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INTRODUCTION GENERALE 
 

 

 

Depuis plusieurs décennies, les matériaux composites suscitent un intérêt croissant dans de 

nombreux secteurs industriels, de par leurs propriétés mécaniques remarquables combinées à leur 

faible densité. L'association synergique de différents constituants au sein d'un composite permet en 

effet d'obtenir des caractéristiques spécifiques, bien supérieures à celles qu'auraient les matériaux 

constitutifs pris séparément. 

Qu'il s'agisse de composites à matrice organique, céramique ou métallique, renforcés par des fibres 

continues, des fibres courtes ou des particules, ces matériaux d'ingénierie avancés offrent 

aujourd'hui de larges perspectives pour la conception de structures légères et hautes performances. 

Leur développement représente ainsi un enjeu technologique et économique majeur dans des 

domaines aussi variés que les transports, l'aéronautique, les énergies renouvelables, le bâtiment ou 

encore les équipements sportifs. 

Cependant, face aux défis environnementaux actuels, l'émergence de composites biosourcés, à base 

de matériaux issus de ressources renouvelables, constitue une évolution incontournable. Combinant 

avantages techniques et respect de l'environnement, ces biocomposites ouvrent la voie vers une 

nouvelle génération de matériaux éco-responsables pour un avenir plus durable. 

Ce projet de fin d'études se propose d'explorer en profondeur l'univers des matériaux composites, en 

abordant leurs principes fondamentaux, leur grande diversité de constituants et d'architectures, ainsi 

que leurs procédés d'élaboration et leurs multiples champs d'application actuels et à venir. 

Afin d'atteindre tous les objectifs mentionnés ci-dessus, le renforcement de résine époxy par les 

fibres vegitale de grignon d'olive et biocharbon a été proposé, axé sur l'obtention de produits à haute 

valeur ajoutée, qui pourraient ensuite être utilisés pour obtenir d'autres matériaux polymères aux 

performances avancées. 

Pour une étude détaillée et approfondie, ce manuscrit est divisé en trois chapitres : 

 Le chapitre I ; sera consacré aux généralités et aux concepts théoriques concernant lle monde 

des biocomposites, des matériaux innovants qui révolutionnent l'industrie des matériaux en 

intégrant des éléments naturels dans des matrices polymères pour créer des produits plus 

respectueux de l'environnement. Nous examinons les différentes catégories de biocomposites, 

des matrices aux renforts, en passant par leur classification par application finale. 
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 Le chapitre II ; est la partie expérimentale qui présente les matériaux utilisées, un protocole 

expérimental pour la modification chimique de la charge cellulosique et les processus de mise 

en œuvre pour l’élaboration des composites à base de resine époxy. En plus la caractérisation 

des biocomposites, en détaillant les méthodes utilisées pour étudier leurs composants et leurs 

propriétés, ainsi que les techniques d'analyse utilisées pour évaluer la structure et les 

performances des composites finis. 

 Le dernier chapitre sera consacré à la présentation et discussion de nos résultats obtenus. 

Enfin, la conclusion générale résume les résultats de base obtenus au cours de cette étude. 

 



 

 
 

CHAPITRE I  
ÉTAT DES LIEUX DES 

BIOCOMPOSITES 
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CHAPITRE I : ÉTAT DES LIEUX DES 
BIOCOMPOSITES 

 

 

I.1 DEFINITIONS ET TOPOLOGY DES BIOCOMPOSITES 

I.1.1 Définition 

Les biocomposites sont des matériaux composites constitués d’une matrice et d’un renfort, tous deux 

dérivés de sources naturelles. Contrairement aux composites traditionnels, qui utilisent souvent des 

matrices polymères à base de pétrole et des fibres synthétiques, les biocomposites intègrent des 

composants renouvelables et biodégradables, ce qui réduit leur impact environnemental tout au long 

de leur cycle de vie 

[1, 2]. 

Les biocomposites sont de plus en plus populaires en raison de la prise de conscience croissante 

des enjeux environnementaux et de la nécessité de développer des matériaux plus durables et 

respectueux de l’environnement. Leur utilisation permet de réduire la dépendance aux ressources 

fossiles, de diminuer les émissions de gaz à effet de serre, et de promouvoir l’économie circulaire [3].  

 

Figure I.1: Conversion de la biomasse en composites [4] 



 

13 
 

I.1.2 Typologies des biocomposites 

Les biocomposites peuvent être classés selon plusieurs critères : 

I.1.2.a Nature de la matrice 

 Matrices polymères naturelles : Ces matrices sont directement extraites de matières premières 

renouvelables. Par exemple, les polyesters naturels, les polyhydroxyalcanoates (PHA), et 

certains polyuréthanes naturels. Ils sont souvent biodégradables et peuvent être compostés 

après usage [5, 6]. 

 Matrices polymères synthétiques biosourcées : Bien qu’ils soient produits par des procédés 

chimiques, ces polymères sont dérivés de matières premières renouvelables. Le polylactide 

(PLA) et certaines résines époxy biosourcées en sont des exemples. Ils offrent une bonne 

combinaison de durabilité et de performance mécanique [6]. 

I.1.2.b Nature du renfort 

 Fibres naturelles : Les fibres végétales comme le lin, le chanvre, le jute, et le sisal sont 

largement utilisées en raison de leur disponibilité, leur coût relativement bas, et leurs bonnes 

propriétés mécaniques. Ces fibres sont également biodégradables et contribuent à la réduction 

de l’empreinte carbone des matériaux composites [7]. 

 Particules naturelles : Les charges telles que le grignon d’olive, la coque de noix, et la paille 

de riz sont utilisées comme renforts pour améliorer les propriétés mécaniques et thermiques 

des matrices polymères [8]. 

I.1.2.c Forme des renforts 

 Fibres courtes : Utilisées dans les procédés de moulage par injection et de compression, elles 

permettent une dispersion homogène dans la matrice, améliorant ainsi la résistance et la 

rigidité du composite [9]. 

 Fibres longues : Utilisées dans les procédés de stratification et de tissage, elles offrent des 

performances mécaniques supérieures, notamment en termes de résistance à la traction et de 

module de Young [10, 11]. 

I.1.2.d Application finale 

 Biocomposites structurels : Destinés à des applications nécessitant de hautes performances 

mécaniques, ces biocomposites sont souvent utilisés dans l’industrie automobile, la 

construction, et l’aérospatiale. 

 Biocomposites fonctionnels : Utilisés pour des applications spécifiques telles que les 

emballages, les matériaux isolants, et les produits de consommation courante. 
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I.2 MATERIAUX DE RENFORT ET MATRICES BIOSOURCEES 

I.2.1 Matériaux de renfort 

I.2.1.a Fibres naturelles 

Les fibres naturelles proviennent principalement des plantes, et leur utilisation dans les biocomposites 

offre plusieurs avantages en termes de performance et d’environnement. Les fibres végétales 

contiennent principalement de la cellulose, de l’hémicellulose, et de la lignine, ce qui leur confère une 

combinaison unique de légèreté, de rigidité et de résistance [3, 12]. 

 Fibres de lin : Les fibres de lin sont très appréciées pour leur haute résistance à la traction, 

leur faible densité, et leur capacité à être cultivées de manière durable. Elles sont utilisées 

dans des applications nécessitant des matériaux légers et robustes. 

 Fibres de chanvre : Le chanvre offre une rigidité et une résistance comparables au lin, avec 

l’avantage supplémentaire d’être une culture à croissance rapide et nécessitant peu d’intrants 

chimiques. 

 Fibres de jute : Bien que moins résistantes que le lin et le chanvre, les fibres de jute sont 

économiques et largement disponibles, ce qui les rend attrayantes pour des applications à 

moindre coût [1, 8, 13]. 

 Fibres de sisal : Utilisées principalement dans les composites pour des applications de 

renforcement modéré, les fibres de sisal sont rigides et offrent une bonne adhérence avec les 

matrices polymères [1]. 

I.2.1.b Particules naturelles 

- Grignon d’olive : Sous-produit de l’extraction de l’huile d’olive, le grignon d’olive est riche 

en lignine et en cellulose. Il est utilisé comme charge renforçante pour améliorer la rigidité et la 

stabilité thermique des composites [14]. 

- Coque de noix : Les coques de noix, après broyage, sont incorporées dans les matrices 

polymères pour augmenter la résistance mécanique et la dureté des biocomposites. 

- Paille de riz : Abondante et économique, la paille de riz est utilisée comme charge pour 

réduire le coût des composites et améliorer leurs propriétés de renforcement [13]. 

I.2.2 Matrices biosourcées 

Les matrices biosourcées sont dérivées de ressources renouvelables et peuvent être conçues pour être 

biodégradables. Elles jouent un rôle crucial dans les biocomposites en liant les matériaux de renfort et 

en transmettant les contraintes mécaniques. 
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I.2.2.a Polylactide (PLA) 

Le PLA est un polymère thermoplastique biosourcé, dérivé de l’acide lactique obtenu par 

fermentation de sources renouvelables telles que le maïs, la canne à sucre, et la betterave. Le PLA est 

biodégradable, compostable, et offre de bonnes propriétés mécaniques et thermiques. Il est 

couramment utilisé dans les applications d’emballage, les produits de consommation, et les 

biomatériaux médicaux [5].  

 

Figure I.2: Voie de synthèse du poly(acide lactique) [15] 

I.2.2.b Polyhydroxyalcanoates (PHA) 

Les PHA sont une famille de polyesters produits par des bactéries à partir de matières premières 

renouvelables. Ils sont entièrement biodégradables et présentent de bonnes propriétés mécaniques et 

thermiques. Les PHA sont utilisés dans des applications allant des emballages alimentaires aux 

dispositifs médicaux biodégradables [15]. 
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Figure I.3: Structure générale du poly(hydroxyalcanoate) [15] 

I.2.2.c Résines époxy biosourcées 

Les résines époxy biosourcées sont formulées à partir de ressources naturelles comme les huiles 

végétales. Elles conservent les excellentes propriétés mécaniques et de résistance chimique des résines 

époxy traditionnelles tout en réduisant leur empreinte carbone. Elles sont utilisées dans des 

applications structurelles nécessitant une haute performance mécanique. 

 

Figure I.4: Classifications des différents polymères biodégradables [15] 
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I.3 PROPRIETES DES BIOCOMPOSITES 

I.3.1 Propriétés mécaniques 

Les propriétés mécaniques des biocomposites sont fortement influencées par la nature et la forme des 

renforts ainsi que par la qualité de l’interface entre la matrice et les renforts [16]. Les principaux 

paramètres mécaniques incluent : 

 Résistance à la traction : Les biocomposites renforcés de fibres naturelles bien alignées 

peuvent atteindre des résistances à la traction comparables à celles des composites 

traditionnels. 

 Module de Young : La rigidité des biocomposites dépend de la proportion de fibres et de leur 

orientation. Les fibres longues et bien dispersées dans la matrice offrent un module de Young 

élevé [17]. 

 Résistance à l’impact : Les biocomposites ont généralement une résistance à l’impact 

inférieure à celle des composites renforcés de fibres synthétiques, mais cette propriété peut 

être améliorée par un traitement approprié des fibres et une bonne compatibilité entre la 

matrice et les renforts.  

Tableau I.1: Propriétés mécaniques des fibres naturelles et autres [18–21] 

Type de fibre Module d’élasticité [GPa] Résistance à la traction [MPa] Densité [g cm−3] 

Chanvre 35–65 690 1.5 

Lin 30–70 400–1000 1.4 

Jute 25–50 210–750 1.3 

Kénaf 53 925 1.4 

Sisal 10–20 125–800 1.5 

Coco 5 180 1.3–1.5 

Bamboo 12–16 150–220 0.8–1.1 

Coton 6–12 300–480 1.6 

Carbone 275–500 3300–4000 1.4–1.7 

Verre 65 2200–3550 2.5 
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I.3.2 Propriétés thermiques 

Les propriétés thermiques des biocomposites varient selon la nature des renforts et des matrices : 

 Conductivité thermique : Les biocomposites ont une conductivité thermique généralement 

inférieure à celle des composites synthétiques, ce qui les rend utiles pour des applications 

nécessitant une bonne isolation thermique [22] 

 Stabilité thermique : La stabilité thermique des biocomposites dépend de la dégradation 

thermique des fibres naturelles et de la matrice. Les traitements thermiques et chimiques des 

fibres peuvent améliorer la stabilité thermique des composites [16]. 

I.3.3 Propriétés environnementales 

Les biocomposites offrent plusieurs avantages environnementaux : 

 Réduction des émissions de CO2 : Les matériaux biosourcés capturent du CO2 lors de leur 

croissance, contribuant ainsi à la réduction de l’empreinte carbone des biocomposites. 

 Biodégradabilité : De nombreux biocomposites sont biodégradables et compostables, ce qui 

réduit les déchets plastiques et la pollution environnementale [5, 23]. 

 Renouvelabilité : Les ressources utilisées pour produire les biocomposites sont renouvelables, 

contrairement aux ressources fossiles utilisées pour les composites traditionnels [24, 25]. 

I.4 APPLICATIONS DES BIOCOMPOSITES 

I.4.1 Industrie automobile 

Les biocomposites sont de plus en plus utilisés dans l’industrie automobile pour la fabrication de 

pièces intérieures telles que les tableaux de bord, les panneaux de porte, et les consoles centrales. Leur 

légèreté contribue à la réduction du poids des véhicules, ce qui améliore l’efficacité énergétique et 

réduit les émissions de CO2 [2, 26]. 
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Figure I.5: Pièces automobiles fabriquées à partir de composites polymères [26] 

I.4.2 Construction 

Dans le secteur de la construction, les biocomposites sont utilisés pour fabriquer des matériaux de 

construction comme les panneaux de particules, les revêtements, et les isolants. Leur bonne isolation 

thermique et acoustique, combinée à leur durabilité, en fait des choix attrayants pour les constructions 

écologiques [27].  

 

Figure I.6: Profilé (a) et toiture (b) en composites de bambou à renfort thermoplastique [27] 

I.4.3 Emballage 

Les biocomposites sont utilisés pour produire des matériaux d’emballage biodégradables, contribuant 

à la réduction des déchets plastiques. Les emballages alimentaires, les films de protection, et les 

matériaux de remplissage sont quelques-unes des applications courantes [2, 13]. 

I.4.4 Produits de consommation 

Les biocomposites trouvent des applications dans la fabrication de produits de consommation tels que 

les meubles, les équipements de sport, et les appareils électroniques. Leur esthétique naturelle, leur 
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légèreté, et leur rigidité en font des matériaux de choix pour des produits durables et respectueux de 

l’environnement. 

I.4.5 Aéronautique et spatial 

Bien que moins courants que dans d’autres secteurs, les biocomposites commencent à être explorés 

pour des applications dans l’aéronautique et le spatial. Leur potentiel à réduire le poids des 

composants tout en maintenant des performances mécaniques élevées est particulièrement attrayant 

pour ces industries où la légèreté est cruciale [28]. 

I.4.6 Biomatériaux médicaux 

Les biocomposites sont également utilisés dans le domaine médical pour fabriquer des dispositifs 

biodégradables tels que des sutures, des implants temporaires, et des systèmes de libération de 

médicaments. Leur biocompatibilité et leur capacité à se dégrader de manière contrôlée en font des 

matériaux idéaux pour ces applications [29]. 

 

Figure I.7: Les différentes prothèses du corps humain 
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CHAPITRE II : ELABORATION 
CARACTERISATION DES 

BIOCOMPOSITES 
 

 

II.1 MATERIAUX UTILISE 

II.1.1 Résine époxy 

La résine utilsée est de la marque MEDAPOXY AN : est un liant polymère réactif constitué de deux 

composants, une base en polymère réactif et un durcisseur qui polymérisent à température ambiante. 

C’est une résine synthétique de scellement et d’ancrage verticaux à base de résine époxy. Il est est 

fourni sous forme de kit pré dosé comprenant 2 composants :  

 Elément A: Résine  

 Elément B: Durcisseur 

Le MEDAPOXY AN est utilisé pour : 

• Scellement et ancrage de machines, rails de ponts roulants ; rails d’engins portuaires. 

• Scellements de barres d’acier 

• Fixation d’enseignes, de mâts d’antenne… 

• Ancrages de boulons, 

• Calage et scellement de : assises de pont, câbles, compresseurs, concasseurs … 

• Collage de carreaux sur support béton, métal, bois 

Le MEDAPOXY AN est caractérisé par : 

• Très bonne adhérence sur béton, mortier, parpaing, béton cellulaire, brique, métaux… 

• Résistances mécaniques élevées 

• Durcissement sans retrait 

• Bonne tenue aux produits chimiques courants 

II.1.2 (3-Mercatopropyl) trimethoxy-silane 

L’agent de couplage utilisé est le (3-Mercatopropyl) trimethoxy-silane de formule chimique 

C6H16O3SSi, masse molaire de 196.34 g/mol et pureté de 95%, fourni par SIGMA-ALDRICH sous 
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forme de liquide incolore, miscible avec le méthanol, l’éthanol, l’isopropanol, l’acétone, le benzène, 

le toluène et le xylène. Sensible à l’air et à l’humidité. Incompatible avec les agents oxydants forts, les 

acides forts, les alcools et l’eau. Se décompose dans l’eau.  

 

Figure 8II.1: Structure chimique de (3-Mercatopropyl) trimethoxy-silane 

II.2 TECHNIQUES EXPERIMENTALES 

II.2.1 Préparation de fibre de grignon d’olive 

Dans notre étude, la charge utilisée est le grignon d’olive brut. Il a été récupéré au niveau d’une 

huilerie dans la région de Biskra située au sud de l'Algérie, ce grignon a subi plusieurs prés 

traitements :  

 Lavage avec de l’eau froide afin d’éliminer les impuretés solubles dans l’eau froide, ainsi que 

la récupération d’une matière solide constituant du grignon d’olive (noyaux concassés).  

 Lavage avec de l’eau chaude pour éliminer les impuretés insolubles dans l’eau froide.  

 Séchage à l’air libre pendant 48 heures.  

 Broyage à l’aide d’un moulin manuel et traditionnel, suivit par le tamisage.  

II.2.2 Préparation de biocharbon à partir de fibre de grignon d’olive (pyrolyse) 

Les déchets de biomasse des graines d'olive ont été broyés pour être transformés en poudre. Cette 

poudre a ensuite servi à la production de biocharbon via une pyrolyse lente à 800°C. Le processus de 

chauffage augmente la température de la température ambiante à 800°C à une vitesse de 10°C par 

minute. Une fois les 800°C atteints, la température est maintenue constante pendant une heure. Enfin, 

le four est laissé refroidir jusqu'à la température ambiante, et les matériaux de biocharbon sont 

recueillis. 
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Figure 9II.2: Préparation de biocharbon par procédé de pyrolyse 

 

 
Figure 10II.3 : Préparation de biocharbon après pyrolyse 

II.2.3 Modification chimique par un agent de couplage 

Les fibres obtenues des graines d'olive et du biocharbon, ont été soumises à un traitement à l'aide d'un 

agent de couplage (3-Mercatopropyl) trimethoxy-silane. Cet agent a été dissous dans une solution 

d'éthanol, formant ainsi un mélange homogène. Par la suite, les fibres ont été incorporés dans cette 

solution. Le mélange a été maintenu sous agitation constante pendant une durée de 30 minutes afin 

d'assurer une dispersion uniforme de l'agent de couplage sur les fibres. Après cette étape, les solutions 

ont été transférées dans une étuve à 105°C où elles ont été maintenues pendant une heure, permettant 

ainsi l'évaporation complète du solvant. 

II.2.4 Elaboration des composites  

Les composites époxy renforcés ont été préparés en utilisant un mélange d'époxy et de fibres 

préparées. Les fibres utilisées incluent les fibres de graines d'olive non traitées (FNT), les fibres 

traitées avec un agent de couplage au silane (FTS), les fibres issues du biochar (BNT) et les fibres de 

biochar traitées (BTS). Ces différentes fibres ont été intégrées dans la matrice époxy pour former des 
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composites, permettant ainsi d'examiner l'impact de chaque type de fibre sur les propriétés 

mécaniques et physico-chimiques des composites résultants. Les différentes formulations choisies 

pour la préparation de nos composites sont données dans le tableau suivant :  

                                  Tableau 0.1:Composition des différentes formulations 

Formulations 
La composition en % 

EP FIBRE 

EP100 100 - 

EP/FNT5 95 5 

EP/FNT10 90 10 

EP/FTS5 95 5 

EP/FTS10 90 10 

EP/BNT5 95 5 

EP/BNT10 90 10 

EP/BTS5 95 5 

EP/BTS10 90 10 

 

 

 

 

Figure 11II.4 : Préparation des composites 

II.3 TECHNIQUES DE CARACTERISATION 

II.3.1 Analyse spectrale par IRTF 

Les analyses spectroscopiques infrarouges de notre échantillon ont été effectuées à l'aide d’un 

spectromètre Agilent Cary 630 FTIR au niveau du laboratoire des plateformes technologiques 

d’analyses physico-chimiques CRAPC Biskra. Les échantillons à analyser sont préparés sous forme 
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des pastilles. Il s’agit d’un mélange de 0,001g de fibres préalablement broyée (traité, ou non traité) et 

0,3g de bromure de potassium KBr dans la plage de balayage comprise entre 400 et 4000 cm-1. 

 

Figure 12II.5: Spectrophotomètre Agilent Cary 630 FTIR. 

II.3.2 Diffraction des rayons X 

Les spectres de diffraction des rayons X des fibres ont été enregistrés à l'aide d'un diffractomètre à 

rayons X (D8 ADVANCE, Bruker, Rheinstetten, Allemagne). Les mesures ont été réalisées sous une 

tension de 40 kV et un courant de 40 mA, en utilisant une radiation CuKα avec une longueur d'onde 

de 1,5406 Å. La vitesse de balayage a été fixée à 0,010° par minute, couvrant une plage de 2θ allant 

de 5° à 60°. Pour déterminer le pourcentage de cristallinité de chaque échantillon, l'équation suivante 

a été utilisée :  

𝐶𝑟(%) =


ିೌ
× 100     (1) 

Dans cette équation, Ac représente la surface sous la courbe correspondant aux régions cristallines, 

tandis que Aa représente la surface sous la courbe correspondant aux régions amorphes du 

diffractogramme. Les régions cristallines et amorphes ont été identifiées et quantifiées à partir des 

pics de diffraction et des halos amorphes respectivement. Cette analyse permet d'obtenir des 

informations détaillées sur la structure interne des fibres, en évaluant la proportion relative de phases 

cristallines et amorphes présentes dans chaque échantillon. 

II.3.3 Microscope électronique à balayage 

Un microscope électronique à balayage (SEM) Quanta FEG250, opérant à une tension de 15 kV, a été 

utilisé pour analyser en détail la morphologie des fibres traitées et non traitées ainsi que celle des 

divers composites élaborés. Pour préparer les échantillons en vue de cette analyse, tous ont été traités 

à l'aide d'azote liquide. Cette étape de préparation à basse température a permis de préserver l'intégrité 

structurelle des matériaux, facilitant ainsi l'observation des microstructures et des interfaces entre les 
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différentes phases des composites sous le microscope électronique. Les images obtenues ont fourni 

des informations précieuses sur la dispersion des fibres et des particules dans la matrice polymère, 

ainsi que sur les éventuelles interactions entre les composants. 

II.3.4 Test de dureté shore D 

Des mesures de dureté Shore D ont été réalisées au laboratoire « UNICAB » à Biskra. Le test 

consiste à appliquer une force sur une plaque de 5 x 5 cm2 selon NF ISO T 51-123, qui tend à 

pousser l'aiguille du d’uromètre Shore. Prenez la lecture directement sur l'uromètre après 15 

secondes d'infiltration. 

 

Figure 13II.6: Duromètre utilisé. 

II.3.5 Test d’absorption d’eau 

L’absorption d'eau des composites formulés a été réalisé selon la procédure décrite dans la 

norme ASTM D570.Les échantillons requis pour les essais sont découpés de chaque mélange 

puis Ces échantillons sont ensuite placés dans de l'eau distillée à température ambiante. 

Quotidiennement, toutes les 24 heures, échantillons est prélevé et l'eau de surface est 

méticuleusement éliminée à l'aide de papier absorbant. Ce processus a été répété jusqu'à ce 

que le poids de l'échantillon se stabilise. Le poids de l'échantillon avant immersion (m0) et 

après stabilisation (mt) ont été enregistrés.  

  Le taux d’absorption d’eau a été calculé suivant la formule :  

∆𝑚(%) =
௧ି

௧
× 100     (2) 

 m0 : La masse de l’échantillon avant l’immersion. 

 mt : La masse de l’échantillon après l’immersion à l’instant (t). 
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CHAPITRE III : RESULTATS ET 

DISCUSSIONS 

 

III.1 CARACTERISATION DE LA CHARGE DE RENFORCEMENT 

Afin de mieux comprendre l’effet de processus de pyrolyse et de la modification avec les agents de 

couplage silane des fibres de grignon d’olive, les échantillons ont été analysés pour détecter la 

présence de groupes fonctionnels à l’aide de la spectroscopie infrarouge à transformée de Fourier (FT-

IR) et de la diffraction des rayons X (DRX). De plus, l’impact de la modification de surface sur la 

morphologie a été étudié par microscopie électronique à transmission (MEB). 

III.1.1 Analyse spectroscopique infrarouge à transformée de Fourrier 

On a étudié les fibres des graines d’olive brutes, le biochar et les fibres modifiées en utilisant la 

spectroscopie FT-IR (Figure III. 1). 

 
Figure 14III.1: Spectre FTIR des fibres de grignon d’olive non traitées (FNT), traitées par l’agent de 

couplage silane (FTS), biochar non modifié (BNT), biochar modifié par silane (BTS) 



 

33 
 

Le spectre de la fibre de grignon d’olive non traitée (FNT) présente de nombreux pics et bandes 

caractéristiques. La large bande intense à 3333 cm−1 correspond aux vibrations d’élongation des 

liaisons hydrogène des groupes hydroxyles (-OH) des polysaccharides. Les pics à 2920 et 2854 cm−1 

sont attribués aux vibrations d’élongation asymétrique et symétrique des groupements méthylènes (-

CH2) des chaînes aliphatiques [1, 2]. Un pic intense à 1728 cm−1 provient des vibrations d’élongation 

des doubles liaisons C=O des groupes carbonyles [3]. Les bandes à 1642, 1596, 1505, 1459, 1419, 

1367, 1321, 1236 et 1158 cm−1 résultent des vibrations de déformation des liaisons C-H, C-O et O-H 

présentes dans les polysaccharides [1, 4, 5]. D’autres pics sont également observés à 1026, 895, 863, 

594 et 554 cm−1, correspondant à divers groupements fonctionnels de la fibre lignocellulosique 

naturelle [6]. 

Comparé à FNT, le spectre de la fibre FTS traitée avec l’agent de couplage (3mercaptopropyl) 

triméthoxysilane présente plusieurs changements notables. L’intensité de la bande à 3333 cm−1 

(groupes hydroxyles) diminue, indiquant une réduction des groupes OH libres par les interactions avec 

le silane greffé. Un nouveau pic apparaît à 2520 cm−1 (Figure III. 2), attribué aux vibrations S-H des 

groupements mercaptans du silane greffé. Les intensités des pics à 2920, 2854 cm−1 (CH2), 1728 cm−1 

(C=O), ainsi que des bandes entre 1600-1200 cm−1 (déformations C-H, C-O, O-H) diminuent, 

suggérant des modifications de ces groupements par le silane. Les bandes entre 1200-1000 cm−1, 

notamment à 1095 et 1026 cm−1, sont amplifiées en raison des vibrations Si-O-Si et Si-O-C du réseau 

polymérique du silane greffé [7]. 

 

Figure 15III.2: Spectre FTIR des fibres de grignon d’olive non traitée (FNT), traitées par l’agent de 

couplage silane (FTS) de la région 2600-1500 cm−1 

Le biochar dérivé de fibre de grignon d’olive (BNT) présente un spectre très différent de la fibre 

lignocellulosique. La bande autour de 3400 cm−1 disparaît complètement, suggérant l’absence de 

groupes hydroxyles résiduels après le traitement thermique de pyrolyse. Les pics à 2920 et 2850 cm−1 
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proviennent des groupements méthylène et méthyle aliphatiques qui disparaissent complètement, 

reflétant la dégradation des chaînes aliphatiques pendant la pyrolyse à haute température. Le pic à 

1600 cm−1 provient des vibrations d’élongation des liaisons C=C aromatiques des cycles aromatiques 

condensés du carbone graphitique formé pendant la pyrolyse [8]. La bande large et complexe entre 

1200-1000 cm−1 est attribuée aux vibrations C-O des groupes phénoliques résiduels. La plupart des 

autres bandes caractéristiques de la fibre lignocellulosique ont disparu après la pyrolyse [9]. 

 

 

Figure 16IIII.3: Spectre FTIR des fibres de biochar non traitée (BNT), traitée par l’agent de couplage 

silane (BTS) de la région : (a) 2600-2500 cm−1, (b) 2400-800 cm−1 

Pour le biochar traité avec le (3-mercaptopropyl) triméthoxysilane (BTS), on observe l’apparition 

d’un pic distinct à 2579 cm−1 (Figure III.3a), confirmant la présence des groupements mercaptans (-

SH) du silane greffé, comme pour FTS. Les bandes à 3400 cm−1 (hydroxyles) et 2920, 2850 cm−1 

(groupes aliphatiques) disparaissent, indiquant une meilleure stabilisation de la surface par le silane 

greffé. Les bandes entre 12001000 cm−1 (Figure III.3b), particulièrement à 1118, 1072 et 1033 cm−1, 
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sont amplifiées en raison du réseau polymérique Si-O-Si et Si-O-C du silane greffé [7, 10]. De 

nouveaux pics apparaissent également à 1905, 1564 et 1400 cm−1, probablement liés aux vibrations 

des groupements organiques du silane greffé [11]. 

I.4.7 Analyse structurale par diffraction des rayons X 

Les diagrammes de diffraction des rayons X permettent d’étudier la structure cristalline et 

l’organisation moléculaire des matériaux fibreux. La figure III.4 présente les diagrammes de 

diffraction des rayons X pour quatre types de fibres : FNT (fibres de grignon d’olive non traitées), 

FTS (fibres traitées par l’agent de couplage silane), BNT (biochar non modifié) et BTS (biochar 

modifié par silane).  

 

Figure 17IIII.4:Diagrammes de diffraction des rayons X des fibres de grignon d’olive non traitées 

(FNT), traitées par l’agent de couplage silane (FTS), biochar non modifié (BNT), biochar modifié par 

silane (BTS) 

Pour les fibres de grignon d’olive non traitées (FNT), le large pic à environ 2θ = 22° indique une 

faible cristallinité globale, typique de la cellulose semi-cristalline présente dans les fibres végétales 

naturelles. Après traitement par l’agent de couplage silane (FTS), ce pic devient plus étroit et intense, 

traduisant une augmentation significative de la cristallinité jusqu’à environ 49%. Le silane semble 

favoriser une réorganisation structurelle et un accroissement de l’ordre cristallin au sein des fibres 

végétales. 
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Le biochar non modifié (BNT) présente un large pic autour de 2θ = 25°, caractéristique des structures 

carbonées désordonnées avec une faible cristallinité d’environ 18%. Cependant, après modification 

par le silane (BTS), ce pic se rétrécit et s’intensifie, révélant une augmentation remarquable de la 

cristallinité jusqu’à environ 46%. Là encore, le traitement au silane semble induire une organisation 

structurelle accrue au sein du matériau carboné du biochar. 

I.4.8 Analyse par microscope électronique à balayage 

Le rôle principal du traitement aux silanes est d’améliorer l’adhésion interfaciale entre les fibres 

naturelles hydrophiles et une matrice polymère hydrophobe dans les composites. Les groupements 

silanes réagissent avec les groupes hydroxyles présents à la surface de la cellulose des fibres pour 

former des liaisons covalentes stables. Cela augmente considérablement le mouillage et la 

compatibilité des fibres avec la matrice, résultant en un meilleur transfert des contraintes à l’interface 

fibre-matrice et donc de meilleures propriétés mécaniques pour le composite final. La surface lisse et 

régulière observée sur l’image (b) témoigne de cette meilleure adhésion interfaciale apportée par le 

traitement silane, qui favorise également une meilleure dispersion des fibres dans la matrice. 

Les micrographies présentées (Figure III.5) permettent d’observer la morphologie des fibres de 

grignon d’olive à l’échelle microscopique. La comparaison des images (5a) et (5b) met en évidence 

l’impact significatif d’un traitement de surface par un agent de couplage silane sur la structure des 

fibres. Le grignon d’olive est un résidu abondant de l’industrie oléicole qui peut être valorisé comme 

renfort naturel dans les matériaux composites, offrant ainsi une solution durable et respectueuse de 

l’environnement. 

  

Figure 18III.5:  Micrographies MEB des fibres de grignon d’olive non traitée (a), traitée par l’agent de 

couplage silane (b) 
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Les fibres de grignon d’olive non traitées (FNT) (Figure III.5a) présentent une surface extrêmement 

rugueuse et irrégulière. Leur structure fibreuse apparaît désordonnée, avec de nombreuses aspérités, 

creux et protubérances à l’échelle microscopique. Cette topographie accidentée est caractéristique des 

fibres végétales brutes, dont la surface est recouverte d’une couche complexe de différents composés 

naturels tels que la lignine, les cires, les pectines et d’autres substances lipophiles. Cette morphologie 

peut limiter l’adhésion et la compatibilité de ces fibres avec les matrices polymères utilisées dans les 

composites [12]. 

  

  

Figure 19III.6: Micrographies MEB du biochar ; (a, b) non modifié (BNT), (c, d) modifié par silane 

(BTS) 

Les fibres ont subi un traitement par un agent de couplage silane spécifique, le (3mercaptopropyl) 

triméthoxysilane (Figure III.5b). On observe alors une transformation remarquable de la surface des 

fibres, qui apparaît beaucoup plus lisse et uniforme à l’échelle microscopique. Les fibres individuelles 

sont mieux définies et semblent former des faisceaux compacts avec une meilleure adhésion entre 
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elles. Cette morphologie lisse et ordonnée résulte de l’effet du traitement silane, qui modifie 

chimiquement la surface des fibres en y greffant des groupements fonctionnels organo-silanes [13]. 

La morphologie du biochar non modifié (BNT) et modifié par silane (BTS) a été analysée par SEM. 

Les images sont montrées sur les figures III.6. Sur les figures III.6a, III.6b, les BNT ont une surface 

lisse. Cette concentration d’agrégats peut affaiblir la résistance mécanique des composites polymères 

en agissant comme un point de contrainte dans les matrices, entraînant un affaiblissement local [14, 

15]. Ainsi, pour améliorer la compatibilité entre le BNT et la résine époxy, le biocharbon non modifié 

a été silanisé avec du (3-mercaptopropyl) triméthoxysilane. Les figures III.6c, III.6d montrent que la 

silanisation n’a pas altéré la morphologie des fibres, notamment leur longueur, ce qui indique que le 

processus n’est pas destructeur pour la structure du biochar. Cependant, la silanisation a créé une fine 

couche supplémentaire sur la surface du BTS grâce au revêtement de silane. La modification au silane 

a changé les propriétés de surface du BTS sans altérer les dimensions des fibres. 

I.5  CARACTERISATION DES COMPOSITES 

I.5.1 Caractérisation Morphologique (MEB) 

La micrographie de la résine époxy à 100 wt% (Figure III.7a) montre une surface relativement lisse et 

homogène, caractéristique d’une matrice époxy pure sans renfort. On peut distinguer quelques défauts 

ponctuels sous forme de petites cavités ou porosités, probablement dues à la présence de bulles d’air 

piégées lors de la mise en œuvre [16, 17]. 

Pour les composites époxy renforcé par 10wt% de fibres végétales de grignon d’olive non traitées 

EP/FNT10 (Figure III.7b), on observe clairement la présence de fibres végétales dispersées au sein de 

la matrice époxy. Les fibres ont une structure fibreuse et rugueuse typique des fibres naturelles. 

Cependant, on peut noter une faible adhésion entre les fibres et la matrice, avec des zones de 

décohésion et de vides interfaciaux visibles. Cela s’explique par la nature hydrophile des fibres 

végétales, peu compatible avec la matrice époxy hydrophobe, ce qui nuit à la qualité de l’interface 

fibre/matrice [4, 12, 18]. Les composites époxy renforcé par 10 wt% de fibres traitées par agent silane 

EP/FTST10 (Figure III.7c, les fibres FTS sont nettement mieux liées à la matrice époxy. On observe 

une meilleure adhésion à l’interface fibre/matrice, avec moins de zones de décohésion. Cela est dû au 

traitement des fibres par un agent de couplage silane, qui améliore la compatibilité entre les fibres 

hydrophiles et la matrice hydrophobe, favorisant ainsi le mouillage et l’adhésion interfaciale [13, 17]. 
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Figure 20III.7:Micrographies MEB des composites d’époxy : (a) matrice à 100 wt % (EP100), (b) 

renforcée par 10 wt% de fibres de grignon d’olive non traités à (EP/FNT10); (c) renforcée par 10 wt% 

par fibres traité par agent silane (EP/FTST10) 

Les composites époxy renforcé par 10 wt% de biochar non traitées obtenu par pyrolyse des fibres 

végétales EP/BNT10 (Figure III.8a), présente une structure plus rigide et plus dense que les fibres 

naturelles brutes. On distingue des particules de biochar dispersées dans la matrice, mais avec une 

faible adhésion à l’interface, similaire au cas des fibres non traitées. Des zones de décohésion et de 

vides sont clairement visibles autour des particules de biochar [19]. 

Les composites époxy renforcé par 10 wt% de biochar traité par agent de couplage EP/BTS10 (Figure 

III.8b): Grâce au traitement des particules de biochar par un agent de couplage, on observe une nette 

amélioration de l’adhésion à l’interface avec la matrice époxy. Les particules de biochar semblent 

mieux liées à la matrice, avec moins de zones de décohésion apparentes. Cela s’explique par la 

création de liaisons chimiques entre l’agent de couplage et les groupes fonctionnels présents à la 

surface du biochar et de la matrice, favorisant ainsi l’adhésion interfaciale [20]. 
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Figure 21III.8: Micrographies MEB des composites d’époxy : (a) renforcée par 10 wt% du biochar 

non traités (EP/BNT10); (b) renforcée par 10 wt% par le biochar traité par agent silane (EP/BTST10) 

I.5.2 Test de la dureté Shore 

La résine époxy pure (EP100) (Figure III..9) possède une dureté Shore relativement basse autour de 96 

unités. L’incorporation de fibres de grignon d’olive non traitées (FNT) à 5 wt% et 10 wt% dans la 

matrice époxy améliore légèrement la dureté jusqu’à environ 92 et 90 unités respectivement pour 

EP/FNT5 et EP/FNT10. Ceci est dû à l’effet de renfort des fibres/particules qui transfèrent une partie 

des charges mécaniques de la matrice époxy vers les renforts plus rigides [21]. Cependant, cette 

amélioration reste modeste en raison de la faible adhésion interfaciale entre les renforts non traités et 

la matrice époxy. Cependant, le traitement de ces fibres par le (3-mercaptopropyl) triméthoxysilane 

(FTS) augmente considérablement la dureté des composites EP/FTS5 et EP/FTS10 à environ 90 et 98 

unités respectivement. Ce traitement de surface permet la formation de liaisons covalentes entre les 

groupes fonctionnels des agents de couplage silanes et les groupes hydroxyles des fibres d’une part, et 

les groupes époxydes de la matrice d’autre part. Ceci renforce considérablement l’adhésion 

interfaciale renforts/matrice. 

De même, l’ajout de biochar non traité dérivé de pyrolyse de grignon d’olive (BNT) à 5 wt% et 10 

wt% améliore modérément la dureté jusqu’à environ 94 unités pour les deux formulations EP/BNT5 et 

EP/BNT10 [22, 23]. Mais le traitement de ce biochar par le (3-mercaptopropyl) triméthoxysilane (BTS) 

entraîne une augmentation significative de la dureté jusqu’à environ 97 et 92 unités pour les 

composites EP/BTS5 et EP/BTS10 respectivement. Le traitement améliorant grandement l’adhésion 

interfaciale. Ceci conduit à un transfert de charge plus efficace vers les renforts lors de la déformation. 

Les charges peuvent ainsi être mieux réparties et supportées conjointement par la matrice et les 

renforts traités, rigidifiant le composite [20]. 
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Figure 22III.9: Dureté Shore des composites d’époxy renforcés par fibre de grignon d’olive et biochar 

traité et non traité par (3-mercaptopropyl) triméthoxysilane à 5 et 10 wt% 

I.5.3 Test d’absorption d’eau 

L’absorption d’eau dans les composites polymères est principalement due à la diffusion des molécules 

d’eau à travers le réseau polymérique et le long des interfaces fibres/matrices. La résine époxy pure 

EP100 présente une faible absorption d’eau, autour de 1% après 400 heures d’immersion (Figures III.10 

et III.11) [24]. L’ajout de fibres de grignon d’olive non traitées (FNT) à 5% et 10% dans les 

composites EP/FNT5 et EP/FNT10 augmente légèrement l’absorption d’eau par rapport à la résine 

pure, jusqu’à environ 2% après 400 heures. Ceci est lié à la nature hydrophile des fibres végétales non 

traitées, en raison de leur composition riche en groupements hydroxyles qui peuvent former des 

liaisons hydrogène avec l’eau. qui facilitent la pénétration de l’humidité [25]. Cependant, le traitement 

de ces fibres par le (3-mercaptopropyl) triméthoxysilane dans les composites EP/FTS5 et EP/FTS10 

permet de réduire considérablement l’absorption d’eau, la ramenant à des niveaux comparables à la 

résine pure après 400 heures. Ce traitement de surface rend les fibres plus hydrophobes, limitant ainsi 

la diffusion de l’humidité à l’interface fibres/matrice [7, 12, 26]. 

Pour les composites renforcés par le biochar non traité (BNT) dérivé de pyrolyse de grignon d’olive, 

on observe une légère augmentation de l’absorption d’eau par rapport à la résine pure pour les 

formulations EP/BNT5 et EP/BNT10, mais dans une moindre mesure que pour les fibres non traitées. 

Le caractère hydrophobe partiel du biochar limite la prise en eau [20]. Enfin, le traitement du biochar 

par le (3-mercaptopropyl) triméthoxysilane dans les composites EP/BTS5 et EP/BTS10 permet de 
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réduire davantage l’absorption d’eau, la maintenant proche des niveaux de la résine pure après 400 

heures d’immersion. Comme pour les fibres traitées, ce traitement renforce l’hydrophobie des 

particules de biochar et l’adhésion interfaciale, bloquant les chemins de diffusion de l’humidité [27]. 

 

Figure 23III.10: Absorption d’eau des composites d’époxy renforcés par fibre de grignon d’olive et 

biochar traité et non traité par (3-mercaptopropyl) triméthoxysilane à 5 wt% 

 

Figure 24III.11: Absorption d’eau des composites d’époxy renforcés par fibre de grignon d’olive et 

biochar traité et non traité par (3-mercaptopropyl) triméthoxysilane à 10 wt% 
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CONCLUSION GENERALE 
 

 

Les différentes analyses réalisées ont permis de caractériser en détail les fibres de grignon d’olive non 

traitées (FNT), traitées par un agent de couplage silane (FTS), le biochar non traité (BNT) et le 

biochar traité par silane (BTS). Les résultats obtenus montrent des modifications significatives des 

propriétés des fibres et du biochar après traitement par pyrolyse et greffage avec des agents de 

couplage silane. 

Caractérisation Chimique et Structurale: 

o FT-IR: Les fibres non traitées montrent une richesse en groupes hydroxyles et carbonyles. Le 

traitement silane réduit les groupes hydroxyles et introduit des groupes mercaptans, indiquant 

une greffe réussie du silane. Le biochar montre une structure principalement carbonée, avec 

une réintroduction de groupes organo-silanes après traitement. 

o XRD: Les fibres non traitées ont une faible cristallinité. Le traitement silane augmente la 

cristallinité des fibres et du biochar, suggérant une meilleure organisation structurelle. 

o SEM: Les fibres non traitées ont une surface rugueuse et irrégulière, tandis que le traitement 

silane lisse et uniformise la surface. Le biochar non traité a une surface lisse, et la silanisation 

ajoute une couche fine sans altérer la morphologie. 

Caractérisation des Composites: 

o Micrographie SEM: Les composites avec des fibres non traitées montrent une faible 

adhésion interfaciale, améliorée par le traitement silane. Le biochar traité montre également 

une meilleure adhésion. 

o Dureté Shore : Les composites avec des fibres et biochar non traités montrent une 

augmentation modeste de la dureté. Le traitement silane conduit à une augmentation notable 

de la dureté. 

o Absorption d’eau : Les composites avec des fibres non traitées absorbent plus d'eau, tandis 

que le traitement silane réduit l’absorption, rendant les fibres et le biochar plus hydrophobes. 

Le traitement par agent de couplage silane améliore la cristallinité, la surface, et l’adhésion des fibres 

de grignon d’olive et du biochar, aboutissant à des composites avec de meilleures propriétés 

mécaniques, une dureté accrue et une absorption d’eau réduite. 
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Résumé 

Le développement des matériaux composites a suscité un vif intérêt dans divers secteurs industriels en 
raison de leurs propriétés mécaniques remarquables et de leur faible densité. Ces composites, qu'ils 
soient à matrice organique, céramique ou métallique, renforcés par divers types de fibres ou de 
particules, offrent des perspectives prometteuses pour la conception de structures légères et 
performantes. Face aux défis environnementaux, l'émergence de composites biosourcés constitue une 
évolution incontournable, combinant avantages techniques et respect de l'environnement. 

Ce projet de fin d'études explore en profondeur l'univers des matériaux composites, en mettant 
l'accent sur les biocomposites, qui intègrent des éléments naturels dans des matrices polymères pour 
créer des produits respectueux de l'environnement. Les analyses réalisées ont permis de caractériser 
en détail les fibres de grignon d'olive et le biochar, notamment après traitement par pyrolyse et 
greffage avec des agents de couplage silane. Les résultats montrent des modifications significatives 
des propriétés chimiques et structurales, notamment une augmentation de la cristallinité, une 
amélioration de l'adhésion interfaciale et une réduction de l'absorption d'eau après traitement par 
silane. En conclusion, le traitement par agent de couplage silane améliore les propriétés des fibres de 
grignon d'olive et du biochar, conduisant à des composites avec des propriétés mécaniques 
améliorées, une dureté accrue et une résistance à l'absorption d'eau, ouvrant ainsi la voie à de 
nouvelles applications dans divers domaines industriels. 

Mots-clés : Biocomposite, fibre de grignon d'olive, agent de couplage au silane, durabilité 
environnementale. 

 

Abstract 

The development of composite materials has sparked significant interest across various industrial 
sectors due to their remarkable mechanical properties and low density. These composites, whether 
organic, ceramic, or metallic matrix-based, reinforced with various types of fibers or particles, offer 
promising prospects for designing lightweight and high-performance structures. In response to 
environmental challenges, the emergence of bio-sourced composites represents an inevitable 
evolution, combining technical advantages with environmental sustainability. 

This thesis project delves deeply into the realm of composite materials, with a focus on biocomposites 
that integrate natural elements into polymer matrices to create environmentally friendly products. The 
conducted analyses have allowed for a detailed characterization of olive pomace fibers and biochar, 
particularly after treatment through pyrolysis and grafting with silane coupling agents. The results 
demonstrate significant modifications in chemical and structural properties, including increased 
crystallinity, improved interfacial adhesion, and reduced water absorption after silane treatment. In 
conclusion, silane coupling agent treatment enhances the properties of olive pomace fibers and 
biochar, leading to composites with improved mechanical properties, increased hardness, and 
resistance to water absorption, thereby opening the door to new applications in various industrial 
domains. 

Key words: Biocomposite, Olive pomace fiber, Silane coupling agent, Environmental sustainability.



 

49 
 
 


