polymeres

A T’heure actuelle les matériaux polymeres synthétiques sont présents dans tous les
domaines d’application (automobile, emballage, batiment, cosmétique ...). Leurs polyvalences
et leurs qualités nombreuses ainsi que les couts de matiéres premiéres limités ont permis le
développement exceptionnel de ces matériaux.

Dans ce premier chapitre nous allons parler de la classification des matériaux polymeéres
suivant différents critéres, et parmi les types de polyméres que I’on rencontre nous allons
s’intéresser aux polyoléfines, en prenant I’exemple du polypropyléne qui fait 1’objet de notre

étude.

I.1. Classification des polymeéres

1.1.1. Selon leur origine
On peut les classer en trois catégories :

1.1.1. Les polyméres naturels
Sont issus du régne végétal ou I’animal, leur importance est considérable. On peut
cependant mentionner, dans cette catégorie, la famille des polysaccharides (cellulose,

amidon...), le caoutchouc naturel, etc.

1.1.2. Les polymeres artificiels
Sont obtenus par modification chimique de polymeres naturels, de facon a transformer
certaines de leurs propriétés ; 1’ester cellulosique (nitrocellulose, acétate de cellulose...) ont

toujours connu une certaine importance économique.

1.1.3. Les polyméres synthétiques
Totalement issus du génie de ’homme, sont obtenus par polymérisation de molécules
monomeres (PP, PE, PS...). Leur variété est extréme et ce sont eux qui seront le plus souvent

considérés par la suite [9].

1.1.2. Selon leur domaine d’application
Il est difficile de proposer une classification exhaustive tant la variété des propriétés a
multiplié les applications des polyméres, comme matériaux en particulier. Il est cependant

possible de regrouper les polymeéres en trois grandes catégories [10].
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1.2.1. Les polymeres de grande diffusion

Appelés (polymeres de commodité), dont la production annuelle s’évalue par millions
de tonnes, sont devenus d’un emploi quotidien pour tous. Le polyéthyléne (PE) le polystyréne
(PS), le poly chlorure de vinyle (PVC) et quelques autres sont a classer dans cette catégorie

d’une importance économique considérable.

1.2.2. Les polyméres techniques
Ont des caractéristiques qui leur permettent de se substituer, de plus en plus aux
matériaux traditionnels (métaux, céramiques...) pour de nombreuses applications ; les

polyamides, les poly acétals... font partie de cette famille.

1.2.3. Les polymeres spéciaux (ou polyméres de fonction)

Présentent généralement une propriété qui induit leur utilisation pour une application
particuliere. C’est dans cette catégorique se trouvent les polymeéres conducteurs, photo actifs,
thermostables, adhésifs, etc.

Tous les spécialistes ne donnent pas la méme définition a chacune de ces catégories méme s’ils
s’accordent sur les termes.
1.1.3. Selon leur structure (dimensionnalité)

Les polymeres peuvent encore étre classés en trois catégories :

1.3.1. Les polyméres linéaires
Pour lesquels chaque chaine macromoléculaire est constituée d’un nombre (éventuellement)
¢levé mais fini d’unités monomeres ; de tels systémes correspondent a la polymérisation de
monomeres bivalents et une macromolécule linéaire peut étre tres schématiquement représentée

par un trait continu divisé en intervalles figurant chacun une unité monomere (figure 1) chaines

polymeres est constitué de longueur variable, propriété désignée par le terme poly molécularité.

e

Figure 1 : Représentation de la chaine d’un polymere linéaire.
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1.3.2. Les polymeres bidimensionnels
Dont certains peuvent étre produits par la nature (carbone graphite, kératine...) ; dans
le domaine des polymeéres synthétiques ce sont encore des curiosités de laboratoire. Ils se
présentent sous la forme de feuillets bidimensionnels, d’épaisseur comparable a celle des

molécules simple (figure2).

I.@g

Figure 2 : Représentation schématique d’un polymére bidimensionnel : le carbone graphite.

1.3.3. Les polymeres tridimensionnels

Ce sont des polymeres Qui résultent de la polymérisation de monomeéres dont la valence
moyenne est supérieure a deux ou encore de la réticulation (formation d’un réseau
tridimensionnels), par voie physique ou chimique, de polymeres linéaires. Leur dimension
moléculaire peut étre considérée comme infini puisque toutes les unités monomeéres
constitutives d’un objet sont liées de fagon covalente pour former une seule macromolécule.
Les liaisons se développent dans les trois dimensions et un élément de volume d’un tel systéme

peut été représenté sur la (figure 3).

Figure 3 : Représentation schématique d 'un polymeére tridimensionnel [10].
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1.2. Propriétés des polymeéres
Les propriétés des matériaux polymeres sont beaucoup plus sensibles que celles des

métaux aux influences extérieures telles que la température, la dureté, I’intensité de la contrainte
appliquée, les radiations UV et les agents chimiques.

Lorsqu'on parle de propriété d'un matériau, on se réfere a la facon dont il réagit a une
sollicitation [11].

On pourrait aussi la nommer comme une sensibilité a cette stimulation, ou bien son inverse, la
stabilité et la résistance. Ainsi, les propriétés thermiques décrivent le comportement du matériau

vis-a-vis de la chaleur [12].

1.2.1. Propriétés physiques des polymeéres
Les polymeres ne sont pas des corps purs, ils sont constitués de macromolécules qui ne

sont pas toutes identiques.
En conséquence, ils n'ont pas de température de fusion nette, au-dela d'une certaine température
dépendante du polymeére, appelée température de transition vitreuse Tv, les polymeres
thermoplastiques se transforment en un liquide plus ou moins visqueux, cette transformation
s'accompagne d'une variation brusque des propriétés physiques telles que la masse volumique,
la chaleur massique, la viscosité,...

Les thermoplastiques ont un comportement intermédiaire entre celui d'un solide
élastique et celui d'un liquide visqueux. Ce sont des composes viscoélastiques [13].
La masse volumique matieres plastiques est peu élevée et leurs Iégéreté est sans aucun doute
une des qualités qui a le plus largement contribué a leur diffusion, en ce qui concerne le rapport
(résistance a la traction / masse volumique), certains polymeres sont en fait supérieurs bien a
des matériaux métalliques.
La faible masse volumique des plastiques est due au faible poids atomique des principaux

atomes de leurs chaines (principalement I’hydrogéne et le carbone) [11].

1.2.2. Propriétés thermiques
On peut classer les polymeres en deux types, en fonction de leur réaction a la chaleur :

» Les thermoplastiques fondent lorsqu'on les chauffe, c'est le cas du polyéthyléne,
du polypropyléne, des polyamides, de certains polyesters, en revanche, I'avantage est que
dans I'état fondu, on peut les mouler dans la forme que I'on veut, c'est un procédé
industriel employé pour fabriquer des objets a la piéce, en discontinu, ce procédé est bien
connu également pour les métaux, mais les températures de fusion des polymeéres sont
bien plus basses, de I'ordre de 80°C a 300°C. Un autre procédé répandu de mise en forme

6
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est I'extrusion qui consiste de faire passer la matiere chaude dans une vis qui I'entraine
dans une filiere dont le profil permet de produire des fils, des films, des plaques, des tubes,
des enrobages de cébles.

» Les thermodurcissables durcissent quand on les chauffe. Ils sont tres employés comme
piéces de structure thermostables, par exemple les résines poly époxydes, certains
polyesters. On les met en forme lorsqu'ils sont encore dans leur état mou, de la méme
maniere que les thermoplastiques, avant qu'ils ne durcissent sous I'effet de la chaleur et
d'additifs chimiques qui induisent la réaction de polymeérisation [12]

1.3. Les polyoléfines
Les polyoléfines sont des matériaux résultant de la polymérisation d’oléfines

C’est-a-dire de monomeres hydrocarbonés dont la formule générale est :

R2

CH, :(_‘<

R1

Ou:
R1 et R2 sont des groupements tels que : H ; CH2 ; -CH2-CH-(CH3)2...

Les principales polyoléfines industrielles sont : Les polyéthylenes (PE) ; les polypropylénes
(PP) et les polyisobutylenes (P-1B) [14].

1.3.1. Polypropyléne

3.1.1Définition
Le polypropyléne (ou polypropene) PP est un groupement méthyle ajouté a la chaine

carbone-carbone de formule chimique : (-CH2-CH (CH3)-) n, est un polymeére
thermoplastique semi-cristallin de grande consommation, le plus léger des thermoplastiques
courants.

Le polypropyléne est une polyoléfine résultant de la polymérisation des monomeres
propylenes [(CH2=CH-CH3)] en présence de catalyseurs suivant principalement le procédé
Ziegler-Natta [15].



Chapitre | Généralités sur les polymeres

pelymeérisaten
H\ /H aegler-Natta I|{ }|I
o= -+
H CH; eu catalyse par H CH
. metallecéne
prepylene pelyprepylene

Figure 4 : Schéma représentatif de la réaction de polymérisation du propyléne.

3.1.2. Structures de polypropylénes
Les polypropylenes existent sous les trois formes suivantes qui dépendent de la
disposition des groupes méthyle par rapport au plan contenant la chaine carbonée principale
[16].
e Polypropylene iso tactique (i PP)

Les groupes méthyles sont répartis du méme c6té du plan ; une macromolécule d'i PP est
essentiellement constituée de diodes méso [16].

H3 CH3 CH3 Ch I3 CH;

H'H'H'

\'/ \'/

.~

1

e C)

C
- H

ERSIRERC )
ST EEI )

Figure 5 : Schéma représentatif du polypropylene iso tactique.

e Polypropylene syndiotactique (sPP)

Les groupes méthyle sont disposés alternativement de part et d'autre du plan ; une

macromolécule de sPP est essentiellement constituée de diodes racéme [16].
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Figure 6 : Schéma représentatif du polypropylene syndiotactique

e Polypropylene atactique (aPP)

Dans ce cas, la répartition des groupes méthyles est aléatoire [16].

CH; CcHy § ¢y H
T | u [11 - g H
NLANLEL AL ANLANY
EE PR T RE = Cnm &
‘B 4 A : - CH
H Ol = H CHj .

Figure 7 : Schéma représentatif du polypropyléne atactique.
3.1.3. Propriétés

Les propriétés principales du (PP) sont les suivantes [17] :

Bonne résistance au froid ;
Bonne rigidité ;

Barriere a la vapeur d’eau ;
Bonne résistance a la pliure ;
Conditionnement a chaud ;
Résistance aux chocs répétés ;

Transformation facile ;

AN NNV N N N N

Inodore ;
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v" Alimentaire.

3.1.4. Applications
Le polypropyléne est utilisé dans une gamme de produits allant des applications dans
les vehicules, Les pare-chocs, Les tableaux de bord, L'habillage de I'habitacle, Les réservoirs
d'essence et de liquide de frein.
Le polypropyléne est aussi beaucoup utilisé pour les emballages alimentaires pour sa
résistance a la graisse et son aspect brillant : Emballages de nourritures, Les pailles a boire.

Il est également utilisé pour la fabrication de :

v Tissus d'ameublement (mais pas de tissus d'habillement).
v' Sacs tissés a haute résistance.
v’ Géotextiles et de géo membranes [18].

3.1.5. Avantages et Inconvénients du polypropyléne

Les différents avantages et inconvénients du polypropylene sont rassemblés dans le tableau
suivant :

Tableau 1 : Avantages et inconvénients du polypropyléne [19]

Avantages Inconvénients

Bonne tenue en fonction de la Sensible aux UV.

Température.

Excellentes propriétés en fatigue de Collage difficile.

Flexion.

Non fissuration sous charge. Soudage par haute fréquence.

Qualité alimentaire. Fissuration et fragilisation a basse
Température.

Bonne inertie chimique. Perméabilité aux gaz et a la vapeur
d’eau.

Recyclable. Non biodégradable.

1.3.2. Le Polyethylene

Le polyéthyléne est le polymeére le plus fabriqué a 1’échelle mondiale et tout individu

est en contact avec ce polymeére quotidiennement. Au départ, le PE était considéré comme un

10
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produit supplémentaire dans le monde des matériaux, bien qu’initialement, il s’était imposé
comme isolant pour les cables électriques.

De nos jours, la force du polyéthyléne réside dans ses propriétés intrinseques, dans son
utilité largement reconnue et dans son vaste potentiel opérationnel.

Le polyéthyléne peut étre transformé tant en produits souples et flexibles qu’en produits
résistants, durs et robustes. On le trouve dans des objets de toute dimension avec une conception
simple ou compliquée. Entre autres, il peut aussi étre transformé en objets de tous les jours, en
emballage, en tuyaux et en jouets.

En fonction des propriétés physico-chimiques du produit, il est possible de différencier
plusieurs types de polyéthyléne. Les différents types de produit s’appuient sur des procédés de
production différents, dont la principale distinction correspond a la densité du produit final [20].

3.2.1. Polyéthyléne a basse densité (PEBD)

Le polyéthylene a basse densité est le plus ancien type de polyéthyléne. Il est produit
par un procédé a haute pression. C’est un polyéthyléne souple, résistant et flexible en raison de
sa structure moléculaire hautement ramifiée. La densité typique du PEBD se situe entre 915 et
935kg/m?. Lorsqu’il est déformé, il peut retrouver sa forme originale grace a son ¢élasticité
naturelle.

Le polyéthyléne « haute pression »présente un indice de fluidité a chaud (MFI) plus
élevé et par conséquent il peut se transformer plus facilement que les autres types de
polyéthylene.

Il est utilisé pour des articles solides et souples tels que les couvercles comme il a été utilisé
comme matériel isolant pendant tres longtemps. De nos jours, son application la plus courante
est le film, notamment les sacs a provision plastiques, le matériel d’emballage et les films pour

baches agricoles [21].

Figure 8 : Structure moléculaire du PEBD.

11
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3.2.2. Polyéthyléne a haute densité (PEHD)

En raison de sa structure fortement cristalline, le polyéthyléne a haute densité est le type
le plus rigide et le moins flexible parmi les différents types de polyéthyléne. Le PEHD posséde
tres peu de ramifications. Par conséquent la densité est toujours supérieure a 940 kg/ms3. Le

caractére rigide et quelque peu dur est utile pour une large gamme de traitement [21].

Figure 9 : Structure moléculaire du PEHD.

3.2.3 Avantages et Inconvénients

Avantages

Mise en ceuvre aisee.

Excellentes propriétés d’isolation électrique.
Résistance aux chocs.

Grande inertie chimique.

Qualité alimentaire.

AN N N N YN

Perte du caractére perméable des PE que ce soit a I’eau, mais aussi a 1’air et aux
hydrocarbures [21].

Inconvénients

Sensibilité aux UV en présence d’oxygene.
Sensibilité a la fissure sous contrainte.

Mauvaise tenue a la chaleur.

S X X

Collage important [21].

12
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I1.1. La dégradation des polymeres

La dégradation est un processus irréversible entrainant un changement significatif dans
la structure du matériau, ce changement est souvent caractérisé par une perte des propriéetés
initiales (poids moléculaire, structure moléculaire, résistance a la traction) et/ou une
fragmentation. La dégradation est affectée par les parameétres environnementaux et procéde par
une ou plusieurs étapes [22, 23].

Quels que soient les facteurs de dégradation et 1’évolution ultérieure du matériau, la
dégradation d’un polymére commence toujours par une rupture de liaison (scission
primaire).L’énergie nécessaire a cette coupure peut étre d’origine thermique, lumineuse,

mécanique, chimique, etc...

Propriétés physico-chimiques

Température Propriétés mécaniques

Fig.10 : Les agents affectant la dégradation [24].

11.2. Types de dégradation
11.2.1. La degradation thermique
La dégradation thermique a lieu quand le polymére est exposé a de hautes températures.

Le taux de dégradation dépend de la stabilité du polymére. La dégradation thermique des
polymeéres est inséparable de leur mis en ceuvre. En général, une dégradation purement
thermique est rare, la plus fréquente est la dégradation thermochimique.
Trois tempeératures caractérisent la dégradation thermique :

1) La température plafond Tc : correspond a 1’équilibre polymérisation- dépolymérisation

pour les chaines porteuses d’au moins une extrémité active.

14
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2) La température de décomposition Td : température a laquelle la vitesse de
décomposition du polymeére dans le vide est de 1%.min-1. A cette température, il y a

formation d’extrémités actives radicalaires par scission de chaines.

3) La température de demi-vie T1/2 : température a laquelle un échantillon doit étre
chauffé pour que la moitié en soit décomposée aprés 30 minutes de chauffage. Elle est
donnée par la relation empirique suivante : T1/2 = 1.6 E+ 140

Ou : E est la valeur de 1’énergie de rupture (en KJ.mol-1) pour la scission primaire.

Tableau 2 : Grandeurs caractéristiques de la dégradation thermique du polypropylene [25].

Monomeére(a) Monomeére(b) | Td(c) T2 (d)

0.2-2 0.069 | 380 387

a) pourcentage en masse de monomere formé lors d’une dépolymérisation thermique
a 300-350°C dans le vide.

b) vitesse de volatilisation du polymere a350°C (%min-1).
c) température de décomposition dans le vide.

d) température de demi-vie (le polymere perd 50% de son poids en 30mn.

Le polypropyléne est généralement manufacturé a I’état fondu, a une température au-
dessus de la température de fusion mais bien sOr bien au-dessous de la température de
décomposition présentée dans le tableau 3. Cela n’empéche pas que quelques dégradations

peuvent s’opérer via la formation de radicaux libres initiateurs de la réaction en chaine.

I
NN

- B
Figure 11 : la formation radicalaire du polypropyléne [26].
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11.2.2.1a Dégradation oxydante

L’oxygene entrant en réaction est pratiquement toujours situé¢ dans les zones amorphes. La
vitesse de la derniére réaction «R» varie avec la nature de I’hydrogéne arraché, ainsi
Rtert.>Rsec.>Rpri [27].

Le radical peroxy peut intervenir dans d’autres réactions :

f rapide 5

—@' § AL cemme— "V"V(‘—(?!—'Cl—%"\"‘V

: ’

1O1

"1
3

W%_@_é 3 @_@_éw tres lent fv\,g—é 0, + é_éw
¢

$

Une partie des radicaux---C-O s’additionnent entre eux pour former le peroxyde

correspondant ---C-O-O-C---, ou également.

g lent //O 5
H=C—050 o " Oyt = v C1L+ O; + HO—C v
3 $
La premiere espéce chimique thermiquement formée dans la plupart des dégradations
oxydantes de polymeéres est le groupe hydroperoxydes qui est trés instable car 1’énergie de la
liaison O-O est faible.
Les macro-radicaux formés par coupure d’un hydro-peroxyde ou d’un peroxyde peuvent

arracher un hydrogéne sur un des sites réactifs.

|

L] \
~~CH,TC—0" — ~CHy  + /C=O
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11.2.3.La thermo oxydation :

La thermo oxydation est un phénomene de dégradation naturel que subissent la plupart
des matériaux polymeres. Ce processus est initié a partir de la présence d’oxygene dans 1’air ou
dans I’eau, et il peut étre accéléré en augmentant la température.

La thermo-oxydation est une réaction radicalaire en chaine amorcée par la rupture de liaisons
faibles conduisant a la formation de radicaux libres, qui se propage par arrachement d’atomes
d’hydrogeéne.

L’instabilité des polyoléfines résulte principalement de [’existence d’atomes
d’hydrogéne dits labiles. Les macroradicaux alkyles qui en résultent, réagissent alors trés
rapidement avec 1’oxygene pour donner des radicaux peroxydes qui se transforment finalement
en espéces hydroperoxydes aprés I’arrachement d’un second atome d’hydrogéne. Les
hydroperoxydes jouent donc un réle clé dans 1I’oxydation des polymeéres puisqu’ils apparaissent
comme la premiere espéce qui, par sa décomposition thermique, va engendrer la formation de

la plupart des autres produits d’oxydation (alcools, cétones, etc.)[28].

2.3.1. Mécanisme de la dégradation thermo-oxydative
Le modeéle conventionnel de la dégradation thermo-oxydative comporte les étapes de

I'initiation, la propagation et la terminaison.

. Etape d’initiation
chaleur
RH (polymeére) S R*+H® (1)
lumiere
. Etape de propagation
R*+0; — ROO* (2)
ROO *+RH — ROOH+R"* (3) Hydroxyle instable
ROOH— 3 RO'+'OH (4) (a basse C. et /ou T élevée)
2ROOH_—_, RO'+ROO" +H,0 (5) (& grande C. et/ou basse T )

17
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. Etape de terminaison

—_—
R*'+R° R-R (6)
R*+ROO* —» ROOR (7)
ROO°*+ROO ' ———» ROOR + O, (8)

- Le radical libre R [1 du polymére responsable a 1’initiation de 1’oxydation est formé soit par
la chaleur, soit par la lumiére ou soit par une contrainte mécanique.
- L’effet global de ces réactions fait que 1’oxygeéne se combine avec le polymére pour former

des composés carbonyliques qui accumuleront et provoqueront la décoloration [29].

11.2.4.Mécanisme général de photo-oxydation

Le mécanisme général de photo-oxydation des polymeres est un mécanisme radicalaire.
Il se subdivise en trois parties : amorgage, propagation et terminaison (figure12) [30].
Ces hydroperoxydes étant thermiquement et photo chimiquement instable vont donner lieu a
des radicaux alkoxyle (PO-) La plupart des polyméres n’absorbe pas directement les
rayonnements UV-visibles émis par le soleil, car leur spectre d’absorption est inférieur aux
longueurs d’ondes émises par celui-ci. C’est pourquoi, la phase d’initiation a lieu en présence
d’espéces ou plutot de chromophores présents au sein du matériau absorbant ces rayonnements,
Ces chromophores permettent la formation de radicaux qui amorcent le processus de photo-
oxydation en arrachant un hydrogéne de la chaine polymérique [31].
La deuxiéme étape fait intervenir I’oxygene qui aprés avoir diffusé a travers le matériau, réagit
avec les radicaux pour former des hydroperoxydes (POOH) et hydroxyle (HO"), ce qui constitue
I’étape de propagation. Apres différentes possibilités de recombinaison, les radicaux présents
vont aboutir a des produits stables tels que des aldéhydes, cétones ou acides identifiables par
spectrometrie infra-rouge par exemple.

Au cours de ce processus, il peut y avoir des coupures de chaines et de la réticulation.
Le phénomene de photo-oxydation ne concerne que les couches superficielles des matériaux
car il est régi d’une part par la diffusion de I’oxygene et d’autre part li¢ a la pénétration du

rayonnement UV-visible [32].
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radicaux
Polymere — P+ + P- Phase d’initiation

P- + O, — POO-

POO- + PH — POOH + P-

v

POOH ——» PO- + -OH Propagation

PO- + PH— POH + P-

PH + -OH — P- + H>O

P- + P-
P- + POO- produits inactifs + O»> Terminaison

POO- + POO-

Figure 12 : Mécanisme général de photo-oxydation.

I1 est bien établi que I’oxygene issu de I’atmosphére et des rayons UV-visibles émanant
du soleil, Les rayonnements UV étant par définition plus énergétiques sont responsables en
grande partie de la dégradation des matériaux car ils possedent 1’énergie nécessaire pour rompre
une liaison chimique. L’association des deux précédents facteurs conduit a un processus appelé
vieillissement photo-oxydatif.

L’exposition des polyméres a un rayonnement UV visible en présence d’oxygeéne
conduit a des modifications chimiques de la structure des polymeéres. Ces changements de
structure vont impacter et modifier les propriétés macroscopiques du matériau et influer sur ces
performances, étant donné que le phénomene de photo oxydation implique une dégradation des

couches superficielles du matériau.
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11.2.5. La dégradation biologique(ou biodégradation)

Dans la nature, les matériaux polymeéres peuvent subir une dégradation par I'action
d'agents biologiques, donc la biodégradation des polymeres est une conséquence de I'action
enzymatique conduisant a des changements dans la structure, la morphologie et la
composition chimique.

Selon I'ISO (International Standards Organisation), la définition adoptée est :

"Un matériau est dit biodégradable s'il est susceptible d'étre dégrade par des micro-organismes.
Le résultat de cette dégradation est caractérisé par un dégagement d'énergie, d'eau, de CO2 et/ou
CH4, et éventuellement de sous-produits non toxiques pour I'environnement™.

Les polymeres biodégradables sont généralement dégradés en deux étapes : la premiére
étape correspond soit a une détérioration physico-chimique du produit, soit a une bio
fragmentation du produit. Dans le cas de la détérioration physico-chimique, elle est
généralement provoquée par des agents extérieurs (mecanique, chimique ou thermique).

Dans le cas d'une bio-fragmentation, elle est provoquée par des étres vivants (bactéries,
champignons, vers de terre, insectes...etc.), cette étape a pour résultats la rupture de la chaine
principale du polymeére, formant des fragments de bas poids moléculaire, ce qui permet
d'augmenter la surface en contact avec les micro-organismes.

La seconde étape correspond a la digestion du matériau par les microorganismes et les enzymes
(bio assimilation) qui vont le transformer en métabolites, assimilés par la suite dans les cellules
puis minéralisés [33].

Les résultats finaux étant la minéralisation qui correspond a la production de CO2 et/ou CH4,

I'eau et une nouvelle biomasse est produite [33].
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Les deux étapes de la biodégradation sont représentées ci-dessus :

Mécanisme de . deux phases essentielles

Phase 1 Matériau polymere
aprés utilisation

Yétérioration : o
} } Biofragmentation
physico-cnimique
et/ou
nique téries, champignons,
irra n \ ers ae ierne \sectes,...

Soif g = Augmentation de la

ation) =3 (9 &9 <«——— surface en contact
avec les

l microorganismes

métabolites

i il g l Minéralisation
anismes et

CO./CH O

Figure 13 : Mécanisme de biodégradation : deux phases essentielles [34].

2.5.1. Facteur influencant la biodégradation

Dans la biodégradation le polymeére doit étre assimilable par les microorganismes, pour
cette raison elle est applicable seulement a une gamme de matériaux [35].La résistance des
polymeres a la biodégradation est due a trois facteurs [36, 37].Le premier est son caractere
hydrophobe qui rend ce polymere résistant a I’hydrolyse, le deuxiéme est 1’incorporation des
stabilisants dans la matrice polymeére qui augmentent la durée de sa vie et le troisiéme, son poids
moléculaire élevé [38, 39]. Lorsque ces chaines sont dégradées, les produits formés sont soumis

a I’attaque des micro-organismes [40].

La biodégradation peut avoir en présence d’oxygene (condition aérobies) et en son absence

(condition anaérobies) en milieu solide ou liquide. Mais quelques facteurs sont indispensables :

» Les microorganismes : la base de tout processus de biodégradation est I’existence des

microorganismes capables de synthétiser des enzymes actives sur la matrice du
polymére afin d’initier le processus de la fragmentation [35,42].

» L’environnement : quelques facteurs dans I’environnement sont indispensables au

processus de la biodégradation : la température, les sels minéraux, pH du milieu,

I’oxygene et I’humidité. Ce dernier est I’¢lément clé de la biodégradation.

21



Chapitre 11 la dégradation des polymeéres

>

La température : les températures élevées favorisent les réactions d’oxydation. Tout
fois, le matériau oxydé absorbe de I’eau qui favorise I’hydrolyse des chaines [36].

La teneur relative en eau : la teneur relative en eau limite la croissance des
microorganismes, c’est la teneur en eau qui va faciliter le déplacement des
microorganismes du milieu extérieur au polymere a dégrader autrement dit la
diminution du taux d’humidité réduit la biodégradation [42].

pH du milieu : pour garantir la suivie d’un microorganisme il faut maintenir le pH du
milieu proche de neutralité [36].

Influence du taux de cristallinité : en régle générale la biodégradation s’cffectue
d’abord dans la phase amorphe donc 1’organisation structurelle du polymeére a une
influence sur sa capacité a étre dégradée. La vitesse de I’oxydation varie en sens inverse
avec le taux de cristallinité [41].

Degré d’hydrophobie : la biodégradation est rapide si le matériau est hydrophile.
Surface de contact spécifique micro-organismes /substrat : la biodégradation sera
rapide si la surface de contact entre le polymére et les microorganismes est importante.

2.5.2. Etapes de la biodégradation

La biodégradation a lieu en deux étapes [43].

La premiére étape correspond a la rupture des chaines et la fragmentation du polymere.
La deuxieme étape correspond a la minéralisation et il y aura la formation de CO2, CH4

et H20. Le schéma général de ces deux étapes est représenté ci-dessous :

Polymére
. Extracellulaire
Fragment
a L |
H20 CO2 et/ou CH4 Intracellulaire
¥
BIOMASSE

Figure 14 : Les étapes de la Biodégradation des polymeéres.
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11.2.6. L’oxo-biodégradation

Le terme « oxo-biodégradation » est utilisé pour décrire le processus de deux stades de
dégradation des polymeres. Le squelette carboné du polymeére est oxydé en ayant pour resultat
la formation de plus petits fragments moléculaires. La premiére étape d’oxo-dégradation est un
processus abiotique. L’incorporation d’oxygene dans la colonne vertébrale du polymeére de
chaine de carbone a pour résultat la formation de groupes fonctionnels tels que les groupes
carboxyliques ou acides hydro-carboxyliques, esters aussi bien qu’aldéhydes et alcools.
Les polymeéres d’hydrocarbures changent leur comportement d’hydrophobe a hydrophile
permettant ainsi au polymére morcelé d’absorber de l’eau. Le deuxiéme stade est la
biodégradation des produits d’oxydation par les microorganismes (les bactéries, les
champignons et les algues) qui consomment les fragments de colonne vertébrale de carbone
oxydes pour former CO2, H20 et biomasse.

Dans la premiére étape d’oxo-biodégradation, la dégradation oxydative de polymere
peut étre accélérée par la lumiére (UV) ultraviolette (la photo-dégradation) ou par la
dégradation thermale en utilisant la chaleur au fil des années. L’oxydation abiotique initiale est
un stade important puisqu’elle détermine le taux du processus entier [44]

Un agent pro-dégradant est introduit dans le mélange au moment de la fabrication,

Celui-ci va modifier le comportement du film plastique pour le rendre oxobiodégradable.
L’introduction dans le mélange un agent catalyseur de thermo et photo dégradation déclenche
I’oxo-biodégradation ; elle conduit a I’oxydation et a la biodégradation du polymére.

Les additifs entrant dans la composition des films plastiques ont subi des tests sévéeres
par différents laboratoires européens spécialisés dans leur domaine afin de garantir 1’absence

d’effets nocifs sur I’environnement.
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[11.1.Introduction

A travers de cette partie, nous avons mené une étude sur une somme de cas
préecédemment discutés, Cette étude est représentée par trois expériences différentes dans le but
d'évaluer l'effet d'un additif organique pro-dégradant sur le taux de dégradation du

polypropylene (PP) dans des conditions biotiques et abiotiques.

La premiere expérience qui est un article soumis par Larissa Stieven Montagna, Maria
Madalena de Camargo Forte et Ruth Marlene Campomanes Santana au Laboratoire de
matériaux polymeres, Lapol de I'Université féedérale de Rio Grande do Sul, 91.501-970 Porto
Alegre, Brésil, « Dégradation induite du polypropyléne avec un additif organique pro-
dégradant » qui présente des échantillons de PP ont été traités par moulage par compression
thermique (TCM). Ces échantillons sous forme de plaques ont été évalués aprées avoir été
soumis a un vieillissement naturel et a un compostage simulé pendant 120 jours, puis analysés
par viscosimétre, colorimétrie différentielle a balayage (DSC) et microscopie électronique a
balayage (MEB).

La seconde expérience est un article soumis aussi par Larissa Steven Montagna, Maria
Maddalena de Camargo Forte et Ruth Marlene Campomanes Santana au Laboratoire de
matériaux polymeres, Lapol de I'Université fédérale de Rio Grande do Sul, 91.501-970 Porto
Alegre, Brésil, « Biodégradation de films PP modifiés avec un pro- dégradant organique:
vieillissement naturel et biodégradation dans le sol en test respirométrique » qui présente des
films PP ont été modifiés avec un pro-dégradant organique a différentes concentrations (1,2 et
3 % en poids), exposé dans la premiére étape de dégradation au vieillissement naturel suivi
d'une biodégradation en sol simulé dans le test respirométrique pendant 100 jours. Ces
échantillons ont été caractérisés en fonction de leurs propriétés morphologiques et physiques et

du CO2 géneré pendant la biodégradation dans le sol a été surveillée.

La troisiéme expérience c’est la biodégradation dans le sol de films de polypropyléne
oxobiodégradable a différents taux de pro-oxydant qui prélevé dans un mémoire de fin de cycle
a Duniversité¢ de Bejaia réalis¢é par Melle TIGHZERT AZIZA, I’objectif est d’étudier la
biodégradation dans le sol de sacs a base de polypropylene, utilisé comme emballage. Ces sacs

ont déja subi une thermo-oxydation a 60°C.
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Le processus d'oxo-dégradation est un processus en deux étapes commencant par
I'additif oxodégradable qui favorise d'une part I'oxydation abiotique (photo ou thermo) et d'autre
part la biodégradation microbienne. Au stade abiotique initial impliquant I'altération naturelle,
la chaleur (principalement de la lumiére du soleil, le rayonnement solaire, y compris les rayons
UV et la température ambiante), ou la lumiere UV artificielle, il y a une dégradation étendue
des chaines de molécules produisant des produits de faible poids moléculaire avec des groupes
oxygénés augmentant dans le potentiel de biodégradation [45, 46, 47]. Dans la deuxiéme étape,
la dégradation biotique a lieu via I'activité de micro-organismes se développant dans le matériau
polymeére. Cette croissance microbienne dépend de la constitution et des propriétés du polymere
ainsi que des conditions environnementales (humidité, intempéries et polluants
atmosphérigues).

Les additifs pro-dégradants favorisent le processus de dégradation du polymére en
accélérant la dégradation oxydative du polymére sous la chaleur et les UV. En raison du
processus de dégradation, il y a une rupture des longues chaines de polymére avec une
production significative de produits oxydés de bas poids moléculaire. Aprés ce processus de
dégradation biotique, les polyoléfines peuvent subir un processus de dégradation abiotique, ce
qui signifie que les polyoléfines sont biodegradables [48, 49, 50]. Les additifs les plus
couramment utilisés sont les complexes de stéarate (St) de métaux de transition tels que le zinc
(ZnSt), le cuivre (CuSt), l'argent (AgSt), le cobalt (CoSt), le nickel (NiSt), le manganése
(MnSt), le chrome (CrSt) et le vanadium (VSt), ou des métaux alcalino-terreux tels que le
magnésium (MgSt) et le calcium (CaSt) [51]. Ces complexes ioniques en tant qu'additifs
possedent une capacité remarquable a décomposer I'hydro-peroxyde produit pendant le

processus d'oxydation du polymeére [52].

111.2. Matériels et méthodes
Expérience 1
Materiaux

Dans cette expérience les matériaux utilisés : le polypropyléne (Grade : H125) (Ml =
38 g /10 min ; d = 0,905 utilisé pour la fabrication d'articles jetables non tissés (Braskem). La
benzoine (Sigma-Aldrich, pureté> 98%), contenant au moins un groupe 1, 2- oxo-hydroxy
sans métaux de transition, et sel de potassium ont été utilisés comme catalyseur et co-
catalyseur, respectivement et formaient ensemble le pro-additif degradant. La décaline (Vetec)

a été utilisée pour dissoudre le PP.
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e Polypropyléne avec additif
Des échantillons de PP ont été extrudés avec I'additif pro-dégradant dans une extrudeuse

mono vis de marque Ciola (L /D =22) a 210 ° C et 45 tr / min, puis pastillé.

Zone de Zone de fusion
convoyage
des solides

Zone de convoyage
de matiere fondue

Figurel5 : Schéma de principe d’une extrudeuse mono vis.

Les pastilles de PP avec additif ont été broyées sous azote liquide et séchées a I'étuve a
40 ° C pendant 24 h. Les échantillons de PP avec et sans additif, sous forme de plaque de 5cm
et 2 mm d'épaisseur, ont été obtenus a l'aide d'une presse & mouler & 220 ° C sous 2 tonnes
pendant 5 min. Des échantillons de PP pur ont été soumis au méme traitement et utilisés comme

référence.

Test de dégradation
L'essai de dégradation des echantillons de PP purs et modifiés a été réalise a tempeérature
ambiante a la fois dans le cas de l'altération biologique environnementale et extérieure. Les

échantillons ont été préleves apres différentes périodes de temps : 30, 60, 90 et 120 jours.
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Sol simulé (compostage)
Les échantillons de PP ont été recouverts d'un sol simulé constitué d'un sol organique,
de déchets organiques solides et de matériel de jardinage, selon la méthode
Standard ASTM D5338-98, et conservés dans cette condition pendant 120 jours, de juillet a
novembre 2011. Des échantillons ont été prélevés dans les conditions de compostage aprés 30,
60, 90 et 120 jours et lavé soigneusement a I'eau, seché a 40 ° C pendant 24 heures. La fraction
fine obtenue a subi un ensemble d’analyse physico-chimique dans le but de déterminer ses

principales caractéristiques.

Test de vieillissement extérieur
L'exposition des échantillons a I'altération naturelle abiotique a été réalisée de juillet a
novembre 2011 sur des plates-formes construites a un angle de 30 ° par rapport au sol, face a
'équateur, a Porto Alegre, RS (Brésil), Latitude 30 © 05 ‘S ; Longitude 51 °© 11 'W, suivant la
méthode standard ASTM D 1435-05. Lors du test de vieillissement en extérieur, I'indice de
rayonnement UV moyen, la température et la pluviométrie ont été obtenus aupres du CPTED-
INPE (Centre for Weather and Climate Studies - National Institute for Space Research), et sont

listés sur la Figl6.
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Figurel6 : Conditions climatiques lors de I'exposition des échantillons d'altération de juilleta
novembre 2011.
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Méthodes de caractérisation
Les changements thermiques, physiques et morphologiques qui ont eu lieu en raison de
la dégradation biotique et abiotique des échantillons ont été suivis par la détermination du degré
de cristallinité (Xc), de la masse moléculaire moyenne (Mv) et de la morphologie par

microscopie électronique a balayage (MEB).

Calorimétrie différentielle a balayage (DSC)

L'analyse calorimétrique différentielle a balayage des échantillons de PP purs et
modifiés exposés a deux conditions de dégradation différentes a été réalisée avec un calorimetre
DSC-Q20 (TA Instruments). Les scans ont été enregistrés en utilisant environ 5-6 mg de
I’échantillons a une vitesse de chauffage et de refroidissement de 10°C min-1 dans une
atmosphére d'azote Pour éliminer I'historique thermique, les échantillons ont d'abord été
chauffés a une température de 25 a 250 ° C, puis refroidis a 25 ° C et a nouveau chauffés a 250
°C.

Le pourcentage de cristallinité (Xc) a été calculé selon I'équation suivante (1) :
% Cristallinité =100 * AH m / AH ° m...(1)
AH m est I'enthalpie de fusion.

AH ° m est I'enthalpie du polypropyléne 100% cristallin, c'est-a-dire 209 Jg-1, qui sont prise

comme référence [53].

Figurel? : un calorimétre DSC-Q20.
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Masse moléculaire

La masse moléculaire moyen viscosimétrique (Mv) a été déterminée a partir de laviscosité
intrinseque [n] des échantillons, en utilisant les Mark-Houwink-Sakurada relations [n] = kMva.
Les échantillons ont été dissous dans décaline (Vetec) a 135 ° C pendant 30 minutes, sous
agitation, puis analysée a quatre concentrations différentes (0,2, 0,4, 0,6 et 0,8 g/ dL). Mesures
de viscosité étaient porté en dehors en utilisant une Viscosimetre capillaire de type Ubbelohde
a une température de 135 °C (£ 0,01°C) qui était contr6lé par un bain de silicone circulant
(SOLAB, modele159 SL), en maintenant le viscosimétre immergé dans le bain, et pour
chaque concentration trois mesures de débit temps ont été effectuees [54].
Tout d'abord, la viscosité spécifique (nsp) a été obtenue et pour estimer la viscosité intrinséque
[n] I'équation de Huggins a été utilisée, Eq. (2), correspondant au tracé des valeurs de viscosité
specifique réduite vs concentration des solutions de polymere (nsp / ¢) : nsp / ¢= [n] +k.[n][n]
2c (2)
Ou:
nsp est la viscosité spécifique.
nsp / ¢ est une viscosité specifique réduite.

[n]est la viscosité intrinseque.
Kest le coefficient de Huggins.
cest la concentration de la solution polymere (g / dL).
La viscosité intrinseque a €té¢ déterminée a partir du graphique de (nsp/ c) contre (c), par
extrapolation de la droite obtenue pour la régression linéaire lorsque ¢ = 0, selon I'équation de
Huggins. La moyenne viscosimétrique du poids moléculaire (Mv) des échantillons était
déterminée en utilisant les Mark-Houwink-Sakurada Eq. (3), qui concerne la viscosité
intrinseque moyenne au poids moléculaire viscosimétrique du polymére comme indiqué dans
I'Eq. (3):
[l =k Mva 3)
Ou : k et a sont les constantes du systeme polymere-solvant, qui dépend du polymeére, du solvant
et de la température, selon la littérature [10], ot k = 11x 10°DI. g-1
et a = 0,80 pour le polypropyléne dans un systeme solvant constitué de décaline a une

température de 135 ° C.

Microscopie électronique a balayage (SEM)
La technique de caractérisation morphologique a 1’aide de la microscopie électronique a

balayage est utilisée dans beaucoup de laboratoires dans des variétés de recherches car elle nous
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fournit des idées importantes et claires sur la morphologie des couches étudier plus d’autres
informations que nous pouvons les tirées a 1’aide de cette méthode [55].

Dans ce cas qu’on étude, la morphologie des échantillons de PP avant et apres exposition
aux conditions environnementales abiotiques et biotiques pendant 30, 60, 90 et 120 jours a été

examinée avec un microscope électronique a balayage JEOL, JSM-6060 fonctionnant a 10 kV.

Les échantillons ont été enduits d'or par pulvérisation.

Figurel8 : un microscope électronique a balayage JEOL, JSM-6060 fonctionnant a
10 kV.

Expeérience2
Matériaux
Le polypropyléne (PP) de qualité commerciale (Grade : H125) fabriqué par Braskem,
avec un indice de fluidité a chaud de 38 g / 10min et une densité de 0,905, a été utilisé dans
cette étude et des échantillons d'essai ont éte extrudés-moulés sous forme de films. Les films
PP ont été extrudés avec différentes concentrations (1, 2 et 3% en poids) d'additif organique
pro-dégradant, composé de benzoine (Sigma-Aldrich, pureté> 98%), contenant au moins un
1,2-0xo- groupe hydroxy et exempt de métaux de transition et de sel de potassium, utilisés
respectivement comme catalyseur et co-catalyseur. Les échantillons de PP ont été extrudés
avec le pro- dégradant organique dans une extrudeuse mono vis Ciola (L /D =22) a 200 ° C
et 45 tr / min, puis granulés. Le PP avec additif sous forme de pastille a été broyé dans de
I'azote liquide et séché au four a 40 ° C pendant 24 h. Cette méthode a été utilisée pour mieux
homogéneiser les échantillons. Les granulés obtenus ont été pressés dans I'extrudeuse avec un
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moule a film a des températures de 140, 150 et 160 ° C. Des échantillons de PP pur ont été

soumis au méme traitement et utilisés comme références.

Exposition au vieillissement naturel

Ce test a été réalisé selon les méthodes standards ASTM1435-05 [56] et ASTMD5272
[57]. Les échantillons de PP ont été exposés a la lumiere naturelle du soleil a I'extérieur, face
au nord, a 45 ° d'inclinaison, a I'emplacement géographique: latitude (30 ° 05 'sud); longitude
(51 ° 11 'Ouest) et a une altitude de 174 metres, permettant une incidence normale du
rayonnement solaire sur toute la surface des films, pendant 100 jours pendant les mois d'hiver
et de printemps (juillet a octobre 2013) a Porto Alegre, dans le sud du Brésil. Au cours du test
de vieillissement naturel, les conditions météorologiques dans la ville ont été surveillées, y
compris la moyenne de I'indice de rayonnement UV, la température et les précipitations. Les
données ont été fournies par le CPTED-INPE (Centre d'études météorologiques et climatiques
- Institut national de recherche spatiale - Brésil) et sont présentées a la figure 19. Les
températures minimales et maximales enregistrées quotidiennement tout au long de la période

d'essai étaient d'environ 7 °C et 25 °C, respectivement.
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Figure 19 : Conditions météorologiques pendant le vieillissement naturel pendant 100 jours de
juillet a octobre 2013 : (a) température (°C),(b) indice de rayonnement UV et (c) pluie totale
(mm). "
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Tests de biodégradation utilisant un test respiromeétrique

2.2.3.1. Sol simulé

La méthodologie utilisée pour les tests de biodégradation des polymeéres était basee sur
certains parametres rapportés par Chiellini et al. [58] et Montagna et al. [59], en utilisant un
ballon biométrique adapté selon ASTM D 5338-98 [60] et D6003 [61]. Sur la figure 20, le
systéeme de biodégradation dans le sol simulé utilisé dans cette étude peut étre observé. Le
niveau de biodégradation a éeté estimé par la minéralisation du polymere atomes de carbone
dégageant du COg, qui a été piégé dans une solution de NaOH [62].
Le test de biodégradation a été réalisé dans des flacons biométriques cylindriques en verre
scellés (étanches a I'air) (capacité de 500 ml) avec un substrat multicouche composé d'un
mélange de 70 g de sol et d'environ 0,100 -0,200 g de polymere a biodégrader (PP pur modifiee
PP ou cellulose). Entre deux couches de 10 g de perlite mouillées avec 30 mL d'eau distillée.
Pour I'évaluation de la capacité de biodegradation, a travers la quantification du CO; produit
lors de la biodégradation, le ballon du biometre a été connecté via un tube en verre avec un
tuyau en silicone a un flacon Erlenmeyer contenant 300 ml de solution 0,35 M de NaOH
(Synth), qui a été remplacé tous les 4-7 jours et titré avec 0,25 M de solution de HCI (Vetec).
L'appareil respirométrique a été maintenu a 58 + 2 ° C et ouvert tous les 4 a 7 jours pour
I'aération et le titrage de la solution de NaOH. Avant le titrage, 3 mL de 35 m /v (%) BaCl>
(Synth) a été ajoutée au NaOH (30 ml) utilisé pour le titrage.
La quantité du dioxyde de carbone produit pendant la période d'incubation a été déterminée en
pourcentage de la quantité de CO2 produites dans les blancs (mélanges de sol sans autre source

de carbone) pendant I'incubation équipe.
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Figure 20 : Représentation schématique de la biodégradation respirométrique

dans un sol simulé.
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Méthodes de caractérisation
Les changements physiques et morphologiques qui ont eu lieu pendant le test de
biodégradation de I'échantillon ont été surveillés par la détermination de la génération de COs,
de la perte de poids, du poids moléculaire et de la surface, morphologie par microscopie

électronique a balayage (SEM).

Détermination du CO2 cumulé pendant le test respirométrique

La quantité cumulée de dioxyde de carbone produit au cours du métabolisme des
organismes vivants présents dans le milieu a été calculée indirectement selon la méthode décrite
dans I'lSO 17556/2003 [63] et a été basée sur certains parametres rapportés par Montagna et al.
[59]. Au contact d'une solution basique de sodium hydroxyle (NaOH), CO2 réagit pour former
Na2 CO3, qui est précipité avec une solution aqueuse de BaCl formant une poudre blanche,
correspondant au BaCO2 selon les réactions 1 et 2.
CO2 + 2NaOH — Na2CO3 + H2 (1)
NA2CO3 + BaCl2— BaCO3 + 2NaCl 2
Ainsi, la quantité de NaOH qui ne réagit pas avec le gaz produit (CO2) est mise a réagir avec la

méme quantité de HCI dans le titrage de la solution acide, selon I'équation 3 [63].

2CS X VSO VST
M= ( ) - (VAX————) X CS x 22 (3)
CA VSZ

%ét la masse de CO2 publié dans le test de biodégradation (mg).

CA est la concentration exacte de la solution HCI (mol L- 1) — 0,25 M.

CS est la concentration exacte de la solution de NaOH (mol L- 1) — 0,35 M.

VSO est le volume de solution de NaOH au début du test (300 ml).

VST est le volume de solution de NaOH avant le titrage (300 mL).

VSZ est le volume de l'aliquote de solution de NaOH utilisé dans le titrage (30 mL).

VA est le volume de solution de HCI utilisé pour le titrage (mL) et 22 est la moitié du poids

moléculaire poids de CO..
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Perte de poids
Le pourcentage de perte de poids a été déterminé en double, en fonction de la période

d'incubation (nombre de jours), et a été calculé a I'aide de I'équation 4 :

Wo W

% De perte = — = 100 4)

Wo
WO est le poids initial avant I'essai de biodégradation dans le sol.
W est le poids apres 100 jours.

Masse moléculaire
Il est possible de vérifier la dégradation du polymere survenue par clivage de la chaine
moléculaire en utilisant la détermination du poids moléculaire avant et apres les processus de
dégradation. La méthodologie utilisée pour déterminer le poids moléculaire des films PP était

la viscosimeétrie, basé sur les parameétres rapportés par Montagna et al. [64].

La viscosimétrique poids moléculaire moyen (Mv) a été déterminée a partir de la viscosité
intrinséque [n] des échantillons, en utilisant la Relation Mark-Houwink-Sakurada [n] = kM a.
Les films PP ont été dissous dans de la décaline (Vetec) a 135 °C, sous agitation, puis analysés
a quatre concentrations différentes (0,2, 0,4, 0,6 et 0,8 g/ dL). Les mesures de viscosité ont été
réalisées a l'aide d'un viscosimeétre capillaire de type Ubbelohde & une température de 135 °C
(x 0,01 °C), qui était contrdlée par un bain de silicone circulant (SOLAB, modele 159 SL), en
maintenant le viscosimétre immergé dans le bain, et pour chaque concentration, des mesures
ont été effectuées a trois débits [65].

Premiérement, la viscosité spécifique (n sp) a été obtenu et pour estimer la viscosité intrinséque

[n] I'équation de Huggins (équation 5) a été utilisée, correspondant au tracé des valeurs de

viscosité spécifique réduite par rapport a concentration des solutions de polymere (nsp/¢):
nsp/c=Mml+knl?c (5)

Ou :
n sp est la viscosité spécifique,
n sp / ¢ est la viscosité spécifique réduite,

[n] est la viscosité intrinseque,
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k est le coefficient de Huggins,

c est la concentration de la solution polymeére (g /dL).

La viscosité intrinséque a été¢ déterminée a partir du graphique de (n sp / ¢) contre (¢), par
extrapolation de la droite obtenue pour la régression linéaire lorsque ¢ = 0, selon I'équation de
Huggins.

Le Mv la valeur des échantillons a été déterminé a l'aide de la Mark-Houwink-Sakurada
équation, qui rapporte la viscosité intrinseque moyenne au poids moléculaire viscosimétrique
du polymeére, comme indiqué dans 1’équation (6) :

[n]=kM* (6)

k et a sont les constantes du systeme polymeére-solvant, qui dépendent du polymere, du solvant
et de la température, comme décrit dans la littérature [65], ou k=11 x 10-5dL-g- 1 et 2 = 0,80
pour le polypropyléne dans un systéeme solvant constitué de décaline a une température de 135
°C.

Microscopie électronique a balayage (SEM)
Les changements de la morphologie de surface des polymeres aprés vieillissement
naturel pendant 100 jours suivis d'une biodégradation dans le sol pendant 100 jours ont été
examinés avec un microscope électronique a balayage JEOL JSM-6060 fonctionnant a 10 kV.

Les échantillons ont été enduits par pulvérisation d'or avant I'analyse.

Expeérience 3

Echantillons

le pp utilise dans la toile tissée avec les caractéristiques suivantes ;
grade commercial : type 500p

masse volumique : 0,900g /cm 3

indice de fluidité a chaude en masse (230°C/2 ,16kg) :3,2 g/10min
module de traction : 1480MPa

contrainte de traction (élasticité) :34MPa

allongement a la rupture :> 11 ,5%

le PP utilisée dans la toile d’induction avec les caractéristiques suivantes :
grade commercial : type 511A

masse volumique : 0 ,905g /cm 3

indice de fluidité a chaude en masse (230°C/2 ,16kg) :25 g/10min
module de traction : 1520MPa

contrainte de traction (élasticité) :35MPa

AN NI NI N N N
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v" allongement a la rupture :> 11 %

Le produit commercialise est de type ACNL 7201 de couleur naturel blanche utilise a une
concentration de 7% principalement pour donner la couleur blanche aux sacs les propriétés du
produit sont :

Humidité<0,15%
Densité 1,87G /ml
Résistance a la chaleur 300°C

e [’échantillon du PP utilise dans cette étude a subi un traitement thermique
dans I’étuve a60°C

Film a0% du pro-oxydant. Film a 0.5% du pro-oxydant. Fils a 1% du pro-oxydant.

Figure 21 : les films du PP utilisés a différents taux de pro-oxydant.

La souche
La souche d’aspergillus-niger provient de la collection du laboratoire de microbiologie
de "université de Bejaia.
e Définition d’aspergillus-niger
Les Aspergillus-niger sont des champignons filamenteux appelé souvent moisissures sont
aérobie généralement acidophiles (PH varie entre3et 7) et mésophiles (température optimale
entre 20-30°C) ce sont des saprophytes dotes d’un grand pouvoir de dégradation des substances
organique tel que les acides organique tels que les glucides et les acides organique. La
reproduction des aspergillus s’effectue grace a la formation de cellules particulieres que 1’on

appelle de facon générale spores [66, 67].
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Figure 22 : structure des aspergillus niger.

Test de biodégradation dans le sol
Dans ce cas, le dessiccateur est utilisé pour enfouir les échantillons de PP dans le sol et

dans des conditions bien définies c’est comme montré dans la figure 23.

Figure 23 : Protocol expérimental.

Ou:

1 : solution d’hydroxyde de potassium KOH (a 0,5N),
2 : le sol avec les échantillons (continu aussi I’ Aspergillus-niger préparé en milieu  liquide),
3 : eau distille,

4 : plaque perforée.
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Evaluation du taux de dioxyde de carbone
Le dioxyde de carbone (CO2) produit lors de biodégradation des échantillons de PP

dans le sol réagit avec I’hydroxyde (KOH), pour former le carbonate de potassium (K2CO3).

¢ Le mode opératoire
La quantité de dioxyde de carbone produite est déterminée en titrant I’hydroxyde de
potassium restant avec du HCL (a 0.05) et une limite de phénolphtaléine.
Dans un bécher de 100 ml, ont été introduit 20 ml de solution de KOH incubée pendant
un intervalle de temps bien déterminé. Apres avoir ajouté quelques gouttes de
phénolphtaléine, ont été procédées au titrage avec la solution de HCL a la disparition de la

coloration rose.

Technique de caractérisation
Mesure de la perte de masse
Cette méthode est basée sur la pesée de I’échantillon avant et aprés exposition aux
facteurs ou ¢éléments étudiés (dans ce cas, il s’agit de la biodégradation dans le sol).

La perte de masse a été calculée avec la relation suivante :

Mmi- M¢

m(%) =—— x100

mj

|O
(emd

mi et msreprésente la masse des films de PP avant et apres la biodégradation respectivement.
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Figure 24 : balance électronique.

Microscopie électronique a balayage(MEB)

La morphologie des films avant et aprés la dégradation a été enregistrée a 1’aide une

microscopie a balayage(MEB).

Le MEB est utilisée pour observer essentiellement la présence ou 1’absence des
agglomérats. Cette technique permet d’observer les facies de rupture des échantillons (rupture

réalisée sous azote liquide).

I11.3.Résultats et discutions
Evaluation de la perte de masse
Les résultats obtenus pour 1’évaluation de la perte de masse en fonction du temps de

biodégradation dans le cas du I’expérience 3 sont représentés sur la figure 25.
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Figure 25 : évaluation de la perte de masse en fonction du temps de biodégradation.

La figure 25 représente I’évolution de la perte de masse des échantillons de PP a (0%,
0,5% et 1% de pro-dégradant) par une augmentation du la perte de masse pour les différents

¢chantillons au cours du temps d’enfouissement dans le sol.

L’augmentation de perte de masse est plus importante pour 1I’échantillon a1% par rapport aux

autres. Ceci est attribué au mécanisme de dégradation qui s’effectue par scission de chaines.

L’ajout d’un pro-oxydant au PP conduit a I’augmentation de la perte de la masse est confirmé

dans le cas de I’expérience?.

La figure 26 montre le pourcentage de perte de poids totale pour les films PP apres avoir été
soumis a une altération naturelle pendant 100 jours suivie d'une biodégradation dans le sol

pendant 100 jours.
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Figure26 : Perte de poids (%) pour la cellulose, le PP pur et le PP modifiés avec 1,
2 et 3% de pro-dégradant organique apres 100 jours de biodégradation dans un sol

simulé.

D'apres les résultats obtenus, le film de PP pur aprés biodégradation dans le sol a montré une
perte de poids de 19%, tandis que les films PP avec 1, 2 et 3% modifiés de pro-dégradant
organique ont montré des pertes de poids de 83%, 51% et 30%, respectivement.

Par conséquent, les résultats montrent que la concentration la plus faible (1%) de pro-dégradant
organique dans les films PP était suffisante pour initier la dégradation du PP, etl'augmentation
de la concentration du pro- dégradant organique dans les films PP a conduit a une réductionde

ces parametres.

Alors le fait d’ajouté un pro-dégradant au PP, la perte de la masse augmente par rapport au PP
pur.

Détermination de la masse moléculaire Mv

D’apres I’expérience 1, la diminution du poids moléculaire est étudiée par la méthode du

viscosimeétre, La variation de viscosité est montrée dans le tableau 3
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Tableau 3 : Viscosité intrinséque des échantillons avant et aprés exposition dans
le sol et altération naturelle pendant 120 jours.

Echantillon Exposition Altération extérieure simulée du sol
Temps (jours) [n] (dL / g) [n] (dL / g)
0 1.110 1.110
30 1.101 1,082
PP pur 60 1.116 1,079
90 1,099 1,068
120 1.053 1.052
0 1,082 1,082
30 0,835 0,824
PP / Modifie 60 0,835 0,817
Q0 0.825 0.807
120 0,777 0,655

Dans le tableau 3, une diminution des valeurs de viscosité peut étre observee en
fonction du temps, celle-ci étant plus évident pour les échantillons PP modifiés.

La figure 27 montre les valeurs du poids moléculaire viscosimétrique moyen des

échantillons avant et apreés le vieillissement naturel et le compostage.
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Figure27 : Poids moléculaire viscosimétrique moyen des échantillons purs de PP et de PP

apres avoir eté exposés a (a) lI'altération naturelle et (b) sol simule.
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L'échantillon de PP pur a montré une réduction Iégere du poids moléculaire sur 120
jours pour les deux environnements de dégradation (Fig.27). En ce qui concerne la Mv .parmi
les échantillons PP modifiés, il y avait une diminution marquée avec l'augmentation du temps
d'exposition a la dégradation abiotique et biotique.

La réduction du poids moléculaire viscosimétriqgue moyen des échantillons a indiqué qu'il y
avait une réduction de la taille de la chaine moléculaire et scission de chaines, indiquant une
dégradation du PP.

On confirme ces résultats avec le cas de I’expérience 2.

Le tableau 4 montre les valeurs de la viscosité intrinséque des échantillons de PP modifiés au
moment initial et aprés exposition au processus de dégradation combiné, ou I'on peut observer

que la viscosité est inférieure a celle du PP pur.

Tableau4 : Viscosité intrinséque du PP pur et du PP modifié avec 1, 2 et 3% de pro-
dégradant organique avant et aprés vieillissement naturel suivi d'une biodégradation
dans le sol.

Premier pro- .

o Aprés dégradation

| Heure initale CaBgel! bin

Eonanions Vielllissement naturel (100 jours) prOcESSL Gommoines
[n]dL g+ [n]dL g [n] dL g-
PP 09180 08926 0,8406
PR 1% biologloue 09363 05426 04476
P 2% biologlque 09814 04922 04540
PP 3% bioiogloue 08758 05373 05008

Dans le processus environnemental (premiere étape de dégradation), les échantillons ont
montré une diminution plus rapide par rapport a la deuxiéme étape, la reduction la plus
prononcée étant observée pour les echantillons modifiés avec le pro-dégradant organique,
indiquant I'efficacité de cet additif pour accélérer le processus de fragilisation des échantillons,
Les valeurs de viscosité intrinséque montrent une tendance a une réduction du poids

moléculaire viscosimétrique moyen des films PP aprées dégradation.

Les Mv moyen pour le PP pur et le PP modifié avec 1, 2 et 3% de pro-dégradant

organique avant et apres le processus de dégradation combine sont illustres a la figure 28.

43



Chapitre 111 étude de cas

(EVIVRAIN L)

SO0
IR
bOT0LO00
RN
1
— ST
=
.E ' AU THI
E PP pur
. S TH)
E Pp 1% organique
¥ =
: 0000 = Pp 2% organique
E TELODOG 1 = Pp 3% organique
0 T
heure initiale vieillissement naturel dégradation dans le sol

( 100 JOUR ) (100 JOUR )

Figure28 :Poids moléculaire viscosimétrique moyen de films PP et PP purs
modifiés avec 1, 2 et 3% de pro- dégradant organique au moment initial, apreés

vieillissement naturel et apres le processus de dégradation combiné.

La figure28 montre une réduction de la moyenne Mv valeurs apres le processus de
dégradation combiné.

Les résultats obtenus démontrent qu'apres les processus de dégradation (vieillissement naturel
suivi par biodégradation dans le sol), il y a eu une réduction significative du poids
moléculaire, qui peut étre attribuée a la scission de la chaine due a I'exposition aux conditions
météorologiques (UV, vent, pluie et autres facteurs) et a la présence de I'additif organique

pro-dégradant.

Résultats du MEB
Dans le cas de I’expérience 1, a partir des résultats de I'analyse morphologique réalisée
par microscopie électronique a balayage, il a été possible d'évaluer l'influence des conditions
environnementales étudiées sur la modification de la surface PP.
La figurel5 montre des micrographies des échantillons de PP purs et modifiés a un
grossissement de 1000 fois avant et apres 30, 60, 90 et 120 jours de dégradation abiotique ou

biotique.
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Aneration naturelie Sol simulé

Figure29: Image MEB d'échantillons nets de PP et de PP avant et apres avoir été exposés
aux intempéries naturelles et au sol simulé pendant 30, 60, 90 et 120 jours.

Des modifications de la surface de I'échantillon ont été observées pour les deux types
de dégradation (abiotique et biotique) et pour toutes les périodes analysées. Les micrographies
des échantillons apres le temps d'exposition le plus long (120 jours) ont montré une plus
grande rugosité et érosion de surface par rapport aux échantillons avant exposition et apres les
autres périodes d'exposition.

Pour la surface de I'échantillon du PP modifié avec I'additif pro-dégradant, il y a un
changement significatif de la surface par rapport a I'échantillon de PP pur avant dégradation.
Les échantillons apres exposition ont montré une région fortement érodé par oxydation dans les
échantillons soumis a la dégradation par les intempéries naturelles et plusieurs fragments étaient
présents a la surface de I'échantillon en raison de I'effet de I'oxydation, peut-étre en raison de la
lumiere UV, des pluies acides, des précipitations élevées ou du pH élevé, entrainant une
pression élevée et l'attrition de surface .Le vent et les particules peuvent également augmenter
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la rugosité des échantillons, ce qui était plus évident pour les échantillons apres 120 jours
d'exposition au vieillissement naturel [68].

Un autre cas du résultat de MEB est représenté dans 1’expérience 2.

Neat PP: O day Neat PP: After degradation

PP 1% organic: O day PP 1% organic: After degragation

PP 2% organic: O day

PP 3% organic: 0 day PP 3% orga’nic: After degradation

L SN,

<

Figure 30 : Micrographies électroniques a balayage pour le PP et le PP pur modifiés
avec 1, 2 et 3% de pro-dégradant organique avant et apres le processus de

dégradation combiné.

Sur les micrographies de la surface des films PP modifiés avec 1, 2 et 3% de pro-
dégradant organique, on a observé gu'il y avait une modification significative de la surface par
rapport aux mémes échantillons au moment initial. Les échantillons aprés le processus de
dégradation combiné ont montré une région erodée et plusieurs fragments étaient présents a la
surface de I'échantillon en raison de I'effet de I'oxydation. Les films PP soumis au processus
de dégradation combiné ont montré la détérioration de la surface de I'échantillon avec relief et
ondulations sur toute la longueur et les échantillons modifiés avec le pro-dégradant ont
montré des degrés de changement et d'usure de surface plus importants que I'échantillon de PP

pur.

Le troisieme cas qui est représenté dans I’expérience 3 : 1I’échantillon témoins avant

I’enfouissement dans le sol
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0% 0,5% 1%

Figure 31 : Echantillons témoins du PP.

La figure 32 représente 1’échantillon du PP apres 45 jours d’enfouissement dans le sol.

0% 0,5% 1%

Figure32 : Echantillons du PP apreés 45 jours d’enfouissement dans le sol.

Apres 45 jours d’enfouissement dans le sol, des altérations ont été remarquées a la
surface du PP qui se succede par des arrachements de masse, des fissurations et craquelures.

Ces altérations augmentent avec la concentration en agent oxydant.

D’apres ces trois expériences on peut conclure que 1’altération a la surface de PP augmente

avec |’augmentation de la concentration de 1’agent oxydant.
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Résultats du la DSC pour ’experiencel
La figure 32 montre le degré de cristallinité des échantillons avec et sans modification,
comparant les résultats avant et apres exposition des échantillons a des conditions abiotiques
et biotiques pendant différentes périodes (0, 30, 60, 90 et 120 jours).
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0 Neat PP PPRodifié

30 LI e e

4 40

30

Ke (%)

DT

dic T+ die T7

0 k0] 60 0 120 0 0 60 90 120

Temps d'exposition aux intempéries naturelles jours) Temps d'exposition simulé dans le sol (jours)

(a) (b)
Figure 33 : Degré de cristallinité des échantillons PP pur et PP / modifiés apres avoir été

exposeés a (a) les intempéries naturelles et (b) sol simulé.

Les résultats pour les échantillons exposés aux intempéries naturelles et au
compostage du sol montrent une augmentation de la valeur Xc. Cependant pour les
échantillons modifiés exposés a I'environnement abiotique naturel, l'augmentation de la
cristallinité est plus prononcée, en comparaison avec les autres échantillons, ce qui est plus
évident dans les 30 premiers jours. La vitesse de dégradation est influencée par les
changements du degré de cristallinité et d'autres aspects morphologiques des échantillons
[69].

Un autre facteur qui peut expliquer I'augmentation de la cristallinité est le tassement de
chaines de plus petite taille et de taille moléculaire décroissante [70].

Ce comportement a été observé dans les échantillons de PP modifié exposés aux intempéries
naturelles pendant 120 jours, ce qui a montré une augmentation de la valeur Xc et par

conséquent une diminution du masse molaire (tableau 3).
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Détermination du pourcentage de dioxyde de carbone
D’apres ’expérience3, la détermination de la quantité de dioxyde de carbone se fait
par calcul ou par analyse de dioxyde de carbone dégagé est calculé comme suit :
C+O;——> COe
0, 05 x VHCL x12
CO2 (%) = x100
Y

Ou Y le pourcentage de carbone dans le sol (C%).

La figure suivante représente le pourcentage de CO. dégagé au cours du temps
d’enfouissement dans le sol.

0 15 16 18 24 30
Temps (jowry)

Figure 34 : pourcentage de CO, degagé apres enfouissement dans le sol.

Il a été noté une augmentation du pourcentage de CO2 dégagé dans le sol, ceci

confirme le début de la minéralisation des échantillons.

Des resultats similaires ont été rapport dans la deuxiéme experience.
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Figure 35 :CO2 cumulé émissions pour la cellulose, le PP pur et le PP modifié avec 1,
2 et 3% de pro-dégradant organique pendant I'incubation dans le test de biodégradation

dans un sol simulé.

Les films modifiés ont tous montré une augmentation continue du dégagement de

COz. Cependant, une vitesse de dégradation plus rapide a été observée pour les films

contenant 1% de pro-dégradant organique, ce qui peut étre la concentration optimale et cette

augmentation pourrait étre due a la génération d'un produit de réaction.

Les valeurs de dégagement de CO pour les films PP modifiés peut étre considérée comme

satisfaisante par rapport aux résultats pour le PP pur. Ainsi, I'utilisation de pro-dégradant

organique a été efficace pour accélérer la dégradation des films PP aprés avoir été soumis a

une degradation par vieillissement naturel.
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Conclusion

Les résultats de cette étude ont montrés I'influence d'un pro-dégradant organique sur le

polypropylene qui étudier a travers :

X/
L X4

X/
L X4

la perte de poids : une augmentation importante de perte de la masse est vérifiée

pour le PP modifié par rapport au PP pur.

La masse moyenne moléculaire : il a été vérifié que les échantillons de PP modifiés
soumis a une dégradation présentaient une diminution du la masse moléculaire.

les changements de la surface morphologique été observés avec I'augmentation du
temps d'exposition aux conditions environnementale et la concentration de 1’agent
oxydant.

Pourcentage de dégagement de COx : qui est plus important pour les PP modifies.
Degré de cristallinité : une augmentation de degré de cristallinité a été montré pendant
la dégradation de PP modifie.
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Conclusion

Les matieres plastiques abandonnées constituent une source importante de pollution
pour l'environnement. Ainsi elles posent un réel probléme de I’élimination de leurs déchets,
donc, il est intéressant de centrer notre travail sur ce probléme, et étudier 1’effet de pro-oxydant
sur des échantillons de PP par une somme d’expériences était déja traité. Les résultats obtenues

a travers de cette étude sont :

Une augmentation importante de la perte de la masse a été observé pour le
Polypropyléne modifié par ajout d’un agent oxydant par rapport au PP pur dont la masse
est relativement stable.

La masse moyenne moléculaire a diminué pour les films de PP modifiés, ce qui
s’explique par le phénomene de scission de chaines aussi bien lors de la thermo-oxydation

que lors de I’enfouissement dans le sol.

e les changements de la surface morphologique été observés au microscope (MEB).
L’altération des films devient plus grande avec I'augmentation du temps d'exposition aux

conditions environnementale et croit avec la concentration de 1’agent oxydant.

e L’étude respirométrique a permis de constater que le pourcentage de CO, degagé est plus

important pour les PP modifies.

e Degré de cristallinité : une augmentation de degré de cristallinité a été montré pendant la
dégradation de PP modifie. Cependant, la dégradation s’effectue dans les zones amorphes

puis ces dernieres se réorganisent pour former de nouvelles zones cristallines.
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Résumé

Ce travail est basé sur la dégradation de polypropyléne dans le sol et ’effet du taux de pro-
oxydant sur ces échantillons.

Notre travail est centré sur la synthése bibliographique a cause de la crise sanitaire de
COVID19, ou nous avons rédigé une étude sur des expériences déja traité dans le but d'évaluer
I'effet d'un additif organique pro-dégradant sur le taux de dégradation du polypropylene (PP)
dans des conditions biotiques et abiotiques, étudiées a travers de degré de cristallinité, le poids
moléculaire moyen et les changements de la surface morphologique et CO2 accumulé pendant

la période de la biodégradation dans le sol a été verifiés pas les résultats suivantes :

La perte de point : une augmentation importante de perte de la masse été verifiée pour le PP
modifié par rapport au PP pur.

La masse moyenne moléculaire : il a été vérifié que les échantillons de PP modifiés soumis

a une dégradation présentaient une diminution du la masse moléculaire.

Les changements de la surface morphologique été observés avec l'augmentation du temps

d'exposition et la concentration de 1’agent oxydant.

Pourcentage de dégagement de CO2 : qui est plus important pour les PP modifies.

Degré de cristallinité : une augmentation de degré de cristallinité a été montré pendant la

dégradation de PP modifie.
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