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INTRODUCTION GENERALE

Durant ces derni¢éres années, les composites a base de fibres naturelles font I’objet de
beaucoup d’intérét pour au moins deux raisons essentielles: la premiére est justifiée par le souci
de protection de I’environnement et la deuxiéme concerne la valorisation des matiéres naturelles
renouvelables en remplacement les fibres synthétiques, comme les fibres d’aramide, les fibres
de carbone ou les fibres de verres. Les marchés actuels et les prévisions laissent a penser que
I’'importance économique des composites a fibres naturelles sera en augmentation constante

dans les années qui viennent.

L’introduction de fibres végétales dans les matrices polymériques s’est développée
continlment et a permis de diminuer les impacts environnementaux. Les composites renforcés
de fibres végétales sont actuellement en forte expansion. Ces fibres présentent une excellente
alternative aux fibres synthétiques d’un point de vue environnemental en raison de leur faible

codt, leur densité peu €élevée, leur biodégradabilité et leur disponibilité.

Toutefois, 'utilisation des fibres végétales pour 1’application composite souléve un
certain nombre de défis scientifiques. Le principal verrou de ces fibres naturelles est leur
caractere hydrophile, conduisant a une faible compatibilité avec de nombreuses matrices
polymeres apolaires et une grande sensibilité a I’eau, une variation de I’humidité relative peut
conduire a un gonflement ou une rétractation des fibres générant une décohésion de I’interface
et une modification des propriétés fonctionnelles du matériau. Une augmentation de I’affinité
entre les deux constituants est donc souvent recherchée pour améliorer 1’adhésion interfaciale
fibre/matrice et limiter la formation d'agrégats de fibres dans le matériau composite. Pour
surmonter ces difficultés, plusieurs approches sont proposées en littérature scientifique, entre
autres la modification chimique ou physique des fibres, I'ajout d'un agent de couplage, la

nanotechnologie, etc.

Dans ce contexte, cette étude vise a développer de nouveaux matériaux composites dont
les constituants sont: le Polypropyléne comme matrice et les fibres de génie d'Espagne comme
charges de renfort. Nous nous sommes intéressés aux fibres extraites de la plante de génie
d'Espagne qui constitue I’une des richesses végétales abondantes en Algérie et qui, jusqu’a Nos
jours, reste peu exploitée dans le domaine des composites.

Ce manuscrit comporte trois chapitres :



Le premier chapitre consiste en une étude bibliographique. Il rappellera dans un premier
temps les enjeux du développement des composites, des fibres végétales, quelques définitions
ainsi que les différentes propriétés des composites.

Le deuxieme chapitre est consacré a la présentation des matériaux et des techniques
expérimentales utilisés au cours de ce travail. Puis, les différentes méthodes d'extraction, de
traitement des fibres de génie d'Espagne, et les différents procédés de mise en ccuvre employeés
lors de cette étude seront décrits. Enfin, les techniques de caractérisation physico- chimiques et
mécaniques seront également présentées.

Le troisiéme chapitre concernera les résultats obtenus de 1’étude. Les différentes relations
structure-propriétés et I’effet du traitement chimique des fibres sur les propriétés des composites
Polypropyléne /fibres de génie d'Espagne seront abordées.

Enfin, les conclusions générales et les perspectives de ces travaux seront exposées.



Chapitre |
Etude bibliographique

I.1 Matériaux composites

1.1.1 Définition :

Un matériau composite est constitué de I'assemblage de deux ou plusieurs matériaux de natures
différentes. Leur association est complémentaire est permet d'aboutir & un matériau dont les
performances recherchées seront supérieures a celles des composants pris séparément. Un matériau
composite est constitué dans le cas le plus général d'une ou plusieurs phases discontinues réparties
dans une phase continue. La phase discontinue, appelée renfort ou matériau renforcant, est
habituellement plus dure avec des propriétés mécaniques supérieures a celles de la phase continue

appelée matrice. [5]
1.1.2 Caractéristiques générales des matériaux composites :

Dans le cas de plusieurs phases discontinues de natures différentes, le composite est dit hybride.
La phase discontinue est habituellement plus dure avec des propriétés mécaniques supérieures a celles

de la phase continue.

La phase continue est appelée la matrice. La phase discontinue est appelée le renfort ou matériau

renforcant. [6] (Figure 1.1).

Figure 1.1 : Matériau composite. [6]




Ces propriétés dépendent de beaucoup de facteurs qui résultent

e Des propriétés, de la nature, et de la quantité des constituants,

e De leur distribution géométrique,

e De leurs interactions, etc.... [6].

Tableau 1.1 : Exemples de matériaux composites, pris au sens large. [6]

Type de composite

Constituants

Domaines d'application

1. Composites a matrice
Organique(CMO)
Papier, carton Panneaux
de particules Panneaux
de fibres Toiles enduites
Matériaux d'étanchéité
Pneumatiques

Stratifiés

Plastiques renforcés

Résine/charges/fibres
cellulosiques Résine/copeaux
de bois Résine/fibres de bois

Résines souples/tissus

Elastoméres/bitume/textiles
Caoutchouc/toile/acier
Résine/charges/fibres de
verre,de carbone,

etc.Résines/microsphéres

Imprimerie, emballage, etc.
Menuiserie
Batiment Sports,
batiment
Toiture, terrasse, etc.
Automobile

Domaines multiple

2. Composites a matrice
Minérale

Béton

Composite carbone-carbone

Composite céramique

Ciment/sable/granulats
Carbone/fibres de carbone
Céramique/fibres

céramiques

Génie civil
Aviation, espace, sports,
biomédecine, etc.
Piéces thermomécaniques

3. Composites a matrice

Métallique

Aluminium/fibres de bore
Aluminium/fibres de

carbone

Espace

4. Sandwiches
Peaux

Ames

Métaux, stratifiés, etc.
Mousses, nids d'abeilles,
balsa, plastiques renforcés,

etc.

Domaines multiples




1.1.3 Classification des matériaux composites

Selon la nature de la matrice, on distingue trois grandes classes de composites, considérées ici

par ordre croissant de tenue en température :
v' Les composites a matrice polymere (CMP)
v’ Les composites a matrice métallique (CMM)
v’ Les composites a matrice céramique (CMC)

Les matériaux utilisés comme renforts présentent de bonnes propriétés mécaniques
intrinséques (carbone, alumine, silice, bore, kevlar. acier, nitrure et carbure de silicium...). Les
renforts continus ou fibres longues procéde un diamétre qui varie selon leur nature, entre quelques

micromeétres et une centaine de micrométres.

Selon l'application envisagée, I’assemblage de ces fibres longues peut étre unidimensionnel
(plis unidirectionnels).Bidimensionnel (plis tissés, mats a fibres coupées de quelques centimetres

ou a fibres continues) ou tridimensionnel (tissus multidimensionnels).

Les matrices polymeres renforcées par des fibres de verre, sont employées dans les produits
de grande diffusion, et possede une grande importance. Les fibres de carbone et de kevlar sont
utilisées dans pour des applications plus spécifiques de hautes performances telles que
I'aéronautique et I'aérospatiale. D'autres types de renforts sont employés tels que des billes (verre,
élastomere ...) et des charges (fibres broyées, écailles, poudres...). L'utilisation des (CMP) reste

limitée au domaine de températures inférieures a 200°C, [7].
1.1.4. Domaines d’utilisation des matériaux composites

Les matériaux composites de nos jours prennent une place prépondérante dans différents
domaines de par leur simplicité d’élaboration, leur légéreté ainsi que leurs caractéristiques
mécaniques. Contrairement aux matériaux classiques qui présentent des caractéristiques
mécaniques intrinseques, les matériaux composites peuvent répondre aux exigences des différents
types de contraintes a partir d’une élaboration et d’un choix judicieux de matrice et renfort, et ceci,

dans différents domaines.

Les matériaux composites ont été introduits progressivement dans les automobiles, a la suite

des matériaux polymeéres dont certains sont utilises comme matrices.



1.1.5.

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

d’actualité

Figure 1.2: Exemples d'applications des biocomposites, (a) : emballage alimentaire, (b) :valise,
(¢) : lunettes, (d) : panneaux de portieres de voitures, (e) : lavabo. [7]

Avantages et inconvénients des composites

Les composites sont préférés a d’autres matériaux parce qu’ils offrent des atouts liésa :
Leur légéreté

Grande résistance a la fatigue

Faible vieillissement sous I'action de I'humidité, de la chaleur, de la corrosion
Insensibilité aux produits chimiques

Possibilité de prendre plusieurs formes (piéces complexes)

Bonne tenue au feu (attention aux dégagements toxiques)

Cependant certains inconvénients freinent leur diffusion :

Les colts des matiéres premieéres et des procédés de fabrication
La sensibilité a la chaleur

La gestion des déchets engendrés et la réglementation de plus en plus stricte. [14]



1.1.6 Composants

Les principaux constituants sont le renfort et la matrice. Le renfort a pour role d’apporter au
matériau composite ses performances mécaniques €levées. La matrice qu’on appelle aussi liant,
son réle est de transmettre aux fibres les sollicitations mécaniques extérieures et de Protéger les

fibres vis-a-vis des agressions extérieures. [8]

Matrice Renfort | Compastie I

assure la tenue mécanique
-la répartitiondela charge (resistancea latractionet
mécanique surtousles rigidité) = Z p
renforts. - Grande resistance a la fatigue

- Faible vieillissementsous|'actionde

-le lien entre renforts pour I'humidité, dela chaleuretdela corrosion

assurerune homogénéisation

defenserble - Insensibilité aux produits chimiques

comme les graisses, les huiles liquides
hydrauliques, peintures, solvants et
pétrole.

- la protectiondes renforts vis
a vis du milieu extérieur

Figure 1.3 : Différents constituants d'un matériau composite. [8]
1.1.7. La matrice

Cette phase est indispensable a la liaison des divers éléments constitutifs, est composée d’une
résine (polyester, époxyde, etc....) et d’une charge (carbonate de calcium, graphite, etc). Leur role
est de lier les renforts, de répartir les charges (contraintes, résistance a la traction et rigidité) et
d’assurer la protection chimique contre les agents agressifs extérieurs tels que (acides, humidite,
corrosion...) et donne la forme au produit réalisé; pour les composites plastiques, elle est par
définition un polymere ou une résine organique. Le choix de la matrice dépend de l'utilisation a

laquelle est destinée le matériau composite.

La figure 1.4 présente les différentes familles de matrice.



Matrice

Organique Minérale
Thermodurcissable Thermoplastique Céramique Métallique

Figure 1. 4 : Classification des matrices.

1.2. Définition d’un polymere

Un polymére est appelé aussi macromolécules, c’est- a- dire d’entités moléculaires de
grandes taille, issues de I’assemblage covalent d’un grand nombre d’unités répétitives plus
communément appelées unités (ou motifs) monomeres. Les édifices macromoléculaires ainsi
définis ont des dimensions moléculaires (caractérisées par leur masse molaire) tres supérieures a
celles des molécules simple, il en résulte, pour le polymeére résultant,des propriétés nouvelles
utilisables, en particulier, dans le domaine des matériaux structuraux. On distingue troisgrandes
familles de polymeres, les thermoplastiques, les élastomeres et les thermodurcissables [10].
a.Thermoplastiques

Sont des polymeéres composés de chaines macromoléculaires linéaires ou avec ramifications,
ils se ramollissent et deviennent plastiques sous 1’effet de la chaleur sans subir demodification
chimique. Par exemple: polyéthylene (PE), polypropylene (PP), polystyrene (PS), polycarbonate
(PC), polychlorure de vinyle (PVC), polyamides (PA), polyéthylene téréphtalate (PET) et
transformé réversible et recyclable.
b.Elastomeres

Un élastomere est un composé naturel ou synthétique, présentant 1’élasticité du caoutchouc
a sa température d’utilisation, en générale proche de la température ambiante. Cette famille de
polymeére posséde une température de transition vitreuse inférieure a la température ambiante [12].
Par exemple : polybutadiene (BR), polychloroprénes (CR), polyacrylates (ACM),polyuréthane

élastomere.



c. Thermodurcissables

Ce sont des polymeéres formés d’un réseau tridimensionnel de chaine macromoléculaires. Ils
sont durs, rigides et infusibles sous 1’effet de la chaleur en subissant une modification de leur
structure moléculaire. Par exemple : polyuréthanes (PUR), polyesters insaturés, phénoplastes (PF),

aminoplastes (MF).

1.2.1. synthese des polymeres
On distingue deux méthodes de synthese des polymeéres, la polycondensation lapolymeérisation

en chaine.
a. Lapolycondensation

Est une réaction obtenue par la condensation d’un grand nombre de molécules, cette réaction
s’effectuant avec I’¢élimination d’une petite molécule, en général I’eau.
b. Polymérisation en chaine

Est une réaction obtenue par I’enchainement d’un grand nombre de molécules monomeres si
ces molécules sont identiques on obtient un homopolymere, par contre si les monomeéres sont

différents (en général deux) on obtient un copolymere.

1.2.2. Propriété des polymeres

Les polymeres comptent plusieurs propriétés dont on cite :

1.2.2.1. Propriétés chimiques

Globalement, les polymeres sont résistants aux acides et aux bases tandis qu’ils sont
sensibles aux solvants. L’action de I’eau sur les polymeéres a la température ambiante est faible. La
majorité des solvants des polyméres se situe dans cette catégorie de produit chimique.La tenue a
I’oxygene des matériaux polymeres est un élément essentiel de leur durabilité, la dégradation de
ces matériaux polymeéres se fera par rupture des liaisons covalentes caténaire [13].
1.2.2.2.Propriétés mécaniques

Les propriétés mécaniques des matériaux polymeéres dépendent de la température
expérimentale par rapport aux températures caractéristiques qui sont celles de fusion et de la
transition vitreuse. Ces derniéres sont traitées en général a la temperature ambiante [14].
1.2.2.3. Propriétés physiques

Beaucoup de propriétés physiques sont modifiées par 1’architecture moléculaire : densité,
température de fusion, température de transition vitreuse et autre. Il est intuitivement aisé de

comprendre que la ramification des molécules diminue la densité, le point de fusionet la



cristallinité d’un polymere, en élargissant la distance entre les chaines principales. On regroupe dans
les propriétés physiques, des propriétés optiques et di€lectriques [15].
1.2.2.4. Propriéetés thermiques

L’ajout de charges minérales dans une matrice polymére permet d’accroitre sa stabilité
thermique. Les améliorations de la température de dégradation ont été attribuéesa I’effet de barriere
qui ralentit la diffusion de I’oxygeéne nécessaire a la dégradation, ainsi queles molécules qu’elle
produit. La stabilité¢ thermique est généralement évaluée par I’analyse thermogravimétrique sous

atmosphére inerte.

1.3. Le polypropylene

1.3.1. Définition
Les polypropylénes sont des matériaux thermoplastiques semi-cristallins obtenus par la
polymeérisation du propyléne avec, éventuellement en quantité mineure, un ou plusieurs Co
monomeres [21]. Les polypropylénes existent sous les trois formes suivantes qui dépendent de la

disposition des groupes méthyles par rapport au plan contenant la chaine carbonée principale :

1.3.2. Propriétés du polypropyléene

1.3.2.1.Propriétés physiques et mécaniques

Le polypropyléne est I'un des plus 1égers thermoplastiques usuels avec une masse volumique
comprise entre 0.89 et 0.915 g/cm3.Le taux de cristallinité qui varie entre 60 et 70% est influencé
par la structure moléculaire et les traitements thermiques. La perméabilité dépend essentiellement
du taux du polymere tactique car la pénétration des gaz se produit essentiellement au niveau de la
phase amorphe. [21]

Tableau 1.2. : Propriétés mécaniques des polypropylenes [21].

PP PP PP*

Homopolymere | Copoly PP Homopolymeére
Propriétes Unités Isotactique mére Copolyme Syndiotactique

séquenc re

e Statistique
Min Max | Mi Max Min  Max
n

Masse volumique g/cm® | 0.900 0.915 5(3)9 0.904 0.900 0.87 0.88
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Indice de fluidité | dg/min | 1 1000 0. 150 1-10 1 25
(230C° : 2.16kg) 8
Contrainte a la Mpa
traction au seuil 31 44 28 38 17-30
d’écoulement
Allongement a la % 10 600 | 40 900 10-600 300 500
Rupture 0
Module d’élasticit¢| Mpa | 1200 2400 | 80 1400 500-1500 450 550
en traction 0
Température de ce 20 20 - 10 0-20 0 5
fragilité a froid 3
Résistance a Kj/m? | 2 4 |5 70 2-20 20 60
I’impact izod
(23C°)
Température Vicat ce° 150 158 | 12 150 110-150 100
A (1kg) 0
Temperature de ce
ramollissement 107 130 80 70-110 60-70
sous contrainte de 105
0.44 Mpa

a.Rigidité : les polypropylenes homopolymeres représentent une rigidité élevée a la température
ambiante [21].

b.Résistance au choc : le comportement au choc du polypropyléne dépend de sa composition de sa
composition, de sa masse moléculaire de I’orientation moléculaireet du degré de cristalliniteé.

La résistance au choc d’un polypropyléne augmente avec sa masse moléculaire et varie dans le méme
sens que la température. La tendance a la fragilité apparait d’autant plus vite que la masse
moléculaire est faible [21].

c.Caractéristiques en traction et en flexion répétée

La cristallinité élevée du polypropylene lui confere de bonnes propriétés en traction. Le

comportement du polypropyléne est fortement influencé par la vitesse d’étirage [21].
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1.3.2.2. Propriétés chimiques

Les polypropylénes possédent une trés grande stabilité chimique. A des températures
inférieures a 60°c, ils sont pratiquement insolubles. lls ne sont attaqués ni par les acides, nipar
les bases, ni par les solutions de sels. Ils sont insolubles dans 1’eau et sont reconnus utilisables pour
des applications alimentaires. Ils présentent une excellente résistance a la fissuration sous contrainte

en présence de savons, détergents, alcools [21].

1.3.2.3. Propriétés thermiques
Le polypropyléne isostatique obtenu par catalyse metallocéne fond entre 145°C et 160°C, une
température plus basse que celle de son homologue a cause des régio-defauts et du niveau

d’isotacticité intramoléculaire compris entre 95% et 99%.

Le polypropylene syndiotactique : commercial, dont la tacticité est de 80% fond entre 130°C
et 135°C tandis que le polymere 100% syndiotactique fondrait a une température proche de 160°C
a 170°C, la température de fusion théorique est de 1’ordre de 220°C[21].

1.3.3. Applications du polypropylene

a.Textile : Sous forme de fibres et de filaments, la principale application est celle des moquettes.
Les autres applications concernent les tissus d’ameublement, linge de maison, les vétements de sport

et de loisirs [21].

Sous la forme de non-tissés et d’ouate, le polypropyléne est utilisé dans le secteur de 1’hygi¢ne.Le

secteur de géotextiles est en développement dans diverses applications de travaux publics.

b.Emballage : Dans le domaine d’emballage, le polypropyléne est présent sous forme de films

extrudés, de récipients a parois minces injectes, de barquettes thermoforméesou de corps creux.

Sous la forme de films bi-orientés simples est de plus en plus co-extrudés il est utilisé pour

I’emballage des denrées alimentaires en raison de sa faible perméabilité a la vapeur d’eau.

Le film non orienté trempé est employ¢ pour 1’emballage des produits textiles (chemises...)
pour lesquels I’aspect visuel et la rigidité priment sur toute autre considération. Ce type de film est

thermoscellable [21].

c.Automobile : Dans la carrosserie, le polypropyléne est adopté pour les pare-chocs, les panneaux

de protection latéraux.

Sous le capot : il est utilisé pour les bacs d’accumulateur en copolymeres séquenceés, les conduits de
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chauffage ou de climatisation sont souvent en polypropyléne renforcés au talc,les supports de

batterie ou de radiateur sont en polypropyléne renforcé par des fibres longues.

Dans I’habitacle, les principaux domaines d’application sont la boite a gants, les élémentsdu
tableau de bord, la planche de la lunette arriere, les doublures de garnitures et les supports de siéges
[21].

Figure 1.5. : Différents applications du polypropyléne (PP) [23].

1.4. Les renforts :

Un matériau composite est un composite a fibres si le renfort se trouve sous forme de fibres.
Les fibres utilisées se présentent soit sous forme de fibres continues, soit sous forme de fibres

discontinues : fibres coupées, fibres courtes.

L'arrangement des fibres, leur orientation permettent de moduler a la carte les propriétés
mécaniques des matériaux composites pour obtenir des matériaux allant de matériaux fortement

anisotropes a des matériaux isotropes dans un plan. [24]

La classification des types de renforts couramment rencontrés est indiquée sur la figure (1.4)
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Renfort

Organiques Minéraux
Artificielle Végétau Céramique Métallique
Polyeste | Aramide | Bois Coton Verre Carbone' Bore

r

Figure 1.6 : Les différents types de renfort de base. [25]
Les propriétés physiques et mécaniques sont fortement influencées par la nature des fibres.

La forme du renfort est fonction de 1’application et du volume de piéces a réaliser, elle permet de

distinguer deux grandes familles.

a. Renfort en fibres discontinues : des fibres courtes, ou particules (charges sous forme de
microbilles, de fibres broyées, d’écailles ou de poudre), permettent d’améliorer certaines propriétés
de la matrice (résistance a I’usure, propriétés thermiques, poids). Celle-ci reste 1’élément de base et

on obtient alors un « polymere renforcé ».

b. Renfort continu : sous forme de fibres longues qui sont généralement utilisées pour des
composites HP. Cette forme fibreuse offre une résistance a la rupture et souvent un module
d’¢lasticité beaucoup plus élevée que ceux du méme matériau massif, avec une augmentation de
la longueur de 10000 fois, ou bien pour le méme volume, la surface est multiplié par 100 dans le

cas des fibres de verre [26]

Ces renforts ont le réle d’assurer la bonne tenue mécanique des composites et sont disposés au
sein du matériau en fonction des propriétés recherchées. Pour créer une structure résistante adaptée
aux contraintes mécaniques, il existe plusieurs architectures de renforts : unidirectionnelle (nappes
ou roving), bidirectionnelle (tissus ou complexes 2D), tridimensionnelle (fibres orientées suivant

trois directions).
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1.5. Geénéralités sur les fibres végétales

Le marché des fibres végétales est en pleine expansion avec de nombreux débouchés industriels.
Aujourd’hui, les fibres végétales sont recherchées pour les nombreux avantages environnementaux,
techniques, économiques et médicaux dont les industries pourraient tirer partie

: matiere premicre renouvelable, biodégradabilité, faible densité, économie d’énergie, souplesse,

faible codt, etc [27].

Les fibres végétales sont cultivées comme plantes agricoles dans différentes régions du monde,
ce qui les caractérise par une grande richesse d’usage. En revanche si elles ont été de tout temps
utilisées dans les secteurs traditionnels tels que le textile pour la fabrication des cordes, des tapis,
des sacs et de I’industrie papeticre, elles le sont aujourd'hui dans de nouveaux secteurs comme

I’automobile, la construction et les géotextiles [23, 28].

En effet, sur des applications spécifiques, les fibres végeétales permettent aux industriels
d’obtenir des matériaux dotés de performances techniques supérieures a celles des matériaux
traditionnels [28].

1.5.1. Définition :

La fibre végétale est une structure biologique fibrillaire composée de cellulose, hémicellulose
et de lignine et avec une proportion relativement faible d’extractible non azoté, de matiére protéique
brute, de lipide et de matiére minérale. Le rapport de ces constituants dépend en grande partie de

I’espéce, de 1’age et des organes de la plante [28].

Fibre Macrofibrille

f Microfibrille
=~
'}

L

Cellulose

Schéma 1.1. Structure d’une fibre végétale [23].
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1.5.2. Origine des fibres vegétales

La classification des fibres végeétales se fait selon plusieurs critéres.

1.5.2.1. Selon I’organe de la plante dont elles sont issues

Les fibres végétales produites dans le monde sont abondantes et trés variées. Elles proviennent
de 4 grandes origines dans les plantes, ainsi elles peuvent étre classées en fibres de tiges ou troncs
(Kénaf, Jute, Lin, Ramie, etc.), de feuilles (Sisal, Abaca, etc.), de fruits (Noix de Coco) et de graines

(Coton, Kapok, etc.) [23, 29, 30].

Fibres végétales

U S N e e e e e e e ————-
J— -

___________

Coco Sisal ][Abaca RamieI Bois IBambouI Lin Coton I Kapok

Kenaf I Chanvre IJuteI Agave

Schéma 1.2. Classification des différentes fibres végétales en fonction de leurs origines[31].

1.5.2.2. Selon leur teneur en cellulose, en hémicellulose et en lignine

On distingue deux types de fibres :

1. les fibres ligneuses : elles sont dures et rigides provenant de matériels ligneux tels que le Bois
d’ceuvre, résidus d’industrie du Bois, etc ;
2. les fibres non ligneuses : elles sont douces, souples, issues de végétaux non ligneux souvent

annuels relativement moins riches en lignine tels que Kénaf, Chanvre, Sisal, Jute, Lin, etc [29].

1.5.2.3. Selon leur longueur

Les fibres végétales se caractérisent par leur finesse et leur forme allongée par rapport a leur
diametre. La plupart mesurent entre 10 et 150mm de long pour un diametre de 10 a 50um, soit un

report longueur sur un diamétre (L/D), compris entre 10 et 100 [32].
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Les fibres végétales peuvent étre classees en deux catégories : les fibres longues et les fibres
courtes. Les fibres longues, provenant de tiges et d’écorces de tiges de plantes annuelles sont douces.
Par contre, les fibres longues ligno-cellulosiques issues de feuilles, de tronc d’arbres, d’enveloppe de
fruits, etc., sont plus dures et rigides du fait de leur richesse en lignine. Les fibres courtes ou étoupes

sont des fibres ligno-cellulosiques qui sont associées aux fibres longues [29].

1.5.3. Structure et morphologie des fibres vegétales

1.5.3.1. Structure des fibres végétales

Les parois des fibres sont de véritables réseaux pluristratifiés composés d’une matrice amorphe
pectine-lignine-hémicellulose enrobant et incrustant une armature fibrillaire organisée de cellulose.
La disposition et 1’orientation des microfibrilles de cellulose par rapport a I’axe de la cellule
permettent de définir, en partant de la zone la plusexterne de la cellule vers son centre (le lumen),

trois couches intimement associées :

1. lalamelle moyenne, qui est commune a deux cellules voisines ;
2. la paroi primaire, souple et extensible, qui permet I’allongement cellulaire dans la cellule jeune ;
3. la paroi secondaire, mise en place a la fin de 1’allongement cellulaire, qui est constituée de trois

sous-couches pariétales S1, S2 et S3.

Les types cellulaires rencontrés sous le terme de fibres se caractérisent par laprédominance de
parois secondaires rigides. Toutefois, I’épaisseur, la composition et 1’architecture des différentes

couches pariétales sont variables de la cellule et de la plante [33].

Secondary well
inner layer

middle layer

S

Iintercelivior-__
substaonce

Schéma 1.3 : Schémas d’organisation des parois cellulaires dans les fibres végétales
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1.5.4.Morphologie des fibres végétales

Sur le plan morphologique, les fibres végétales présentent une variabilité trés importante en
fonction de leur origine. En effet, les dimensions des fibres végétales dépendent de I'espece (tableau
11.2) et au sein de la méme espéce, de I'état de maturité aussi des conditions environnementales
de croissance de la plante. La variabi lité du diameétre peut étre trés importante le long

de la méme fibre végétale [29].

Tableau 1.3. Propriétés morphologiques de quelques fibres végétales [29].

Nature Longueur Diameter Angle apport

des fibers (mm) (um) microfibrillaire(®) (L/D)
Lin 4-77 5-76 10 1687
Chanvre 5-55 10-51 6,2 960
Ramie 40-250 16-126 75 3500

Kénaf (bois) 04-1,1 18-37 - 20
Jute - 25-200 8 110
Sisal 0,8-8 7-74 20 100

Noix de coco 0,3-1 12-24 45 35

1.5.5. Composition chimique des fibres végétales

La matiére ligno-cellulosique, la source de carbone renouvelable la plus abondante de la planéte,
est constituée de trois éléments majeurs qui sont imbriqués dans un réseau pariétal complexe.Ces
éléments sont présents dans des proportions différentes et dépendent de I’age, de I’ origine exacteet des
conditions d’extraction de la biomasse. La cellulose, le déterminant principal des propriétés
mécaniques des matiéres ligno- cellulosiques, est étroitement associée aux hémicelluloses, molécules
structuralement et chimiquement hétérogenes, qui sont a leur tour en contact avec les lignines,

véritables ciments de la paroi végétale [43, 35].

1.5.5.1. Lacellulose

La cellulose est le constituant chimique le plus abondant a travers le monde, qui influence
largement les propriétés mécaniques, 1’aspect économique et la production de la fibre. C’est une
source de matiere premiére utile a la production de matériaux biocompatibles, et le principal
constituant de toutes les fibres végétales. La celluloseprésente un réle structural premier plan vis-a-

vis des parois végétales, son taux varie de 17% a 99% [35, 36, 37, 38].

Tableau 1.4 Teneur en cellulose de quelques especes végétales [39, 40].
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Genét Coton Lin Bambou Mais Jute Sisal Ramie Bois

Espéce , ;
végétale d’Espagne Blé
(paille)
Teneur
en 44 5 95-99 70-75 40-50 17-20 644 65,8 68,6 45
cellulose
(20)

a. Structure

La cellulose est une macromolécule a trés longue chaine stéréo-réguliere formée
essentiellement que par des maillons glucose. C’est un polysaccharide de la série B-D- glucanes. Ces
biopolymeéres ont en commun la présence d’une liaison glycosidique de type B entre des maillons
unitaires glucidiques qui ont généralement la conformation chaise type4C1 [30]. La conformation
linéaire est stabilisée grace a I’établissement de liaisons hydrogeénes entre les oxygénes en position 3

et 5 de deux résidus glucose contigus [33].

OH OH
. OH . 0 OH
a0 0 oo — y . OH
HO e \7
0 OH Vs
OH OH Ol (

cellobiose -0

Schéma 1.4 Représentation de la chaine de cellulose [36].
b.Cristallinité de la cellulose

Par I’intermédiaire de liaisons hydrogénes intramoléculaires entre deux résidus glucose
successives, les chaines de cellulose adoptent des structures en ruban tres stables qui s’associent entre
elles via des liaisons hydrogenes intermoléculaires. Ces derniéres favorisent I’organisation des
chaines en domaine cristallin de taille importante et conférent ainsi aux structures cellulosiques une
rigidité et une résistance chimique exceptionnelle [33].
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Schéma 1.5. Liaisons hydrogéne inter et intramoléculaires au sein de la fibre de
cellulose [36].
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Dans la matiére végetale, ces domaines, composés de plusieurs molécules de cellulose,
s’associent dans des microfibrilles dans lesquelles les régions cristallines alternent avec des régions
dites amorphes. Ces derniéres, moins ordonnées, sont plussusceptibles aux attaques enzymatiques.
Finalement, les microfibrilles s’associent en fibrilles qui forment des unités constituantes de la fibre
de cellulose. Le degré de cristallinité de la cellulose, moins important dans la paroi primaire que dans
la paroi secondaire, dépend de 1’arrangement des microfibrilles et de la composition de la matrice

pariétale [33].

La cellulose cristalline est 'un des polymeres ayant le module d’¢lasticité le plus élevé, soit
environ 136 GPa a comparer au 75 GPa de la fibre de verre. Cette rigidité provient de la structure

cristalline qui suit un agencement supramoléculaire hélicoidal trés ordonné [36].

1.5.5.2. Les hémicelluloses

Les hémicelluloses sont des polysaccharides complexes de faible poids moléculaire soluble en
milieu alcalin. Par extension, on appelle également hémicellulose tout polysaccharide présent dans la
paroi végétale n’étant ni cellulose, ni substance pectine. Ils se répartissent en differentes familles
selon le type de paroi et I’origine botanique. Parmi eux, on retrouve les xylanes, les mannanes, les
arabinanes, les galactanes, et les glucanes [39, 41]. L'hémicellulose differe de la cellulose en trois

aspects importants :

1. TI’hémicellulose contient plusieurs unités de sucres différentes, alors que la cellulosene contient
que l'unité de 1,4- 3-D glucopyranose ;

2. elle présente un débranchement considérable de la chaine, 1’hémicellulose estamorphe. Par
contre la cellulose est un polymere linéaire a structure cristalline ;

3. le degré de polymérisation de la cellulose native est de 10 a 100 fois supérieur acelui de
I’hémicellulose [36, 41].

a.Structure des hémicelluloses

Les hémicelluloses ont une structure chimique trés différente selon 1’origine végétal, le type
cellulaire, la localisation dans la paroi ou bien encore I’age des tissus. Parmi les hémicelluloses les
plus communes dans la paroi des cellules des fibres vegétales, setrouvent les familles des xylanes,
des mannanes et des galactanes. Ce sont des polysaccharides dont la chaine principale est constituée
respectivement de xylose, de mannose et de galactose.Ces chaines peuvent étre soit ramifiées par le
greffage d’autres unités de sucres ou des groupements acétyles, soit entrecoupées par 1’incorporation

de sucres dans la chaine linéaire [42].
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Schéma 1.6. Structure d’un type de xyloglucane [42].

1.5.5.3. Lalignine

La lignine est une macromolécule extrémement hétérogéne composée de polymeéres phénoliques
tridimensionnels, amorphes possédant trois unités différentes: 1’alcool coumarique, 1’alcool
coniférylique et 1’alcool sinapylique (schéma 11.7). Elle représente, aprés les polysaccharides, le
polymeére naturel le plus abondant sur terre. Elle participe a la rigidité structurale des parois cellulaires
[36].

ATl’inverse de la cellulose, la lignine ne comporte pas des motifs répétitifs etpossede une grande

diversité de liaisons intermonomériques [42].

OH _OH OH

%/ V4 Y
® |
7~ “OCH; H,CO

|
OH OH OH

alcool coumarique alcool coniférylique alcool sinapylique

OCH,

Schéma 1.7. Représentation des trois unités composant la lignine [43].

La lignine permet de répartir les contraintes, d’apporter la tenue chimique de la fibreet de lui
donner sa forme. La lignification des fibres conduit a I’imperméabilisation et a la rigidité de la
structure. Certaines études semblent indiquer que la lignine joue également unrdle de cohésion entre
les fibres unitaires. Ainsi, plus le taux de lignine est important, plus la cohésion des faisceaux est
bonne [44].

En effet, la teneur en lignine des fibres influe sur leurs propriétés, morphologie, flexibilité et
taux d’hydrolyse. Autrement dit, les fibres ayant une forte teneur en lignine seront plus fines et plus

flexibles ; de méme celles ayant une faible teneur en cellulose auront une plus grande quantite
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de lignine. La lignine peut varier de soluble dans I’eau (ligno-sulfonate) a insoluble (lignine kraft) et

méme dans des solvants organiques genéraux tels que I’acétone [35].

1.5.5.4. Les pectines

Les substances pectiques sont présentes dans des proportions variées dans la plupart des
végétaux supérieurs, jouent le réle de ciment intercellulaire et contribuent a la cohésiondes tissus
végetaux [34]. Les pectines sont des macromolécules glucidiques composées essentiellement de
I’acide galacturonique. Cependant, d’autres sucres sont également présents tels que le 3-D — galactose,
le B-D—glucose, le a-L—arabinose, le -D—xylose, le a- D—fucose et le B-L-rhamnose (schéma 11.8)
[36].

OH

Kwe,q __—o©
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HO - — oH
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acide a-D-galacturonique
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S R o 0
/
"0 ‘<’ -0
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HO~— OH ‘ HO- ‘ I

HO OH
p-D-galactose [} D-, glucou ~
a-L-arabinose
()ll
OH
HO ad \C‘ _|—o
HO — OoH — OH % }
()Il i OH — —— __\OH
B-D-xylose a-D-fucose [5 L-rhamnose

Schéma 1.8. Principales unités glucidiques constituants les pectines [36].

1.5.5.5. Les cires

Les cires sont des lipides qui se trouvent dans une fine couche a I’extérieur destiges. Les cires
ont plusieurs fonctions, comme la protection physique contre des conditions environnementales
défavorables et des insectes. Les structures peuvent étre tres complexes, mais parmi les lipides les
plus courants se trouvent les hydrocarbures (C21-Css),les esters de cire, les cétones, les alcools et les
acides gras. La structure et la compositionde la couche des cires peuvent varier tout au long de la
plante et de la tige [45].

1.5.5.6. Les extractifs

Les extractifs ne font pas partie intégrante de la paroi cellulaire. Ils sont facilement éliminés par
des solvants naturels. Ils comprennent plusieurs substances chimiques différentes comme certaines
graisses, composes aromatiques, huiles volatiles, alcools a haut poids moléculaire et acides gras. Les

extractifs ne contribuent pas aux propriétés mecaniques des fibres, bien qu'ils s'ajoutent au poids de
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la matiére végétale a 1’état brute. Les extractifs pigmentent les fibres parfaites et leur donnent un
parfum ; ils sont toxiqueset augmentent la résistance des fibres parfaites a la pourriture et contre-

attaquent lesinsectes [35].

La composition de certaines fibres végétales est présentée dans le tableau 11.4 [4].

Tableau 1.5. Composition des fibres vegétales [4].

Nature des fibres  Cellulose Lignine  Hémicellulos Pectine Cendre
(%) (%) e(%) (%) (%)
Fibres de tiges :
Bambou 46-58 20-22 16-20 8-10 -
Kénaf 37-49 15-21 18-24 - 2-4
Jute 41-48 21-24 18-22 - 0,8
Fibres d’écorce :
Fibres de lin 71 2,2 18,6-20,6 2,3 -
Kénaf 31-57 15-19 21,5-23 - 2-5
Jute 45-71,5 12-26 13,6-21 0,2 2-5
Chanvre 55-57 3,7-13 14-22,4 0,9 0,8
Ramie 68,6-91 0,6-0,7 5-16,7 1,9 -
Fibres de feuillage :
Abaca 56-63 7-9 15-17 - 3
Sisal 47-78 7-11 10-24 100,6-1

1.5.6. Propriétés usuelles des fibres végétales
1.5.6.1. Propriétés mécaniques

Les propriétés mécaniques des fibres végétales sont induites par leurs caractéristiques
(composition chimique, structure, type de défibrage, taux d’humidité, localisation des fibres dans
la tige, défauts naturels, conditions de croissance, etc.). Globalement, méme s’il existe des
variations inter-espéces, le module d’Young des fibres végétales est similaire a celui des fibres de

verre et les propriétés spécifiques rapportées ala densité sont meilleures que celles du verre [44].

Le tableau 1.6 regroupe différentes valeurs de propriétés mécaniques de fibres végétales etde

fibres synthétiques relevées dans la littérature. A partir de ce tableau, on constate tout d’abord
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que la fibre de lin se situe parmi les fibres végétales les plus résistantes (au méme niveau que les
fibres de chanvre et d’ortie) avec un module d’¢élasticité d’environ 50 GPa et une contrainte a la
rupture généralement supérieure a 1000 MPa. Par contre, son allongement a la rupture est
particulierement faible, comme dans le cas des fibres de jute, de ramie et de chanvre, qui ont des
angles microfibrillaires comparables a celui des fibres de lin. Il semble que les fibres présentant
des microfibrilles tres obliques (comme celles du coton ou de la noix de coco) soient les moins

résistantes et les moins rigides, mais les plus déformables.

Tableau 1.6 : Propriétés mécaniques et masses volumiques de quelques fibres végétales et

synthétiques

G, (MPa) €, (Yo) E (GPa) | p (g.cm™)
lin 400-2000 | 1,2-3 30-110 1,5
lin (faisceau) 600 - 700 50 - 60 1,5
coton 300 - 600 7-8 6-13 1,5
m | sisal 600 - 700 2-3 28 - 38 1,3
E’j noix de coco 220 15-25 6 1.3
* | jute 400 - 800 1.8 10 - 30 1,5
ramie 550 2 44 1,5
chanvre 550-1100 | 1,6 -1,8 60 - 70 1,5
ortie 370-2200 | 1,3-29 | 25-105 1,5
5 verre-E 2300 -2500| 3,2 -3,5 72 -74 2,5
;F Kevlar 49 2900 2,3 130 1,5
% aramide 3620 2,9 124 1,4
2 carbone 2500 -3200| 0,6-1,3 | 230 -390 1,8
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1.5.6.2. Propriétes hydrophiles

Les hémicelluloses, la cellulose et la pectine présentent de nombreux groupements
hydroxyles attribuant aux fibres végétales ce caractére hydrophile qui favorise 1’absorption d’eau.
Le taux d’humidité des fibres végétales est une caractéristique importante a prendre en compte
puisqu’il peut modifier les propriétés de la fibre et perturber les procédés de mise en forme [44].
1.5.7. Performance d’isolation thermique

Concernant la conductivité thermique, aucune n’a été réalisée sur les performances
d’isolation propre a chaque fibre végétale. En revanche, des résultats mettent en évidence un lien
existant entre la porosité des fibres et leurs propriétés thermiques. La notion de résistance thermique
est importante car elle traduit les performances d’isolation d’un matériau. Il a été constaté des

niveaux de resistance thermique trés intéressants pour les matériaux isolants a base de fibres
vegétales [44].

1.5.7.1.Résistance thermique

La dégradation thermique est induite par augmentation de la température qui va modifier la
composition chimique des fibres végétales et qui va affecter leurs performances. Les facteurs de
variation de cette dégradation sont la température et la durée d’exposition. La faible stabilité
thermique (<200°C) des fibres végétales est une caractéristique intrinséque importante a pendre en

compte pour leur utilisation [44].

1.5.8. Techniques d’extraction des fibres végétales

On désigne par le mot rouissage tout technique visant a séparer les faisceaux de fibres du
restedes constituants des plantes (pectine, lignine...). Ceci représentant la premiére étape du
processus naturel de leur biodégradation. Plusieurs types de rouissage existent. Le plus ancienétant
le rouissage microbiologique. D’autres types ont €¢galement été mis au point dont on peutciter : le
rouissage mécanique, le rouissage chimique ou encore le rouissage enzymatique. Ce dernier
représente une approche tres prometteuse mais assez limitée.[31,32] Le schéma ci- dessous

regroupe ces différents types.
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Microbiologique enzymatique mécanique Physique Chimique

Rouissage a i o . Traitement
Décortication Steam explosion
I'eau alcalin
Rouissage au Broyage au traitement Délignification a
champ marteau ['oxygéne
Broyage au Traitement au

Rouissage acide
laminoir plasma

Figure 1. 7: Techniques de rouissage.[32]

Dans ce qui suit, certaines de ces techniques seront brievement développées.

a. Rouissage microbiologique :

Cette technique consiste a utiliser les bactéries et champignons présents dans
I’environnementafin de dégrader les extractibles et libérer les faisceaux de fibres. En fonction
de I’environnement dans lequel est placée la plante, on distingue les deux types de rouissage

suivants :

a.1.Rouissage a I’eau : réalisé traditionnellement au sein des rivieres et étangs, cettetechnique
a ensuite été développée. Elle est réalisée a présent dans de larges cuves ou le controle des
conditions du rouissage est plus aisé (figure 1.11). Ainsi, I’ecau pénétre a I’intérieur de la fibre
et une prolifération de micro-organismes a lieu. On est alors en présence d’une premiere phase
effectuée dans des conditions aérobies. S’en suit une deuxieme phase sous des conditions
anaérobies caractérisée par une fermentation et uneproduction d’acides organiques. Ces deux
phases durent entre 7 et 14 jours au bout desquels des fibres de bonnes qualités sont produites.
Cependant, les grandes quantitésd’eau utilisées et la pollution engendrée limitent I’utilisation

de cette technique. [65,66]
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Figure 1.8: Rouissage a I'eau, effectué dans: (a) une riviere, (b) une cuve.[66]

a.2. Rouissage au champ : cette approche se fait aprés la récolte des plantes. Telle que, ces derniéres
vont étre dispersées en fines couches sur les champs pour une durée de 2 a 10semaines (figure
1.12). Durant ce temps, les effets alternés de la pluie, I’humidité, le soleil et la chaleur vont induire
la croissance d’un grand nombre de micro-organismes tres variés. Il est donc nécessaire de
retourner ces plantes de temps a autres pour assurerun rouissage homogene. La qualité des fibres
produites est moins bonne que celle des fibres produites par rouissage a I’eau. Néanmoins, c’est la
méthode la plus utilisée sur le plan industrielle. Elle a comme principal inconvénient, la limitation
des zones géographiques ou le climat serait propice au bon développement des micro- organismes.
[65,66]
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Figure 1.9: Rouissage au champ des fibres de lin.[65
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b. Rouissage enzymatique :

L’extraction des fibres par cette méthode repose sur I’utilisation d’enzymes spécialisées. A la
différence du rouissage microbiologique, ici les plantes sont directement mises en contact avecles
enzymes au sein de cuves ou de bioréacteurs. Cela dure de 8 a 24h et permet donc de réaliserun gain
de temps considérable. De plus, elle ne génére aucune pollution. Toutefois, I’énergie nécessaire
pour le contrdle des conditions adéquates a son bon fonctionnement fait que son codtest trop
important. [66,67]

c. Rouissage mécanique :

Cette technique consiste a séparer les fibres des autres constituants de la plantes a ’aide de
diverses machines. Des tambours rotatifs, des rouleaux cannelés ou encore des broyeurs (a marteau
ou au laminoir) vont servir a décortiquer la plante. Les fibres sont donc isolées sans pour autant
que leur composition ou structure soit altérée. [67] la figure 1.13 montre a titre d’exemple

I’extraction des fibres de sisal par voie mécanique.

(a) (b)

Figure 1.10: extraction des fibres de sisal (a) et séchage (b). [68]

d.Rouissage chimique :

Au moyen de cette méthode, les fibres sont extraites par immersion des plantes dans des
solutions aqueuses. Le plus souvent ce sont des solutions alcalines, solution de soude concentrée
a 1%- 25% par exemple. Des solutions d’acides doux (sulfurique ou oxalique) peuvent aussi étre
utilisées. Méme si les fibres obtenues présentent de meilleures propriétés desurface, les résultats
restent controversés car certaines propriétés mecaniques et la stabilité thermique se retrouvent
amoindries. [66, 68]
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1.5.9. Modification chimique des fibres végétales

Les fibres végétales doivent étre traitées afin d’améliorer leur accrochage et leur dispersion dans
les matrices polymeéres. Les différents traitements qui peuvent étre appliqués sont généralement
classés en deux catégories : chimiques et physiques. On s’intéresse dans cette partie plutét au
traitement chimique qui permet de nettoyer la surface de la fibre, de modifier sa composition
chimique, d’abaisser la rétention de I’humidité, d’augmenter sa rugosité, de modifier les propriétés

mécaniques et d’améliorer sa stabilité thermique.

a.Traitement par acétylation

L’acétylation est une technique d’estérification des fibres naturelles. Les fibres sont acétylées
avec l'acide acétique ou l'anhydride acétique en présence ou non d’un catalyseur acide pour greffer
des groupements acétyles sur la cellulose Le groupement acétyle (CH3CO) remplace le groupement
hydroxyle (OH) hydrophile de la fibre. Ainsi, la nature hydrophile de la fibre diminue.

Acétylation avec catalyseur acide (8]

(CH.CO)»0O

Fibre-OH + CH,COOH Fibre - O —( CH,: + H,O

»
Conc. H;SO,

Acétylation sans catalyseur acide

O O O O

Fibre-OH + CH ( O C CH + Fibre O C CH, + CH OH

Figure 1.11: Acétylation avec ou sans catalyseur acide.

b.Traitement au permanganate
Le principe du traitement au permanganate consiste en I’¢laboration de sites radicalaires dans la
cellulose des fibres naturelles, ce qui va permettre 1’augmentation de sa réactivité avec les matrices

polymeres.

Ce type de traitement est réalisé en utilisant le permanganate de potassium (KMnO4) en solution
(dans l'acétone) a différentes concentrations avec une durée de trempage de 1 a 3 minutes, aprés un

prétraitement.

c.Traitement au silane

Les silanes sont des composés chimiques de formule SinH2n+2, comme les alcoxydes de
silicium. Ils sont de nature hydrophile avec différents groupements associés au silicium tels qu’une
extrémité va interagir avec la fibre hydrophile et I'autre avec la matrice, ils jouent ainsi le réle
d’agent de pontage entre les phases du composite. L'absorption de silane dépend de plusieurs

facteurs, comme la température et le pH, le temps d'hydrolyse et la fonctionnalité.
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d.Traitement alcalin

Le processus de traitement alcalin est largement utilisé pour modifier de nombreux types de fibres
cellulosiques. C'est un traitement de surface bien connu pour les fibres utilisantune solution alcaline,
avant la formation du composite. La plupart des composants non cellulosiques (les constituants
pariétaux tels que lignines, pectines, substances cireuses qui recouvrent la surface externede la paroi
cellulaire de la fibre) et une partie de la cellulose amorphe peuvent étre éliminée par le traitement
alcalin [46, 49]. Ce traitement favorise la formation de fibrilles et donne une surface rugueuse a la
fibre.

Prasad et col. [50] ont montré, que le traitement alcalin de fibres de jute conduit a une élimination
des lignines et des hémicelluloses, ce qui affecte le comportement mécanique en traction des fibres.
En effet, lors de I'élimination de la lignine, la lamelle moyenne devient plus plastique. Une
modification du taux de cristallinité peut également se produire lors du traitement alcalin.
L'élimination des ciments pariétaux conduit a un meilleur arrangement des chaines de cellulose. La
soude entraine un changement de la structure fine de la cellulose native I en cellulose 11, selon un
procedeé de mercerisation. En genéral, elle augmente la proportion de zones amorphes. Ce traitement
augmente la résistance de la fibre au niveau des zones faibles et I'accessibilité aux produits chimiques
[48].

Tri et Villoutreix [51] ont étudié le role du processus de traitement de surface sur les propriétés
mécaniques du composite PP/fibres de bambou. Les résultats de ces travaux ont montré que la
concentration en NaOH a une influence sur le pourcentage de perte en masse des fibres de bambou
pendant 24 heures a la température ambiante. Ils indiquent que le pourcentage des composants extraits
dépend fortement de la concentration en NaOH, plus on augmente la concentration en NaOH, plus le
pourcentage des composants extraits est important. Ces derniers augmentent de 7,5 % a 11,5 %
lorsque la concentration en NaOH passe de 0,05 M a 0,5 M avant de se stabiliser pour une
concentration supérieure a 0,5 M. Egalement, le temps de traitement d’une solution alcaline a un effet
sur le pourcentage de perte en masse de fibres de bambou. Ils ont constaté que 1’évolution du
pourcentage de perte en masse est progressivement importante au cours des 12 premiéres heures de
traitement puis elle commence a se stabiliser aprés une durée de traitement de 24 heures. Ces résultats
ont indiqué que le temps de traitement de 24 heures n’est pas forcement optimisé. D’autres étudesont
montré que le traitement alcalin modifie le caractere hydrophilique des fibres [47, 51, 52].

Ikhlef et col. [47] se sont intéressées a la caractérisation des composites polyéthylénes base
densité/farine du Genét d’Espagne. La farine GE a été traitée avec une solution d'hydroxyde de
sodium (1,25 N) a différents temps et a différentes températures. L’évolution du pourcentage de perte

en masse est progressivement importante au cours des 48 premiéres heures de traitement, puis elle

30



commence a se stabiliser aprés une durée de traitement de 48 heures. L’étude des propriétés
mécaniques (traction) a montré que la contrainte et I’allongement a la rupture des composites
diminuent avec I’augmentation du taux de farine. Mais il y a une certaine amélioration de ces derniers
par le traitement. Le module d’élasticité croit progressivement. L.’augmentation de la température de
traitement a provoqué une diminution des propriétés en traction.

Barreto et col. [53] se sont intéressés a 1'étude de I’effet du traitement par NaOH adifférentes
concentrations 5 % et 10 % massique des fibres de sisal sur les propriétés descomposites a matrice
phénolique renforcée par de fibres de sisal. Les résultats trouvés ontmontré que le traitement a
amélioré la stabilité thermique du processus de perte de masse;pour le sisal traitée par 5 % de
NaOH est approximativement de 12 °C et pour le sisal traitéepar 10 % de NaOH est de 18 °C
comparable aux fibres de sisal non traitée. 1l a aussi étéobservé une variation de 15 °C en comparant
les composites renforcés par les fibres de sisalnon traitées avec les composites renforcés par les fibres
de sisal traitées par 10 % de NaOH. D'aprés Dominkovics et col. [54], la surface de la farine de bois
utilisée comme renfortdans le composite PP/farine de boisa été modifiée par une solution de NaOH
avec uneconcentration de 20 % (en masse) a 105 °C.

Différents temps de traitement ont été réalisés

(entre 5 et 360 minutes). Les résultats ont montré que l'augmentation du temps de traitement n'a pas
influencé sur les propriétés mécaniques des composites. Une diminution considérable d'absorption
d'eau due a la réduction de la tension superficielle, qui a été attribuée aux changements significatifs
de toutes les interactions entre la farine de bois et la matricepolymeérique.

1.6. Genét d’Espagne
1.6.1.Introduction

Le Genét d’Espagne (spartium junceum), fait partie des arbustes d’ornement, et a la
particularité de n’avoir presque pas de feuilles. Elles poussent sur les nouvelles pousses et tombent
par la suite. Cette plante se trouve dans I’ Afrique du nord, I’Europe Méridionale etl’ Asie du sud-ouest
[56].

1.6.2. Habitat

Le Genét d’Espagne est une essence méditerranéenne de la série du Chéne pubescent, il
s’accommode de tous les sols s’ils ne sont pas trop humides. Les maquis, garrigues, friches et coteaux
secs sont ses terrains de prédilection, surtout s’ils sont calcaires [57]. Il se contente d’un sol pauvre,

sableux, bien drainé et apprécie une exposition ensoleillée [58].
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1.6.3. Description de la plante
Arbrisseau pouvant atteindre de 2 a 4 métres de hauteur, au port en boule étalée, le Genét
d’Espagne appartient a la famille légumineuse papilionacée. Dans cette famille, la corolle est plus

nettement irréguliére; Ses rameaux sont des tiges vertes dressées, striées et flexibles [55, 57].

@ (b
Figure 1.12. Image tiges (a) et des fleurs du Genét d’Espagne (b)

Tableau 1.7. Caractéristiques générales des fibres de Genét d’Espagne [56].

Fibre Longueur | Diamétre | Module Déformation
de la Fibre (um) de maximale (%0)
technique Traction

(mm) (GPa)

Genét 50-120 5-10 22 2.5-12

d’Espagne

1.6.4. Culture

Le Genét d’Espagne accommodant se plait en sol léger et bien drainé, pauvre aux matiéres
organiques. Il a besoin de beaucoup de lumiére. C’est un arbuste pour climat chaud ou doux. Taillé
apres la floraison pour régénérer et le maintenir compact. Sa culture est facile, elle se produit par semi

ou bouturage [56].

1.6.5. Utilisations

Le Genét d’Espagne était une plante marginale récoltée par les paysans pour leurs propres
besoins en toile domestique [60] ; ils emploient ses rameaux en grise de liens et d’osier, ils en tressent

des corbeilles et méme des chaussures ; écorcés ils en font des cabas a presser les olives [56].

Les fibres qu’ils contiennent servaient, dans 1’antiquité et servent encore aujourd’hui dans
diverses régions cotiéres, a fabriquer des filets, des cordages a remplacer le crin dans les matelas et

coussins a tisser, etc [56].
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De nouvelles perspectives se sont ouvertes devant 1’industrie du Genét d’Espagne [56].
Autrefois ce dernier etait utilisé pour fabriquer la pate a papier artisanale. Il est actuellement exploité

en domaine médical, en engrais vert et en ornement prés des routeset autoroutes [56].

> En médecine

Le Genét d’Espagne est une plante mellifére dont les graines ont des vertus médicinales [60]
; ses fleurs peuvent étre utilisées pour fabriquer un médicament (diurétique), pour traiter la maladie
d'cedéme [56].

De plus, I'eau aromatique extraite des fleurs a un caractére cytotoxique contre une série de
cellules cancéreuses lignes humaines (melanoma (cancer de la peau) : RPMI17932 ;leucémie (cancer
du sang) : K562 ; cellules de cancer du sein : MCF7-Bart et MCF7-iclc, adénocarcinome de deux
points (cancer du coélon) : SW480). En effet le Genét d’Espagne peut désormais étre utilisé comme

agent antitumoral pour le traitement et/ou la prévention contre le cancer [62].
» Enengrais vert

Le Genét a une relation symbiotique avec des bactéries présentes dans le sol [56], il est capable
grace aux nodosités sur ses racines, de fixer I'azote atmosphérique et d'enrichir le sol en produits
azotés [58]. Cet engrais naturel sera ensuite utilisé par le genét ou par les plantes poussant aux

alentours [53].

I.7. Rappels bibliographiques
Cette section résume quelques travaux antérieurs sur des matériaux composites a matrice
polymeres renforcés par des fibres végétales. Essentiellement, les travaux ayant utilisé le

Polypropyléne et les fibres de Genét d’Espagne.

Dans la littérature scientifique, plusieurs fibres végétales ont été étudiées pour renforcer le
polypropylene, comme par exemple le lin, le chanvre, le palmier, le jute, le coton, le bois, le kénaf,

le sisal, le coco, etc.

D’apres les travaux antérieurs portant sur les matériaux composites a base de PP et fibres
végétales, les effets des fibres sur les propriétés d’'un composite a matrice PP dépendent de leur
morphologie, du taux de fibres, et du traitement chimique (agent de couplage) subi par les fibres. De
plus, Le traitement des fibres végétales est trés important, car il permet de créer une adhésion entre

les fibres et la matrice.

Mohammad [69] a étudié des composites polypropylene/fibres de kraft (de
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10 a 60 % en poids de fibres) contenant du polypropyléne modifié par I’anhydride maléique
(MAPP) comme agent de couplage (de 1 a 4 % en poids). Le résultat optimal a été obtenu avec 50 %
en poids de fibres et 3 % en poids de MAPP. La contrainte augmente avec la teneur en fibres jusqu’a
50 % en poids de fibres, mais une diminution est observée pour 60 % en poids de fibres,qui pourrait
étre expliquée par ’augmentation de la viscosité, résultant en une mauvaise répartition des fibres.

Le module d’Young augmente avec la teneur en MAPP jusqu’a 4 % en poids.

Oksman et al. (2003) [70] ont étudié 1’effet de I’ajout des fibres de lin dans le PP et le PLA.
Une extrudeuse bivis a été utilisée pour disperser les mélanges contenant jusqu’au 40% en masse
de fibres suivi par une opération de mise en forme a 1’aide du moulage par compression. Les

auteurs ont démontré que la rigidité en flexion du PP et PLA a augmenté avec 1’ajout de 30 (%m) de

fibres de lin.
10
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Figure 1.13 : Modules de traction des composites PP/lin et PLA/lin

Le travail qui a été fait par MOUHOUBI Sabira [22] consiste a étudier les propriétés des
composites élaborées a base du polypropylene, et de fibres Alfa brutes, et traitées. Les résultats des
composites a fibres Alfa non traitées montrent que la contrainte a la rupture et la résistance a la flexion
passe par un maximum pour une fraction de longueur de fibre comprise entre 2 et 15 mm. Le
composite élaboré présente une nette amélioration du module de Young, qui atteint les 23,6 Gpa.

Cette amélioration est pratiqguement huit fois supérieure a celle du composite a fibres non traité.

D’aprés les travaux de Xue et al.[72] sur un composite polypropyléne/tremble formulé

par injection, les modules élastiques en traction et en flexion atteignent 6 GPa pour le
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composite a 50 % de fibres.

Pracella et al.[74] ont étudié les propriétés de PP/chanvre . Le Tableau I. 7 regroupe les valeurs
des propriétés en traction des différents matériaux. On observe une augmentation marquée dumodule
d’Young E jusqu’a 2.9 GPa pour le PP/Chanvre comparé au PP vierge (1.8 GPa), alors que la
résistance maximale et la déformation a la rupture ont diminué. En présence de PP-g-GMA une
augmentation de la rigidité a été observée avec 1’augmentation de la teneur en agent compatibilisant
ceci pourrait étre relié a une amélioration de I’adhérence interfaciale.

Tableau 8 : Propriétés de traction des composites PP/Chanvre et PP/Chanvre/PP-g-GMA [74]

Matériau E (GPa) Oz (MPa) o, (MPa) g (%)
PP 1.8+0.2 31.8 19.8 18.0
PP/Chanvre 90/10 29=+03 27.0 254 4.0
PP/Chanvre 80/20 28=+0.2 257 248 2.8
PP/Chanvre/PP-g-GMA 3.1+0.3 27.8 26.9 2.6
90/10/10
PP/Chanvre/PP-g-GMA 3.0+05 25.7 253 2.3
80/20/10

L’intérét du traitement des fibres sur les propriétés mecaniques des composites se manifeste
aussi par I’augmentation de la valeur de la résistance a la traction par rapport a la fibre non traitée,
qui est lié a une meilleure interface fibre /matrice. Ce cas d’exemple est illustré par Ragoubi et al.
[92] dans I’étude du composite PP/chanvre avec des fibres ayant subi un traitement corona. Les fibres
de chanvre et le polypropylene (PP) ont subi un traitement corona avant la préparation des composites.
Lorsque les fibres ont été traitées, la résistance a la rupture en essais de traction des composites
(20/80) a significativement augmenté (32 %) alors que la déformation a la rupture ne change pas.
Inversement, lorsque le PP a été traité, la résistance a la rupture. Les propriétés mécaniques du

composite avec différents états de traitement sont regroupées dans le Tableau ci-dessous.

Tableau 1.9 : Propriétés mécaniques de composite PP chargé avec 20 wt% de fibres de
chanvre [92]

Composite PP/Chanvre ar (MPa) £(%0) E (MPa)
PPFT 37.8 521 1215
PPT/FNT 31.55 6.54 982
PP/FNT 28.60 5.43 1079
100% PP 27.10 12.56 666

BOUHANK Salim [64] a étudié des composites a base de PVVC/fibres de Genét d’Espagne
[64]. L’¢étude des propriétés mécaniques a montré que la résistance au choc, la contrainte et la

déformation a la rupture diminuent avec 1’augmentation du taux de fibres (GE), alors que le
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module d’élasticité croit progressivement. Par ailleurs, une certaine amélioration des propriétés
mécaniques des composites apres la modification des fibres a été observée. Ceci confirme une

amélioration de I’adhésion entre la matrice polymérique et les fibres GE avec le traitement.

S. Nekkaa et al [55] ont étudié les propriétés thermiques des composites a base de PP renforcés de
fibres de génie d’Espagne. Les auteurs ont rapporté que I'enthalpie de fusion augmente
significativement avec I'ajout des fibres de Génie d’Espagne. Les interactions matrice/fibre pourraient
provoquer un léger retard a la fois pour le phénomene de fusion ou pour la cristallisation. En outre,
les auteurs ont montré que le taux de cristallinité des composites augmente par rapport au PP, et cette
augmentation est proportionnelle au taux de charge. Cela est assigné au fait que les fibres jouent un
réle nucléon. Les auteurs aussi ont observé une légere baisse pour la température de fusion du PP,

indiquant que les comportements thermiques du PP influencés par la présence des fibres de GE.

Tableau 1.10 : Propriétés thermiques de PP et PP/Genét d’Espagne

Tm (°C) T (°C) AHr, Xe
Samples first scan second scan (J/g) (%)
PP 171 168 76 55
PP/Fiber (90/10) 166 166 83 60
PP/Fiber (80/20) 167 166 84 60
PP/Fiber (70/30) 167 165 100 72
PP/Fiber (60/40) 167 164 110 79
PP/Fiber (50/50) 168 165 120 86
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CHAPITRE 11
PROTOCOLE EXPERIMENTAL

Introduction

L’utilisation des renforts non conventionnels (végétaux) pour 1’élaboration de matériaux

composites impose de bonnes connaissances des propriétés physiques et chimiques de ces

matériaux.
Ce chapitre présente I’ensemble des techniques et méthodes mise en ceuvre pour la

caractérisation des fibres et les composites élaborés.

I1.1. Matériaux utilisées
11.1.1 Polypropylene (PP)

Le polypropyléne Luban est fabriqué a l'aide de la polymérisation en phase gazeuse verticale
Novolen traiter. Luban HP1102K est un polypropyléne homopolymeére a faible transfert d'eau.

Figure 1.1 : Les granulés du PP vierge.

Les principales propriétés de ce polypropyléne, telle qu’elles sont présentées sur la fiche
technique du fournisseur, sont résumeées dans le tableau (11.1)

Tableau I1.1 : Propriétés physico-mécaniques et thermiques du Polypropyléne (Luban HP1102K).

Propriétés typiques Norme Unité Valeur
Propriétés physiques
Indice de fluidité (230°C, 2.16 kg) I1ISO 1133 9/10 min 34
Densité ISO 1183 g/cm? 0,9
Propriétés mécaniques
Force traction ISO 527-1,2 >33
ISO 527-1,2 MPa >27
Allongement a la traction ISO 527-1,2 MPa 480%
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Propriétés thermiques
Point de fusion DSC °C 159+ 5%

11.1.2. Lafibre de Genét d’Espagne

Les fibres ont été extraites a partir des tiges de Genét d’Espagne (figure 1. 2) collectées

dans lalocalité de Bejaia.

Figure 11.2 : Genét d’Espagne

11.1.3. Réactifs

Les caractéristiques essentielles des produits chimiques utilisés au cours de cette étude sont
présentées dans le tableau 11.2.

Tableau 11.2: différents produits chimiques utilisés.

Produits Formule Pureté Masse molaire Société
(%) (g /mol)
Acide : BIOCHEM
Acide acetique CH3COOH | 995 60.05 Chemopharma
Acide sulfurique H,S0, 97.00 98.079
Bases: Soude NaOH 98.00 40.00 LABOSI
Sel: Chlorite | NaCl _ 58.44 LABOSI
sodium
Solvant : Ethanol | c3H,0 99.78 58.08 BIOCHEM
Benzéne 97.00 78.11 Chemopharma
CeHse
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11.2. Mode opératoire
11.2.1. Extraction des fibres de Genét d’Espagne

L’extraction s’est faite via un rouissage a I’eau suivant le protocole décrit comme suit :
v Immersion des tiges dans un bac d’eau durant 7 jours

v’ Lavage des tiges récupéré avec 1’eau distillée

v" Séchage des tiges a I’aire libre pendant 24h

v' Brossage des tiges avec une brosse métallique ;afin d’extraire les fibres

Figure 11.3: Illlustration du protocole d'extraction des fibres de Genét d’Espagne :a :la plante de Genét
d’Espagne ,b : Immersion des tiges dans un bac d’eau,c : Séchage des tiges a I’aire libre pendant 24h
,d : extraction des fibres Genét d’Espagne

11.2.2. Traitement des fibres

11.2.2.1. Traitement avec NaOH

Les fibres de de Genét d’Espagne sont préalablement étuvées a une température de 70°C pendant
24h. Ensuite, les fibres séchées sont traitées avec une solution NaOH (2% NaOH) durant 2h a 60°C.
Les fibres récupérées sont lavées plusieurs fois avec de 1’eau distillée et quelques gouttes de I’acide

acétique pour neutraliser les traces de NaOH restant sur la surface des fibres de Genét d’Espagne.

On a refait le ringage des fibres de Genét d’Espagne plusieurs fois jusqu’a avoir un pH neutre

(pH=7). Enfin, les fibres obtenues sont étuvées a 70°C pendant 24h.
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Le but de ce traitement chimique avec une solution NaOH est 1’élimination d’une quantité de

lignine et d’impuretés qui recouvrent la surface externe des fibres de Genét d’Espagne . Le traitement

par I’hydroxyde de sodium (2% NaOH) de la fibre favorise I’ionisation du groupe hydroxyde de

I’alcoolat :

Fibre -OH+ NaOH — = Fibre— O-Na+ H:0

Letraitement alcalin influe directement sur les fibrilles et le degre de polymérisation de la cellulose.

Il favorise aussi I’extraction de la lignine et I’hémicellulose.

La figure (11.4) illustre les différentes étapes du protocole de traitement chimique des fibres de de

Genét d’Espagne.

Figure 11.4 : Les étapes du traitement avec NaOH

11.2.2.2. Blanchiment

Les fibres de Genét d’Espagne traitées avec NaOH ont été blanchies a l'aide de chlorite de sodium
et d'une solution tampon acide. La pulpe a été mise dans une solution de (H,O./tampon
acétique/NaCl) (3:1:1), Elle est traitée a une température de 70°C pendant 2 heures puis filtrée, lavée

avec I’eau distillée jusqu'a I’obtention d’un pH.
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Figure 11.5:Etapes de blanchiment des fibres de Genét d’Espagne,a :debut de blanchiment ,b :au

milieu de blanchiment ,c : Fibres de GE obtenues aprés étuvage.

11.2.3. Mise en ceuvre des biocomposites PP/fibres de Genét d’Espagne

Le polymere et la charge ont été préalablement séchés a 70°C pendant 24h. Le taux de charge de
fibre de Genét d’Espagne est fixé a 20% en masse. Le tableau ci-dessous résume les formulations
élaborées et les codes utilisés dans notre étude .

Tableau 11.3 : Codes des différentes formulations.

Formulations Code Percentage
(%)
PP B 100
PP /Fibres de PP/FGENT 80/20

Genét d’Espagne
non traitées
PP /Fibres de PP/FGET 80/20
Genét d’Espagne
traitées

11.2.3.1. Plastographe (Mesure du couple de malaxage

Le plastographe joue le role d’appareil de base qui permet de faire de nombreux essais sur les
propriétés de transformation des thermoplastiques, des thermodurcissables et des caoutchoucs [69].
L’utilisation du plastographe, rheomeétre a couple de torsion, est trés utile pour le suivi de la fusion
des mélanges plastiques entre autres le PP et la réaction de formation et d’expansion des structures
cellulaires [70].

L’essai a été réalisé sur un plastographe Brabender de type EC ayant, une chambre d’un volume
de 55 cm? et une déviation en torque de 0.15%. Les températures utilisées sont : 140°C, 150°C et
160°C, la vitesse des rotors est de 40tr/min, le temps de malaxage est de 4 min. La masse introduite
dans la chambre du plastographe était de 45 g, cette masse a été déterminer en prenant en

considération la densité du polymere utilisée qui est de 0.92 g/cmq.
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Figure 11.6 : un plastographe Brabender

11.2.4. Techniques de caractérisation

11.2.4.1. Détermination de la composition chimique de la fibre
La composition chimique de cette fibre a été déterminée suivant le protocole proposé par A. K.
VARMA et P. MONDAL. [71] et dont la procédure détaillée est comme suit :

a). Détermination du taux des extractibles

Un échantillon séché de la fibre de Genét d’Espagne brute de masse Go (5 g) a été introduit dans
un ballon avec un mélange de benzene/éthanol. Le tout a été porté a une température de 60°C pendant
3h. Ensuite, 1’échantillon a été filtré puis séché a 105°C jusqu’a avoir une masse constante. Apres

refroidissement dans un dessiccateur le résidu est pesé (G1).

Le taux d’extractibles est calculé par la relation suivante :

W1(%) = ((Go—G1) /Go) x 100 (1.1)

b). Détermination du taux d’hémicellulose

Le résidu G est mis dans une solution de NaOH (2 g.ml?) et porté a ébullition pendant 3.5 heures.
Puis, I’échantillon est filtré et lavé plusieurs fois. Ensuite, 1l est séché a une température de105°C
jusqu’a stabilisation de la masse. Aprés refroidissement au dessiccateur, 1’échantillon est pesé(G2).

Le taux d’hémicellulose est calculé comme suit :
W2(%) = ((G1—G2)/Go) x 100 (11.2)

c). Détermination du taux de la lignine
Un échantillon d’environ 1g est pris du résidu Gi. Il est mis dans un ballon puis séché jusqu’a

stabilisation de la masse. Une fois refroidi dans un dessiccateur, la masse est repesée (Gz). 30 ml
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d’acide sulfurique sont ajoutés. Puis le tout est mis dans un réfrigérateur (entre 8°C et 15°C) pendant
24 heures. Le contenu du ballon est ensuite dilué avec 300 ml d’eau distillée et porté a ébullition
pendant 1 heure. Apres cela, Il est filtré et rincé jusqu’a disparition des ions de sulfates. Apres séchage
et refroidissement, 1’échantillon est de nouveau pesé (Ga). Alors, Le taux de lignine est calculé par

la relation suivante :
W3(%) = (Ga 1-W 1) / G3) x 100 (11.3)

d). Détermination du taux de cellulose :

Par d’éduction le taux de cellulose est donné comme suit :
Wi (%) = 100 — (W1 +Wat W) (11.4)

e.Détermination du taux de cendres
Le taux de cendres est déterminé par I’incinération du produit dans une atmosphere oxydantea une
température de 550°C jusqu’a combustion compléte de la matiere organique (Norme AFNOR, 1981).

Le mode opératoire est déterminé en Figure 11.7

Figure 11.7 : Photo originale du four & moufle.

Expression des résultats

Le calcul du taux de cendres se fait alors comme suit :

P,— P
2 " 9%100 (IL.5)

P1— Py

TC% =

45



Avec :
Po = Poids du creuset vide ;
P1 = Poids du creuset + échantillon séché a I'étuve 105°C ;

P> = Poids du creuset + résidu calciné.

11.2.4.2. Détermination de la densité de la fibre de Genét d’Espagne
Pour déterminer la densité de la fibre de Genét d’Espagne , ona utilisé la méthode pycnométrique.

Cette derniere est expliquée brievement dans les étapes suivantes :

v" Poser le pycnomeétre sur la balance, faire le zéro ;
v Remplir le pycnométre de liquide (Ethanol) jusqu’au borne puis peser son volume (mo) ;

v Vider le pycnometre de Ethanol et y placer la matiere a tester (la fibre), ensuite peser le lot

(my);

v' Compléter le remplissage du pycnometre avec le liquide et peser I’ensemble eau + matiere (my).

my = my (masse echantillon) + mz (masse Ethanol)

Figure 11.8 :Etapes Pour déterminer la densité de la fibre Genét d’Espagne :a : pycnométre +

Ethanol,b : pycnomeétre+fibres GE ,c : pycnometre + Ethanol+fibre GE

La densité est calculée par la relation suivante :

dfibre = mi/ (mo—msz) *0.8 (11.6)
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11.2.4.3. Mesure du taux d’humidité

Les fibres traitées et non traitées (dont la masse est de 5 grammes) et les éprouvettes a base de PP
et de biocomposites (PP/FGENT et PP/FGET) ont été séchées a la tempeérature de 105°C dans une
balance a humidité (humidimétre), jusqu’a I’obtention d’une masse constante (0% d’humidité), selon
la norme NF V03 903. Puis, elles ont été laissées a I’air libre pendant 48h. Ensuite, les fibres ont été

mises dans la balance dont le but, de déterminer le taux d’humidité.

11.2.4.4. Absorption d'eau

Dans notre travail, les tests d’absorption d’eau ont été réalisés selon la norme ASTM D570-98.
Des éprouvettes a base de PP et de biocomposites PP/fibres de Genét d’Espagne FGENT et FGET
été¢ d’abord étuvés a 70°C jusqu’a stabilisation de leurs masses, puis pesés immédiatement a 1’aide
d’une balance (PAG OERLIKON AG CH-Zurich max 183gr dd=0.0001gr). Ensuite, les échantillons
ont été immergés dans des béchers contenant de 1’cau distillée. Aprés, les matériaux immergés ont
été retirés, essuyes et pesés. Cette opération a été refaite a intervalles réguliers jusqu’a I’extrémité du

taux d’absorption. Celui-ci étant calculé par 1’équation suivante :

Wa= ((m¢ —mo) /mo) x100% (1.7)
Wa : Taux d’absorption d’eau.
mo : Masse initiale de 1’ échantillon.

m:: Masse de 1’échantillon a I’instant t aprés immersion.

Figure 11.9 :Etapes Pour déterminer Taux d’absorption d'eau de la fibre Genét d’Espagne
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11.2.4.5. Spectroscopique infrarouge a transformée de Fourier (IRTF) :

Le principe de la spectroscopie infrarouge (IR) repose sur lI'absorption de la lumiere par la plupart
des molécules dans la région de I'infrarouge du spectre électromagnétique et en convertissant cette
absorption en vibration moléculaire. La spectroscopie IR est une méthode trés efficace pour identifier
et déterminer des molécules organiques et inorganiques a partir de leurs propriétés spécifiques de
liaisons chimiques. Pour comparer entre le rayonnement incident et transmis a travers 1’échantillon

suffit alors a déterminer les principales fonctions chimiques présentes dans 1’échantillon.

Les mesures de spectroscopie infrarouge (1.R) des fibres brutes et traitées ainsi que du polymére
vierge et des biocomposites sont réalisées sur un spectromeétre a transformée de Fourier de modele
IRAffinity, assisté par un microordinateur muni d’un logiciel de traitement. Les spectres ont été
enregistrés en mode absorbance dans la région 4000 a 400 cm™.

Les échantillons a analyser sont préparés sous forme de pastilles obtenue sous une pression de
I’ordre de 80 KN d’un mélange d’une petite quantité 0.02 mg de fibres ou de polymere préalablement

broyée (traitées, bouillies ou brutes) et de 0.08 mg de bromure de potassium (KBr).

Figure 11.10: illustration d’un appareil IRTF.

11.2.4.6. Diffraction des Rayons X (DRX) :
La méthode de diffraction des rayons X est I’'une des méthodes les plus intéressantes pour
caractériser les structures cristallines.
Elle permet de déterminer des parametres aussi importants que la conformation cristalline de la
chaine, le taux de cristallinité ; et avoir une estimation sur la taille des particules ou des grains [73].
Lesanalyses de diffraction des rayons X de nos échantillons ont été effectuées sur un diffractometre
de type EMPYREAN .Le faisceau incident monochromatique est centré sur la raieKal du cuivre
(longueur d’onde du rayonnement incident A= 1,54184 A°). L'intensité présente est enregistrée en

fonction de I’angle de diffraction 26 compris entre 5 et 50°.
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Figure 11.11: illustration d’un diffractométre de type EMPYREAN

11.2.4.7. Mesure de I’angle de contacte

Les angles de contact sont mesurés avec un appareil équipé d’une caméra vidéo, d’une dépose de
goutte d’eau sur la surface a analyser et d’un logiciel d’exploitation. La photographie de la goutte est prise
quelques secondes aprés son dép6t. Les mesures ont été obtenues par la répétition en plusieurs fois pour

chaque couple eau/échantillon.

Seringue
Goutte d’eau g I mse
B
Echantillon

Figure 11.12 : Principe de la mesure d'angle de contact
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11.2.4.8. Tests mécaniques
11.2.4.8.1. Tests de traction

Les essais mécaniques de traction sont généralement réalisés en introduisant une éprouvette dans
une machine de traction universelle. Cette machine consiste en une base plane et un piston

hydraulique ayant un mouvement linéaire perpendiculairement a cette méme base.

De plus, des méachoires (hydrauliques ou manuelles) se trouvent sur le piston et la base. Ces
derniéres sont placées de maniéere a ce que leurs axes soient colinéaires avec celui du piston. Donc,
dés que I’éprouvette insérée dans les machoires, le piston est déplacé verticalement et sont collées sur

I’éprouvette pour mesurer les déformations intervenant dans le calcul des propriétés mécaniques.

Le test mécanique de traction consiste I’application d’une force F sur une éprouvette du matériau
d’étude et a mesurer 1’allongement correspondant Al, ou bien I’inverse d’imposer 1’allongement Al et

a mesurer la force F.

Dans cette étude les tests de traction ont été réalisés a 1’aide d’une machine universelle Zwik au

niveau de I'université de Boumerdes. Pour chaque formulation elaborée, des tests mécaniques de

traction ont été réalisés sur des lots de 5 éprouvettes de 40 mm de longueur, 5 mm de largeur et de 2
mm d’épaisseur. Le pilotage se fait par le logiciel qui permet a la fois de consigner les parameétres
d’essais, d’acquérir et de traiter les données. La figure I1.11 montre la machine utilisée dans cette

étude.

Figure 11.14 : Eprouvette a) avant le test de traction et b) apres le test de traction
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11.2.4.9. Tests de chocs (1zod)

Le choc est I’application d’une sollicitation mécanique a grande vitesse et a une énergie €levée
produisant la rupture d’une éprouvette en une fraction de seconde. Il permet de déterminer la fragilité
d’un matériau, cette derniére étant d’avantage synonyme de faible allongement que de faible énergie

de rupture.

L'éprouvette, supportée comme une poutre en console verticale, est rompue par un seul choc de

percuteur, la ligne de choc étant située a distance fixe du serrage de I'éprouvette. Le test a été réalisé

a l'aide d'un appareil de marque Ceast, type Resil Impactor, avec un marteau de 7,5 Kg, selon la norme

EN 1SO 180:2000

1 Direction de percussion
A [ 2 Mors de serrage mobile P B
3 Mors de serrage fixe
4 Rainure facultative
3
\1
A s

Figure 11.15. A:appareil de marque Ceast, type Resil Impactor, B:Schéma des
désignations décrivant la direction de percussion.

La résistance au choc ou bien la résilience d'éprouvettes non entaillées est exprimée par la relation:
an = (An/b*h) x100 (KJ/ m?) (11.8)

an : Résilience de I'éprouvette sans entaille;

An : Energie cinétique pour rompre I'éprouvette sans entaille en joules;

b : Largueur de I'éprouvette en millimetres;

h : Epaisseur de I'éprouvette en millimétres.
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Chapitre 111
Résultats et discussions

Dans ce dernier chapitre, nous présenterons les résultats obtenus lors de notre travail sur
les fibres de Genét d’Espagne, les matériaux a base de PP et PP chargés a 20 % massique en
fibres de Genét d’Espagne préparés par voie fondue. Dans un premier temps nous allons
procéder & la caractérisation des fibres extraites de la plante de Genét d ’Espagne , Ensuite, on
procédera a la caractérisation du PP et des biocomposites PP/fibres de Genét d’Espagne afin
d’étudier [’effet de l'ajout des fibres de Genét d’Espagne traitées et non traitées sur les

propriétés physicochimiques et mécaniques du PP.

A11. Résultats et discussions

I11.1. Composition chimique des fibres de Genét d’Espagne

La figure I11.1, présente les résultats de la composition chimique des fibres de Genét
d’Espagne, on note que la cellulose est le constituant majoritaire de la fibre de GE par un taux
de l'ordre de 46.5%, puis les hémicelluloses (35.5%), alors que la teneur en lignine, en
extractibles et de cendres sont de I’ordre de 11.63 , et 5.85,0.52 % respectivement.

La teneur en cellulose du GE, telle qu’elle est donnée dans la littérature [75, 76], est de
I’ordre de 44,5% et 52%. Ces variations sont liées a son origine géographique, a sa date de
récolte, ainsi qu’aux techniques d’analyse qui différent et qui ne sont pas toujours détaillées

[77,78].
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Figure I11. 1 : Composition chimique des fibres de Genét d’Espagne
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I11.4. Analyse par IR-TF

Les analyses IRTF sont réalisées pour étudier ’effet du traitement sur la structure
chimique des fibres de Genét d’Espagne. La figure II1.1 montre les spectres IR-TF des fibres
de Genét d’Espagne traitées (FGET) et fibres de Genét d’Espagne non traitées (FGENT).

3415 cm™! — GENT

. —— GET 1035 fm'1

2892 cm-! 600 cm-"

1450,1367 cm™"

Abs

1241 cm™!
1725 cm™!

\

4000 3000 2000 1000

Nombre d'onde cm 1
Figure I11. 2: Spectres IRTF des fibres de Genét d’Espagne (FGET) et (FGENT).

D'apres la figure 111.1, les spectres IR-TF de la FGENT et FGET révelent la présence de

plusieurs bandes d’absorption, on cite notamment :

v" Une bande large avec un pic centré a 3415 cm correspond aux vibrations d’élongation des
groupements hydroxyle contenus dans la cellulose de la fibre. L’intensité de cette bande
diminue dans le cas de la FGET. Cela, peut étre expliqué par la diminution de la quantité
des OH apres le traitement ;

v’ Un pic situé a 2892 cm! attribué aux vibrations d’élongation des CH aliphatiques contenus
dans les composés organiques de la fibre (polysaccharides et aux graisses) ;

v" Un pic situé a 1725 cm™ correspond aux vibrations d’élongation des groupements C=0O
présents dans I’hémicellulose et la pectine. 1l disparait du spectre de la FGET. Ce qui prouve

I’élimination de ces deux constituants avec le traitement chimique de la fibre ;
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v" Un pic situé a 1650 cm™ correspond a I’eau absorbée, due au caractére hydrophilique de la
fibre cellulosique;
v Unpica 1450 cm traduise 1’élongation symétrique des liaisons (C=C) du cycle aromatique

présent dans la lignine [79].

v' La bande située vers 1367 cm™ est caractéristique de la déformation symétrique des
groupements CHz qui se trouvent au bout des chaines.

v' Unpica1241cm est assigné a I'élongation des groupements éthers (C-O-C) de la lignine.

v"une bande caractéristique a 1035 cm* qui traduit les vibrations d’élongation des
groupements (C-O) de la cellulose, et des alcools de la lignine et de la cire [80].

v unpic vers 600 cm-! lié a la rotation et la déformation du groupement (-OH) hors du plan.

Apreés le traitement alcalin , on observe la disparition de la bande a 1732 cm™ associée a
la vibration d'élongation des groupements carbonyles (C=0) des esters ou des groupes acétyles
des hémicelluloses, des pectines et des cires du GE [10-14]. On note également la disparition
du pica 1241 cm assigné a I'élongation des groupements éthers (C-O-C) de la lignine [81-82].
Ces disparitions essentiellement dues a la solubilisation de la lignine, des cires et des pectines
dans ’hydroxyde de sodium. Le spectre obtenu montre aussi un abaissement des pics a 1641
cm?® (I’eau absorbée), 1035 cm? (C-O) et 3423 cm™ qui correspond aux groupements
hydroxyles (-OH). Cette diminution a été attribuée a la diminution des groupements hydroxyles
(-OH) et la solubilisation de lignine.

La figure 111.2 montre les spectres IR-TF du PP et de biocomposites PP/FGET et
PP/FGENT.D'apres la figure 111.2, le spectre IR-TF du PP révéle la présence de plusieurs bandes
d’absorption, on cite notamment:

v' vibrations d’élongation symétrique et asymétrique des liaisons C-H du groupement —CH2

aliphatique et des groupements CH? dans I’intervalle compris entre 2981 et 2801 cm'?
v' vibration de déformation symétrique du groupement —CHz vers 1450 cm-

v' La bande située vers 1367 cm* est caractéristique de la déformation symétrique des

groupements CHz qui se trouvent au bout des chaines.

v" Une bande visualisée vers 820 cm est caractéristique des balancements des groupements

méthylenes -(CH2-)- lorsque n est supérieure a 4 (-CH.-polymériques) [83].

v’ Ladifférence entre les spectres de PP et les composites obtenus est localisée dans la région

spectrale 3657 cm™, a 3111 cm™ , ou on remarque I’absence de la bande large avec un pic
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centré a 3415 cm! dans les spectres de PP qui correspond aux vibrations d’élongation des
groupements hydroxyle et qui a été indiqué dans les spectres des composites .Aussi on
remarque ’absence de pic situé a 1650 cm™ ! dans les spectres de PP qui correspond a I’eau
absorbée.et enfin 1’absence du pic vers 600 cm™ lié a la rotation et la déformation du

groupement (-OH) hors du plan.

18 A
— PP
16 1 —— PP/FGENT
—— PP/FGET
14 - 3415 cm™?
600 cm?
12 - \ 1650 cm* K
10 - \
3
< 81
6 -
4 -
2 | J‘ﬂ/\\‘ //\/\\'\W
O -
4000 3000 2000 1000

Nombre d'onde (cm-1)

Figure 111.3 : Spectres IRTF des biocomposites du PP/FGET, PP/FGENT et PP vierge.
I11.2. Densité des fibres de Genét d’Espagne

La densité des fibres de Genét d’Espagne a eté déterminée par la méthode

psychometrique, dont les résultats sont regroupés dans le tableau 111.2

Tableau I11.1 : Résultats de la détermination de la densité de la fibre de Genét d’Espagne
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Nombre d’essais Densite de GENT
Essai 1 1.021
Essai 2 1.019
Essai 3 1.022
Moyenne 1.020+0.001

D’aprés le tableau 111.2, la densité des fibres de Genét d’Espagne est au voisinage de
1.020 g/cm? Cette valeur est relativement proche de celle rapporté par S.BOUHANK [84]. Cet
auteur a rapporté que la densité des fibres de Genét d’Espagne est de I’ordre de 1.03 g/cm3.

Les fibres de Genét d’Espagne sont caractérisées par une faible densité par rapport aux
autres fibres végétales connues, a savoir les fibres de Lin, Sisal, Alfa et Ramie ; etc. Par
exemple, la densité des fibres de lin est de I’ordre de 1.5 g/cm?® [85], et celle de fibres de Coton
est de l’ordre de 1.6 g/cm3. En revanche, la densité des fibres de Genét d’Espagne sont

relativement proche de celle des fibres de chanvre qui se situe entre 0.9 et 1 g/cm?[85].

111.3. Taux d’humidité

La figure II1.3 présente 1’évolution du taux d’humidité des fibres en fonction des traitements.
D’apres cette figure on remarque qu’il y a une diminution du taux d’humidité aprés le
traitement. Ce comportement est clairement da a la diminution des groupements hydroxyles
apres la modification chimique. Ces résultats sont en accord avec ceux trouvés par Joung-Man
Park et al. [86], qui ont étudié¢ I’effet du traitement par NaOH et par le silane sur la variation
du taux d’humidité des fibres du Jute, et qui ont montré une diminution avec les traitements
(alcalin et silane). Le traitement alcalin permet d’éliminer les composants amorphes, comme

les hémicelluloses, les cires et la lignine [86].
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Figure 111. 4 : Résultats de la détermination de Taux d’humidité de la fibre de Genét

d’Espagne.
I11.5.  Analyse par diffraction des rayons X (DRX)

La figure I11.3 présente les diagrammes de diffraction des rayons X du PP et de
biocomposites PP/FGET et PP/FGENT. Le diagramme DRX du PP exhibe cing pics de
diffractiona 26 de 14,10°, 16,87°, 18,61°, 21,16° et 21,86°, correspondant, respectivement, aux
plans lamellaires (110), (040), (130), (111) et (041) typiques de la structure cristalline
monoclinique du PP [87]. Le spectre RX des composites PP /FGENT et PP/FGET est identique

a celui du PP, ce qui indique que la forme cristalline des biocomposites est gouvernée par la
forme cristalline du PP.
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Figure 111.5: Diagrammes de diffraction des rayons X du PP et de biocomposite PP/FGET et
PP/FGENT
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I11.6. Absorption d’eau

La figure 111.5 présente les résultats des tests d’absorption d’eau en fonction du temps.
Le taux d’absorption d’eau du PP est le plus faible, ce qui explique son faible pouvoir
hygroscopique. On constate que tous les biocomposites PP/FGET et PP/FGENT présentent le
méme profil d’absorption. La vitesse d’absorption d’eau des biocomposites au début est rapide,
puis elle diminue au fur et a mesure que le temps augmente jusqu’a la saturation apres 200
heures d’immersion dans I’eau a 25°C ou le taux d’absorption d’eau devient constant. Le
caractére hydrophylique de la fibre de Genét d’Espagne est responsable de I’augmentation du

taux d’absorption des biocomposites comparativement a celui du polymere vierge.

Par ailleurs, le biocomposite a base de fibres traitées (FGET) présente le plus faible taux
d’absorption par rapport au biocomposite PP/FGENT. Indiquant que le traitement utilisé agit
positivement sur I’hydrophile du matériau. Ce qui est dii a I’élimination des constituants non

cellulosiques et la diminution des groupements hydroxyles.

18

—e— PP

—&— PP/FGENT
—A— PP/FGET

16

Taux d’absorption d’eau (%)

O {; T T T T T T
0 50 100 150 200 250 300 350

temps (heures)
Figure 111.6 : Variations du taux d'absorption d'eau du PP et des biocomposites PP/FGET et
PP/FGENT en fonction du temps.
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I11.7. Angle de contact

Les résultats de I’angle de contact de I'eau du PP et des biocomposites PP/FGET
et PP/FGENT a 20% en masse, sont présentées dans la figure I11.4.

Dapres la figure 111.6, on peut remarquer que l'incorporation des fibres de Genét
d’Espagne dans la matrice PP, induit une diminution des valeurs de l'angle de contact de
I'eau par rapport a celui du PP vierge. Le PP possede un caractére hydrophobe. Cependant,
I’ajout des fibres de Genét d’Espagne traitées ou non traitées a diminué son hydrophobie. Ce
qui est dii au caractere hydrophile des fibres de Genét d’Espagne. On note également, que 1’ajout
des fibres de Genét d’ Espagne non traitées (FGENT) au PP abaisse d’avantage I’anglede contact
par rapport au biocomposite PP/FGET.

Les fibres de Genét d’Espagne traitées (FGET) induit une augmentation de 1’angle de
contact par rapport aux FGENT en raison de I'amélioration de I'adhésion interfaciale entre la
charge et la matrice, et la diminution du caractére hydrophile de la charge généré par le
traitement chimique des fibres. Ces résultats sont en bon accord avec les données du test

d’absorption d’eau.

120

100 -+

HH

HH

60 -

40 -+

Angle de contact (°)

H

20 A

PP PP/FGENT PP/FGET

Figure 111.7 : Résultats de 1'angle de contact de 1’eau du PP et des biocomposites PP/FGET
et PP/FGENT
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111.8. Résistance aux chocs

Les résultats de résistance au choc sont presentés dans la figure 111.5 sont obtenus en
faisant la moyenne des mesures sur 5 essais pour chaque formulation. La résistance aux chocs
dépend de divers facteurs comme de I’adhésion interfaciale entre les fibres et la matrice, la
ténacité de la matrice et de la fibre, défauts aux interfaces fibre-matrice, morphologie cristalline,
etc. [88].

Le PP vierge est beaucoup plus tenace que les biocomposites PP/FGET et PP/FGENT.
En présence de fibres de Genét d’Espagne traitées ou non, le PP perd de sa ductilité et le
matériau devient fragile. Cette baisse de la résistance aux chocs dans les biocomposites
PP/FGET et PP/FGENT était prévisible en raison de I’augmentation de rigidité du systéeme, qui
facilitent la formation et la propagation des fissures. On constate aussi que la modification de
la surface de fibres de Genét d’Espagne a amélioré la résilience du matériau biocomposite. Il
faut noter que la résistance au choc est trés influencée par I’interface matrice-fibre. En outre,
I’interface entre la fibre de Genét d’Espagne traité/PP absorbe une énergie au choc importante

par rapport a I’interface fibre de Genét d’Espagne non traité /PP. [88]
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Figure 111.8 : Variation de la résistance au choc du PP, et des biocomposites
PP/FGENT et PP/FGET.
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I11. 9. Tests mecaniques en traction

Les propriétés mécaniques en traction (contrainte a la rupture, déformation a la rupture et
module d’Young) du PP et des biocomposites PP/FGET et PP/FGENT a 20 % en masse de
fibres sont présentées dans les figures 111.8 111.9. 111.10

Lesreésultats regroupes dans le tableau 111.3 montrent I’augmentation du module d’Young
du PP avec I’incorporation des fibres Genét d’Espagne. Le module d’Y oung augmente de 660
MPa pour le PP a 879 MPa et 1105 MPa pour les biocomposites PP/FGENT et PP/FGET, soit
environ 33 et 67 % d'augmentation, respectivement.

L’amélioration du module d’Young avec I’incorporation des fibres de Genét d’Espagne,
peut étre due a la présence d’une phase rigide dans ces fibres qui confere une grande rigidité a
la matrice polymeére et pourrait étre liée aussi a une meilleure dispersion des faisceaux de fibres
sur la matrice PP. [89].

De plus, I’incorporation de FGET entraine une nette augmentation du module de Y oung
par rapport a la FGENT, cette augmentation est due a ’amélioration de 1’adhésion interfaciale
entre les fibres de Genét d’Espagne traitées et la matrice PP, générée par le traitement chimique

des fibres et par conséquent une excellente adhésion fibre-matrice. [89].
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Figure 111.9 : Variation de module d’Young du PP, et des biocomposites PP/FGENT et
PP/FGET.
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On note également une diminution de I'allongement a la rupture des biocomposites en
présence des FGET ou FGENT. Ceci peut étre attribué a la forte interaction entre le polymere

et la charge entrainant une faible mobilité des chaines macromoléculaires.

FH

HH

HH

Déforamtion a la rupture

PP PP/FGENT PP/FGET

Figure 111.10 : Variation de la déformation a la rupture du PP, et des biocomposites
PP/FGENT et PP/FGET.

La contrainte a la rupture diminue légéerement pour le biocomposite PP/FGENT comparée

a celle de la matrice PP. Ce comportement est probablement dii a I’existence de défauts aux

interfaces fibre-matrice et par conséquent, a une légere diminution de la déformabilité de
I'interface rigide entre les fibres et la matrice.

En revanche, I’ajout de FGET augmente cette contrainte a la rupture. On peut déduire

que le traitement chimique des fibres conduit a une plus forte interaction entre la charge et la

matrice. Ces résultats sont en accord avec ceux trouves par Herrera-franco et al [90] et Rokbi

et al [91].
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Conclusions

Au terme de conclusion pour cette étude, il peut étre conclu les points suivants :

v’ La détermination de la composition chimique du Genét d’Espagne taux a montré que la
cellulose est le constituant majoritaire de la fibre de GE avec un de 46.5%. Cette derniere
dépend de I’origine géographique, la date de récolte de I’arbuste et aux méthodes d’extraction.

v" Les résultats en infrarouge ont montré que la structure de la fibre Genét d’Espagne a changé
apres traitement. Cette modification a été montrée par la disparition des pics a 1732 cm™! et
1241cm-1 apres le traitement alcalin. Tandis que sur les spectres des biocomposites, ont montré
la disparition des pics 3415 cm™,1650 cm™ et 615 cm™ indiquant que I’ajout des fibres de Genét
d’Espagne , quel que soit traités ou non traités ont un effet significatif sur la structure chimique
du PP.

v Les fibres de Genét d’Espagne sont caractérisées par une faible densité (1.020 g/cm?® ) par
rapport aux autres fibres végetales connues, a savoir les fibres de Lin, Sisal, Alfa et Ramie et

sont relativement proche de celle des fibres de chanvre qui se situe entre 0.9 et 1 g/cm?[85].

v" Les résultats de taux d’absorption d’eau, et les résultats de taux d’humidité. Indiquant que le
traitement alcalin agit positivement sur 1’hydrophile du matériau. Ce qui est da a I’¢élimination

des constituants non cellulosiques et la diminution des groupements hydroxyles.

v" Les résultats de ’angle de contact ont montré que La réduction de l'angle de contact est due aux

interactions spécifiques entre I'eau et les groupes hydroxyle de la fibre de Genét d’Espagne

v" Les résultats de I’essai de choc et du test de traction , ont montré. I’incorporation de FGET
conduit a I’amélioration de 1’adhésion interfaciale entre les fibres de Genét d’Espagne traitées
et la matrice PP, générée par le traitement chimique des fibres et par conséquent une

amélioration des propriétés mécanique des composites
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Perspectives

Au terme de cette étude, il nous parait utile de compléter ce travail par des
essais qui permettront de soutenir les interprétations données et d’enrichir le theme
par des données supplémentaires. Pour cela, nous avons proposé lesperspectives

suivantes :

Effectuer I’analyse thermogravimétrique (ATG) des composites.

Faire une étude morphologique par Microscope Electronique a Balayage (MEB).
Effectuer une caractérisation structurale par : Infrarouge a Transformée de Fourrier
(FTIR) et par Diffraction des Rayons X (DRX) des fibres de GE aprés chaque étape
d’extraction
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