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RESUME :

Ce travail vise a exploiter et a valoriser les résidus vegetaux pour apporter une réelle
contribution a la protection de I’environnement. Cela permet également d'étendre son
champ d'application a d'autres secteurs industriels.

Cette étude a été consacrée au développement de nouveaux matériaux composites a
basede résines époxy renforcées par des fibres naturelles, pour une éventuelle application
dans la préparation de tuiles. Nous avons choisi des feuilles de mais et des peaux de banane
comme biomasses incorporées dans la matrice de résine (époxy) avec 10 % de charge, afin
d'améliorerles propriétés physiques, chimiques et mécaniques et d'obtenir une bonne
adhérence entre les fibres et le polymeére. Les composites obtenus ont été analysés par
spectroscopie infrarouge. Parla suite, des tests de dureté, d'absorption d'eau et de la
résistance chimique dans les différents solvants ont été effectués.

Les résultats ont montré de bons rendements en biopolymeéres et des propriétés
physicochimiques et mécaniques acceptables pour les composites, qui peuvent étre
améliorées a l'avenir en optimisant leurs méthodes de production.

Mots clés : Déchet végétal - Biopolymere — Matériaux composites - Tuiles
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Depuis le début du 21°™ siécle, les composites renforcés par des fibres naturelles ont fait
I'objet d'une attention considérable de la part des chercheurs scientifiques en raison des graves
problémes liés a la pollution de I'environnement et aux pénuries d'énergie. Les fibres végétales
que l'on trouve dans le luffa, I'allium, le sisal, le quinoa et la banane présentent un certain nombre
d'avantages significatifs par rapport a leurs homologues synthétiques [1] et ont été introduites
dans tous les types de polymeéres : Thermoplastiques (polypropyléne, polychlorure de vinyle et
polyéthylene) et thermodurcissables (résines époxy, résines phénoliques et polyesters insaturés)
[2]. lls sont facilement disponibles, peu colteux et peu denses, minimisent la corrosion des

équipements de traitement, sont non toxiques, renouvelables, recyclables et biodégradables [3].

Les matériaux composites ont été utilisés dans diverses applications telles que l'industrie
automobile, I'aéronautique, l'industrie électrique, I'emballage, I'équipement médical,
I'nabillement, le transport, et la construction [2]. L'utilisation de fibres naturelles comme renfort
de matériaux composites est justifiée pour exploiter une ressource naturelle, développer des
matériaux et des technologies respectueux de l'environnement. Il a été démontré que le
renforcement des matériaux de construction avec des fibres naturelles améliorait leurs

performances [4].

Parmi les différentes fibres végétales présentes dans notre pays, on peut citer les fibres de
pelures de bananes et les fibres de feuilles de mais sont considérees comme un déchet de la
nature produite dans notre région. Ces fibres offrent une stabilité particuliére, c'est pour cela
qu'elles sont associées comme renfort naturel aux matériaux polyméres pour obtenir des

biomatériaux.

L'une des applications des biomatériaux est la fabrication des tuiles, c’est un domaine de
recherche en plein essor. Ces tuiles présentent plusieurs avantages par rapport aux tuiles
traditionnelles, elles constituent une protection dense, elles sont plus légeres, ce qui facilite leur
transport et leur pose, plus résistantes aux intempéries, ce qui prolonge leur durée de vie et plus

recyclables, ce qui réduit leur impact environnemental [5].

Dans ce contexte notre travail s’inscrit, I’objectif principal est de valoriser des déchets
végétaux pour extraire des biopolymeres cellulosique, qui sont ensuite combinés avec la résine
époxy pour obtenir des matériaux composites et par la suite d'‘évaluer leurs propriétés physico-

chimiques et mécaniques, afin de les appliqués dans la préparation des tuiles



Notre manuscrit est organisé comme suit :

v' Le premier chapitre : Il s'agit d'une recherche bibliographique sur les composites
fabriqués a partir de différents types de fibres et leurs diverses applications, ainsi que sur
la connaissance des différentes fibres naturelles et autres utilisées dans les matériaux de
construction.

v Le deuxiéme chapitre : Dans ce chapitre, nous présentons l'aspect expérimental, ou nous
avons exposé les matériaux et les protocoles expérimentaux ainsi que les techniques
d’analyse et de caractérisations utilisées lors de ce travail.

v Le troisieme chapitre est consacré aux résultats que nous avons obtenus et leurs

I'interprétation.

Ce travail se termine par une conclusion générale qui résume les principaux résultats
obtenus dans le cadre de cette étude, en déclarant quelques perspectives de recherche qui

peuvent étre réalisees par d’autres chercheurs.



[1]

[2]

[3]

[4]

[5]
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CHAPITRE | : SYNTHESE BIBLIOGRAFIQUE

l.1-Introduction :

Les composites sont une catégorie de matériaux innovants qui combinent deux ou
plusieurs matériaux pour créer des produits plus performants que leurs composants. lls sont
devenus une solution a un certain nombre de problemes, ce qui en fait le meilleur choix dans de

nombreux domaines.

Ce chapitre est divisé en trois parties. La premiere partie donne un apercu des matériaux

composites, de leurs composants, de leurs propriétés et de leurs domaines d'application.
La deuxieme partie donne un apercu des fibres naturelles, de leur role et de leur traitement.

La troisieme partie présente les tuiles, leurs propriétes, leurs types et leurs procédés de

fabrication.
I.2-Définition générale d’un composite :

Un composite est un systéme de matériaux constitué de deux phases ou plus a I'échelle
macroscopique, dont les performances et les propriétés sont bien supérieures a celles des

matériaux constitutifs agissant indépendamment [1].

Les matériaux composites peuvent étre classés en fonction de leur renfort [2], la phase la
plus solide et discontinue est appelée fibres de renforcement, et la phase la plus faible et continue
est appelée résine/matrice.[1], qui peut étre organique, métallique ou minérale. Cette étude se
concentre principalement sur les matériaux composites a matrice organique avec des renforts

fibreux.

Avant de passer a l'analyse, il est important de comprendre que la modification de la
nature, de la proportion des composants et de lI'orientation des fibres entraine une modification
des propriétés du composite. Alors que la matrice transmet aux fibres les sollicitations
mécaniques extérieures et protege les fibres des agressions extérieures, le renfort fibreux
améliore les performances mécaniques du matériau composite. Le type d'association
fibres/matrice est déterminé par les exigences de I'application, telles que les caractéristiques

mécaniques, la résistance a la corrosion, le co(t, etc. [2]
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: Matrice

"4 . Renfort

Figure 1.1 : Matériau composite [3].
1.3-Les types des matériaux composites :

1.3.1- Matériaux composites de hautes performances (HP) :

La majorité des résines époxydes sont renforcées par des fibres longues de verre, mais
Principalement, elles contiennent aussi du carbone ou de I'aramide [4]. Les HP utilisés dans
I'aéronautique sont d'un co(t élevé. Le codt est influencé par les renforts dont le taux de renfort
est supérieur a 50%. Ses propriétés mécaniques (résistance et rigidité) dépassent de loin celles
des métaux, contrairement au GD. Les méthodes de calcul de structures et d'homogénéisations

pour les HP ont été développées [5].
1.3.2-Matériaux composites de grande diffusion (GD) :

Ils sont généralement réalisés a partir de fibre de verre et de résine polyester insaturée ou
phénolique [4]. Les GD représentent 95 % des matériaux composites utilises. Ils sont
généralement en plastique renforcé, avec un taux de renfort d’environ 30 %. Dans la plupart des
cas, l'anisotropie des propriétés est absente ou non maitrisée, car les renforts sont des fibres

courtes. Les renforts et les matrices ont des codts égaux [5].
I.4-Classification des matériaux composites :
Les matériaux composites peuvent étre classés selon plusieurs critéeres comme suit [6] :

1.4.1-Classification selon la nature de matrice :

Un grand nombre de matériaux composites existent actuellement et sont généralement

classés en trois groupes selon le type de matrice :
<> Les composites a matrices organiques (CMO) :

Sont largement utilisés dans l'industrie pour fabriquer des composites industriels.
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<> Les composites a matrices céramiques (CMC) :

Concus pour les applications de haute technicité et travaillant a haute température, tels que dans

les secteurs spatial, nucléaire et militaire, ainsi que pour le freinage (freins carbone).
<~ Lescomposites & matrices métalliques (CMM) :

Sont un sujet d'intérét pour les concepteurs des industries automobiles, électroniques et de

loisirs, car ils répondent & des exigences mécaniques spécifiques.[7]

Cependant, en raison du besoin urgent de protéger la santé de 1’environnement, des
matrices naturelles sont également utilisées.[8]

Tableau 1.1 : les différents types de composites [9]

Type de composite Constituants type de Domaine
composite d’application
1) Composites matrice organique Reésine/fibre cellulosique -imprimerie
-papier -résine/copeaux -batiment
-carton -résine/tissus -toitures
-panneaux de fibres toiles enduites -élastomere -automobile
-matériaux d’étanchéité et -caoutchouc/acier

pneumatiques

2) composites a matrice minérale Ciment/sable/granulats -génie civil
-bidon Carbone/fibres -aviation
-composite-carbone -espace

3) composites a matrice métallique Aluminium/fibres de bore -aérospatial

Aluminium/fibres de carbone

1.4.2-Classification selon la catégorie du renfort :
La matrice est renforcée par des fibres d’origine ou de forme différente.

Les composites fibreux peuvent étre divisés en deux catégories, selon les fibres renforcées
- les fibres inorganiques ou les fibres organiques. Ces fibres peuvent étre de formes diverses

(droites, plates ou multidirectionnelles).[10]
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Fibres metaliques (Fe, Cu,Al..)

Fibres inorganiques

Fibres polyméres inorganiques
[Verre, Carbane...)

Matériaux composites

Fibres polyméres organique
[Palypropylene, Polyamide..)

Fibres organiques

Fibres naturelles {Jute, Sisal,
Chanvre...)

Figure 1.2 : Classification des composites selon la catégorie du renfort. [10]

1.4.3-Classification selon la forme du renfort :

En fonction de la forme des renforts, les composites sont classés en deux grandes classes :

1.4.3.1-Les composites a fibres : sont constitués de fibres continues ou discontinues, qu'elles
soient coupees ou courtes. En modifiant leur orientation, on peut ajuster les propriétes

mécaniques du matériau et obtenir des matériaux isotropes ou anisotropes.[11]
Le renfort se trouve sous forme de fibres, qui a leur a se divisent en :

<~ Les composites a fibres longues : sont constitués d'un ensemble de fibres continues
alignées et immergées dans une matrice qui assure leur cohésion.

< Les composites a fibres courtes : les fibres discontinues sont disposées de fagon
aléatoire et non orientée.

<~ Les composites a renfort tissu : Un tissu est formé par des fils tissés dans deux
directions perpendiculaires, qui correspondent a la direction de la chaine (associée a la
direction longitudinale de la couche composite) et la direction de trame (associée a la

direction transversale de la couche composite).

Les tissus se differencient en ce qui concerne le type de fils utilisé et le mode

d'entrecroisement des fils de chaine et de trame.

1.4.3.2-Les composites a particules :

Si le renfort est constitué de particules, on parle de matériau composite a particules. La

particule est une fibre ne possédant pas de direction privilégiée [12].
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(L5

ALY
Composite Composite (_:QmPOS“C
a particules a fibres courtes a fibres longues

Figure 1.3 : Les structures géometriques des renforts de composites a fibres longues, a fibres

courtes et a particules [13]

I.5-Les caractéristiques générales :
Les principales caractéristiques des pieces fabriquées en matériaux composites sont :

Une faible masse,

La bonne tenue en fatigue (durée de vie augmenteée),

L’absence de corrosion,

L’absence de plasticité (leur limite élastique correspond a la limite de rupture)

Le vieillissement sous I'action de I'numidité et de la chaleur,

L’insensibilité a certains produits chimiques courants (solvants, peinture, huiles...),
Tenue aux impacts et aux chocs trés moyenne,[6]

|.6-Composants d’un matériau composite :

Les matériaux composites sont des matériaux structurels constitués de deux ou plusieurs
composants assemblés a un niveau macroscopique. Cela se compose généralement de deux
phases : La premiére phase est appelée la matrice. La deuxiéme étape est 1’étape de
renforcement, qui assure la résistance mécanique. Il peut prendre la forme de fibres, de feuilles

ou de particules incorporées a la phase matrice [14].
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Matériau
composite

Charges et additifs

Figure 1.4 : Structure d'un matériau composite [15].

1.6.1-Matrice :

Le terme matrice désigne la matiere solide qui entoure les renforts d'un matériau

composite afin de former une masse compacte.[16]

L'objectif principal de la matrice est d'assurer la cohésion et I'orientation des fibres. Elle
assure également la transmission des contraintes mécaniques et la protection contre les

agressions extérieures. [15]

La matrice doit avoir une masse volumique faible pour préserver les propriétés

mécaniques spécifiques élevées des matériaux composites [17].

La classification des types de matrices couramment rencontrées est donnée sur la figure :
Céramique

‘ Matrice . ‘
Thermoplastique
L :

Thermodurcissable

Meétallique

Figure 1.5 : Les différents types de matrices. [18]

Dans la plupart des cas, la matrice composée du matériau composite est une résine

polymere de faible densité. Il existe deux principaux types de résine : les thermoplastiques et

> 1€

les thermodurcissables [19].
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Il est important de bien comprendre les différences fondamentales entre ces deux types de

matrices. [20]
1.6.1.1-Matrices thermoplastiques (TP) :

Les thermoplastiques se présentent sous forme de chaines linéaires ou branchées qui ne
sont liees entre elles que par des liaisons faibles (van der Waals ou hydrogene). Pour les modeler,
il est nécessaire de les chauffer, puis de les refroidir pour les fixer. Cette opération est réversible.
Leur faible propriété mécanique est renforcée par l'incorporation de charge, ce qui leur confére
une tenue thermique et mécanique améliorée, ainsi qu'une bonne stabilité dimensionnelle [21].
Parmi les résines thermoplastiques, on peut citer le polypropyléne et les polyamides [6].
1.6.1.2-Matrices thermodurcissables (TD) :

Les thermodurcissables sont largement utilisés dans la fabrication des composites a
matrice organique en raison de leurs propriétés mécaniques et de leur stabilité une fois
transformes. Elles subissent une transformation irréversible et se durcissent a mesure que la
température augmente pendant la polymérisation, Formation d’un réseau tridimensionnel de
monomeres liés par des liaisons covalentes. Généralement associées a des fibres longues ou
continues. De plus, on utilise ces résines de maniére exceptionnelle avec des renforts en raison
de leur fragilité [22,18].

Parmi les résines thermodurcissables, on retrouve principalement : I'époxy, le polyester

insaturé et la résine phénolique. Nous nous concentrerons sur la résine époxy [23].

< Epoxy :

A- Les résines époxydes :

Les résines époxydes occupent une position spéciale en raison de leur polyvalence dans
les domaines industriels (figure 1.6). Il est estimé que la production mondiale de résines époxy
est d'environ 1,6 million de tonnes par an. 85 % des résines époxy sont produites aux Etats-Unis,

en Europe et au Japon [24].
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Figure 1.6 : Diagramme des applications des résines époxy dans 1I’industrie [24].

C’est la résine la plus utilisée apres la résine polyester insaturée. Elles ne représentent
cependant que de I’ordre de 5 % du marché mondial des composites, a cause de leur prix élevé
(de I’ordre de cing fois plus que celui des résines polyesters). Du fait de leurs bonnes
caractéristiques mécaniques, les résines époxydes, généralement utilisées sans charge, sont les
matrices des composites a haute performance (construction aéronautique, espace, missiles, etc.)

[23]. C’est un composée de deux liquides mixables, une resine époxyde et un durcisseur [25]
B- Durcisseur :

Un durcisseur est ajouté (deuxiéme composant) pour former une molécule
tridimensionnelle en créant des ponts intermédiaires entre les chaines linéaires. Les deux
produits se combinent pour former un monomere, le diglycidyléther du bisphénol A (DGEBA).

Les durcisseurs peuvent agir entre 15 et 200°C, suivant leur nature chimique [26]
1.6.2-Renfort :

Les renforts sont généralement fabriqueés a partir de matériaux plus durs que la résine. [6]
Le renforcement peut améliorer les propriétés physico-chimiques d'un matériau (telles que la
résistance aux acides et aux bases pour le stockage de produits chimiques), ainsi que les
propriétés mécaniques (telles que la résistance a la pression, aux chocs, a l'abrasion, etc.) et
électriques (€électriques). Résistance, conductivité, etc.). Cela facilite également la mise en

ceuvre et reduit les codts de fabrication des matériaux [7]
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Les caracteéristiques recherchées pour les renforts sont :

e Des propriétés mécaniques élevées,

e Une masse volumique faible,

e Une bonne compatibilité avec les résines,
e Une facilité de mise en ceuvre,

e Un faible codt. [27]

On peut trouver les renforts sous forme filamentaire (des fibres organiques ou

inorganiques) [28].
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L. - b -
Naturelles R .
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A
-~ u
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Figure 1.7 : Différents types de renforts. [23]
< Lesfibres naturelles :

Au cours de la derniére décennie, les composites renforcés de fibres naturelles ont de plus

en plus attiré I’attention des chercheurs et de 1’industrie [29].

Comme le montre la figure 1.8, il existe une vaste gamme de fibres naturelles qui peuvent

étre utilisees comme matériaux de renforcement ou comme charges [30].



CHAPITRE | : SYNTHESE BIBLIOGRAFIQUE

Nous en avons trois types : les fibres animales, végétales, minérales.
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fibres
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L[ A |

fibres de fibres
bois | agricoles

| -
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fibres ] fibres | fibres fibres fibres
libériennes issues des issues des issues du 1ssues des
feuilles nes fruits

tiges
Figure 1.8 : Classification des fibres naturelles [29]

> Lesfibres végétales :

Les fibres végétales sont principalement composées de cellulose, d'hémicelluloses, de
lignines et de pectines, isolées ou associées a d'autres composants. Ces fibres offrent de
nombreux avantages pour la production de matériaux composites combinés a des polymeres et
sont de plus en plus explorées pour de nouvelles applications dans des domaines tels que les
plastiques, la construction et le secteur automobile. Ils ont le potentiel de renforcer les
polymeres, en remplagant les fibres synthétiques comme le verre, le kevlar et le carbone.[6]

A- Composition chimique :
< Lacellulose :

La cellulose est le polymeére naturel le plus abondant dans la nature. Chaque année, 830
millions de tonnes de cellulose sont produites par photosynthése.[32]

La cellulose est un polymeére constitué de trés longues chaines stéréoreguliéres de
composés de glucose CesH120s (figure 1.9). La composition élémentaire massique des
macromolécules de cellulose est de 49,4 % en oxygéne, 44,4 % en carbone et de 6,2 % en
hydrogéne [33].

Le motif répété est un dimére cellobiose [34] (formé de 2 unités de glucose) liées entre
elle par une liaison glycosidique B-(1,4) [32]. Le nombre d'unités répétitives et le degré de

polymérisation varient en fonction de l'origine de la cellulose.
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De nombreuses fibres (coton, chanvre, jute, lin, etc.) étant composées de cellulose, ce

polymere présente un grand intérét d'un point de vue industriel [34]

OH

<
HO\——0 —/~7—0H
HM w é\]

Figure 1.9 : Composition chimique de la cellulose montrant 1’unité de répétition de la
cellobiose [35].

< L’hémicellulose :

L'hémicellulose est un polymere amorphe présentant diverses structures. N’est ni de la
cellulose ni de la pectine, c'est donc un polysaccharide complexe de faible poids moléculaire.

IIs sont situés a hauteur du mur végétal.

Parmi les hémicelluloses, on peut citer : les arabinanes, les xylanes, galactanes, mannanes
et glucanes. lls sont responsables du maintien de la structure organisée de la paroi et agissent
comme agents de liaison entre les fibrilles de cellulose. Ils sont facilement extraits avec des

solutions alcalines et sont solubles dans I'eau.

IIs ont une structure en forme d’hélice qui leur donne une certaine souplesse.[36]

Ja structure de I’hémicellulose est représentée sur la figure 1.10 :
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<~ Lalignine :

C'est le polymeére naturel le plus abondant sur Terre, représentant 18 a 35 % de la biomasse
en poids [30]. La lignine originelle ou “’protolignine’” constitue la plus importante fraction non
saccharique des fibres végetales. Elle est formée a partir d'un polymére phénolique amorphe
tridimensionnel contenant trois types différents de pénylopropanes (alcools p-coumaryl,
coniférylique et sinapylique) [37] (figure 1.11). Enfin, la lignine, par sa nature plutét
hydrophobe, provoque une résistance a l'eau et contrdle également le transport des solutions et
la teneur en eau des plantes [38], contribue a la rigidité structurelle des parois cellulaires et

protége contre les attaques des organismes pathogenes [30].

Une structure possible est illustrée a la figure 1.12.

p-coumaryl alcohol Coniferyl alcohol Sinapyl alcohol

Figure 1.11 : Structure des précurseurs de la lignine [29].
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Figure 1.12 : Structure possible de la lignine [39].
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B- Classification des fibres végétales :

< Lesfibres des feuilles :

La fibre est fabriquée en chevauchant de paquet qui entoure le long des feuilles a renforcer
par ces fibres rigides et dures.[40].

< Fibres de tige :

Les fibres de tige sont obtenues a partir des tiges des plantes dicotylédones. Leur but est
de donner une bonne rigidité aux tiges des plantes. Les fibres de lin, de kenaf et de chanvre sont
parmi les fibres de tige les plus couramment utilisées. [40-41].

< Fibre de bois :

La fibre de bois est obtenue par le broyage d'arbres tels que le bambou [42].

< Fibres de surface :

Les fibres de surface entourent généralement la surface de la tige, du fruit ou du grain. La
fibre de surface du grain est le plus grand groupe de cette famille de fibres. Ils comprennent le
coton et la noix de coco (noix de coco). [43]

C- Lero6le des fibres :

Les principales raisons d'utiliser des fibres comme renforts sont leur bonne résistance a la
rupture. Le role des fibres incorporées dans la matrice est d'augmenter la résistance a la traction
de la matrice et de réduire la propagation des microfissures. Dans certains cas, elles peuvent
également renforcer la structure ou remplacer les armatures passives. En général, les fibres

améliorent également la répartition des contraintes mécaniques.

L'incorporation de fibres augmente la ductilité de la matrice et donc les propriétés post-
fissures. En outre, les fibres peuvent améliorer la résistance a la flexion, a la torsion, au
cisaillement, aux chocs et a la fatigue. Une matrice de fibres continues peut résister aux
contraintes apres l'apparition de fissures. Les améliorations de la résistance mentionnées ci-
dessus dependent du contenu, de la nature, de la taille et de la méthode de traitement des fibres
utilisées. 1l est important de souligner qu'une distribution uniforme des fibres dans le mélange
est une condition préalable a I'amélioration des propriétés mécaniques de la matrice fibreuse.
Selon le type utilisé, les fibres permettent également de mieux contrdler la propagation et

I'ouverture des fissures [36].
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D- Traitements des fibres végétales :

La qualité de I’interface fibre-matrice est trés importante pour 1’utilisation de fibres
naturelles comme fibres de renforcement des polymeres. Il est donc souvent nécessaire d’ajuster

la surface de la fibre pour améliorer cette interface. [7]

Pour obtenir les propriétés spécifiques requises des matrices de fibres végétales, il existe

trois principaux types de traitement répertoriés : Physique, chimique et thermique [36].

D.1-Traitement chimique :

Les traitements chimiques dans les fibres végétales servent a résoudre le probleme de

compatibilité entre les fibres et la matrice et améliorer ainsi leur adhérence qui consiste en :

e Nettoyage de la surface de la fibre ;

e Modification de la composition chimique ;
e Réduction de la rétention de I"humidité ;

e Augmentation de la rugosité ;

e Modification des propriétés mécaniques ;

e Amélioration de la stabilité thermique.[36]

Les modifications chimiques comprennent les traitements chimiques avec de la soude ;
silane (alcoxyde de silicium fonctionnalisé), la triazine, 1’acide acétique, 1’isocyanate, le

benzoyl, I’'imidazolidinone ...etc. [7]

> Traitementalcalin :

Ce traitement des fibres naturelles, également connu sous le nom d’ancrage, est le moyen
le plus courant de produire des fibres de haute qualité. Ils comprennent I’immersion des fibres
dans une solution d’hydroxyde de sodium (NaOH), I’hydroxyde de potassium (KOH) ou
I’hydroxyde de lithium (LiOH). Ceci divise la fibre composite en fibres plus petites, augmentant
la zone de contact. Cette technique augmente également le nombre de sites interactifs et améliore

le mouillage des fibres.

Le traitement alcalin réduit le nombre de groupes -OH dans la cellulose et forme des
groupes -O'Na* entre les chaines moléculaires de la cellulose (figure 1.13). Cela détruit

I’hémicellulose, la pectine et une partie de lignine. Le degré de polymérisation et la direction
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des zones cristallines dans la cellulose changent également, créant plus de zones amorphes et

augmentant ainsi 1’acces aux produits chimiques (figure 1.14). [30]

Fibre-OH + NaOH — Fibre-O"Na" + H,0O

Figure 1.13 : Schématisation du mercerisage de la fibre naturelle.
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Figure 1.14 : Structure typique de la fibre lignocellulosique, i (non traitée), ii (aprés traitement
alcalin) [30].

D.2- Traitement physique :

L'objectif des méthodes physiques est de modifier les propriétés structurelles et
surfaciques de surface d'une fibre de cellulose, sans qu'il soit nécessaire de procéder a des

modifications chimiques.[44]

On peut citer entre outres :

e L’irradiation par Ultra-violet
e Lestraitements par décharges électriques (corona, plasma froid)

e Letraitement par irradiationy. [7]
D.3- Traitement mécanique :

C’est une technique trés économique. Il consiste en une séparation des fibres a 1’aide de
différentes machines telles que des machines de découpe (marteau ou laminage), les tambours
rotatifs ou des rouleaux cannelés (figures 1.15 et 1.16). Ainsi la fibre est isolée sans changer sa

composition ou structure [30].
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(a)

Figure 1.15 : Exemple de fibre de sisal : a (Extraction des fibres de sisal), b (séchage), c (corde
des fibres de sisal) [30]

e _10» .

Figure 1.16 : Décortication automatisée par martelage [30].

E- Avantages et inconvénients des fibres végétales :

Les propriétés physiques méecaniques des fibres végétales sont influencées par certaines
conditions telles que la croissance, le climat, I’age et I’origine végétale, en plus de laquelle les
fibres végétales présentent certaines limitations et inconvénients, cependant, ils ont un effet

bénéfique sur les propriétés physiques mécaniques du composeé [6].

Tableau 1.2 : présente les avantages et les inconvénients des fibres végétales. [45]

Avantages Inconvénients

Faible coit Absorption d’eau

Biodégradable (pour I’environnement) Biodégradabilité (pour le matériau)
Ressource renouvelable Fibres anisotropes
Propriétés mécaniques spécifiques Pour des applications industrielles, nécessite
Importantes (résistance et rigidité) de gestion d’un stock

Demande peu d’énergie pour la production | Faible stabilité dimensionnelle

Non abrasif pour les outillages

Bon isolant thermique et acoustique
Neutre pour I’émission de COz

Pas de résidus apres incinération
Pas d’irritation cutanée lors de la

manipulation des fibres

Faible tenue thermique (200 a 300 °C max)
Variation de qualité en fonction du lieu de
croissance, des conditions météorologiques

Renfort discontinu
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1.6.3- Les charges et les additifs :

Le terme général de charge ou d'additif désigne toute matiere inerte, minérale ou vegeétale,
qui interfére dans la modification spécifique des propriétés mécaniques, électriques ou
thermiques, améliore 1’aspect extérieur, réduit le prix de revient du matériau transformé ou

facilite la mise en ceuvre du matériau composite lorsquelle est incorporée a la résine.

Les matrices thermodurcissables (TD) contiennent toujours des charges de type et de
formedifférents, souvent a des niveaux élevés allant jusqu'a 60 % en poids, contrairement aux

matricesthermoplastiques (TP).[46]

Les additifs tels que les plastifiants, les stabilisants et les colorants sont largement utilisés

en faibles pourcentages dans la conception des matériaux composites.[30]

Pour une résine particuliére, le choix des charges ou additifs est déterminé par les

ajustements nécessaires :

e Compatibilité avec la résine de base.
e Uniformité de qualité et de granulométrie.
e Faible action abrasive.

e Bas prix de revient.[47]

I.7-Facteurs influant sur les propriétés des matériaux composites :

Le renforcement des matériaux composites par des fibres végétales dépend des parametres
suivants : Influence de la nature et dosage des constituants, la dispersion et 1’orientation de la

fibre, interface fibre/matrice et influence de la morphologie.

< Influence de la nature et dosage des constituants :

Il est essentiel de trouver la dose optimale de renfort dans la matrice suivant leur nature,
dimension ...etc. afin d'optimiser sa rigidité. Un renforcement trop important entraine une
diminution des performances et réduit 1’adhésion. Selon la littérature, il est rare de trouver des
composites avec une teneur en fibres supérieure a 50-60%, sans que cela ait un effet néfaste sur
les propriétés mécaniques des composites et leur mise en ceuvre. Il en résulte des matériaux

rugueux dont les surfaces se brisent sous de faibles charges
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< Ladispersion et ’orientation de la fibre :

Les propriétés physicomécaniques des matériaux composites sont influencées par
plusieurs facteurs, notamment la dispersion des renforts dans les matrices ou les fibres ont
tendance a se regrouper, ce qui entraine une hétérogénéite. Les dimensions et I'orientation des
fibres dans la matrice sont également des facteurs déterminants. Pour un renforcement maximal
et un meilleur comportement des matrices. Les fibres doivent étre disposées dans une seule

direction, ou elles sont pressées longitudinalement.

<> Interface fibre / matrice :

Les interactions entre le renfort et la matrice déterminent les performances du composite.
Ces interactions se rapportent aux propriétés intrinseques du matériau constituant et dépendent

également tres fortement de 1’adhérence.

Parmi les parametres responsables de l'interface fibre/matrice, on peut citer les suivants :

e Lanature et la composition du renfort ainsi que I'effet du taux et de la taille du renfort
e Lanature de la matrice.

e Les forces d'interaction entre le renfort et la matrice, et la mouillabilité du renfort a la
matrice.

< Influence des dimensions :

Les dimensions des fibres végétales sont un facteur principal dans la détermination de
leurs propriétés mécaniques. La taille du renfort a un impact significatif sur les propriétés
mécaniques du composite, ainsi que sur le processus de fabrication. En outre, les fibres courtes
résistent mieux aux contraintes de traction que les fibres longues, qui sont plus susceptibles de

présenter des défauts de formation.[36]
1.8-Les tuiles :
1.8.1-Définition :

La tuile est un matériau de construction traditionnel qui a été utilisé pendant des siecles

pour la couverture des toits et des sols.
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Le terme est dérive du mot latin tegere, qui signifie « couvrir ». Sa popularité se poursuit

encore aujourd’hui grace a ses caractéristiques distinctives [48].
1.8.2-Les propriétés :

Les tuiles sont classées parmi les déchets inertes et présentent des avantages significatifs
pour la protection de I'environnement. Leur recyclage varie en fonction de leur état. Les tuiles

intactes peuvent étre réutilisées a plusieurs reprises, notamment pour des travaux de rénovation.

Bien que les tuiles composites soient plus cheres que le bois traité, elles sont plus durables

car elles n'ont pas besoin d'étre vernies et ne pourrissent pas.
La tuile en composite est un produit de haute qualité offrant de nombreux avantages :

o Elleest imputrescible (ne pourrit pas).

o Elle résiste aux rayons UV (ne se décolore pas sous I'exposition au soleil).

o Elle est résistante aux égratignures.

e Elle aune durée de vie pouvant atteindre 25 ans.

e Sabase en résine assure une meilleure ventilation en cas d'accumulation d'eau.
e Facilité d'installation [49]

1.8.3-Différents types de tuiles :

On peut classer les tuiles en plusieurs types en fonction de leur composition. Voici les

principaux types de tuiles :
< Tuilesen terre cuite :

Elle est particulierement appréciée pour sa résistance et sa durabilité. L'argile est cuite a

haute température, ce qui lui confére une bonne résistance aux intempéries.
< Tuilesen béton :

Ce type de tuiles est trés solide et offre une bonne isolation acoustique. Leur fabrication
nécessite moins d'énergie que celle des tuiles en terre cuite, mais elles sont plus lourdes que ces

derniéres.
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<> Tuiles composites :

Il s'agit de matériaux composites a base de fibres et de polymeres. Ils sont légers et

résistants et s'adaptent a un large éventail de styles architecturaux. [50]

1.8.4- Etapes de la fabrication de tuiles composites :

Tl Processus de mise en place \
’ manuelle S

Moulage par transfert de
résine (RTM)

—;..’};‘ Moulage par compression
=
38

-
S5

4 Enroulement filamentaire

Placement automatisé des
fibres (AFP)

Figure 1.17: Procédés de fabrication des tuiles composites.[51]

<> Processus de mise en place manuelle :

Technologie permettant de créer des pieces prototypes ou de simulation. Le procédé
consiste a imprégner manuellement les renforts placés dans un moule. Il est rentable et permet

de produire des piéces de toutes formes, mais la cadence de production est trés lente.
<> Le moulage par transfert de résine (RTM) :

Procedé discontinu haute pression (100 bars). Qui se déroule dans un moule fermé
contenant des fibres, dans lequel de la résine est injectée sous pression. La résine traverse le
moule et sature les fibres, créant ainsi une piece composite. Le RTM est un procédé de
production de haute qualité, mais il nécessite un équipement colteux et plus de temps que les

autres procédes.

<> Moulage par compression :

Les fibres sont placées dans un moule chauffé et comprimées en modifiant la chaleur et lapression.

La résine est ajoutée avant ou pendant le processus de compression. Le moulage par compression
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permet d'obtenir des piéces de grande taille avec une bonne qualité et de bonnes propriétés

mécaniques.
< L'enroulement filamentaire :

Les fibres continues sont enroulées autour d'un mandrin rotatif et imprégnées au fur et a
mesure de I'enroulement, formant ainsi un composite solide et durable. Les avantages sont la
disposition optimale des renforts, d'excellentes propriétés mécaniques et la possibilité de

produire des piéces aux formes complexes et aux tolérances fines.
< Placement automatisé des fibres (AFP) :

Des fibres continues sont déposées sur un moule a l'aide d'une machine commandée par
ordinateur, créant ainsi une piéce composite présentant une bonne précision dimensionnelle et
d'excellentes propriétés mécaniques. Il s‘agit toutefois d'un procédé colteux en termes

d'équipement et qui n'est pas adapté a la production a petite échelle [52].

\

1.9-Les avantages et inconvenients des matériaux composites a charges

végétales :

Tableau 1.3 : Les avantages et les inconvénients des matériaux composites [53-55].

Avantages Inconvénients
- Legeérete - Sont hydrophile
- Grande résistance a la fatigue (durée de - Faible stabilité dimensionnelle

vie augmentée : . .
g ) - La gestion des déchets engendrés et la

- Liberté de formes réglementation de plus en plus stricte

- Maintenance réduite - Leur insensibilité aux produits comme les
graisses, les liquides hydrauliques, les

- Faible vieillissement sous 1’action de peintures et les solvants

I’humidité, de la chaleur, de la corrosion
- Les couts des matieres premiéres et des

- Insensibles aux produits chimiques sauf procédés de fabrication

les décapants de peinture qui attaquants
les résine

- Tenue aux impactes et aux chocs tres
moyenne

- Tres forte anisotropie

- Une bonne isolation électrique
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1.10-Applications des matériaux composites :

Les matériaux composites sont une alternative aux matériaux synthétiques nocifs, ce qui
contribue a réduire les problemes de pollution. En outre, leur 1égereté, leur biodégradabilité, leur
faible colt et leur faible consommation d'énergie leur permettent d'étre utilisés dans de
nombreux secteurs d'application qui ne nécessitent pas une résistance mécanique élevee, mais

qui requiérent des codts d'achat et d'entretien réduits (figure 1.18). Ces secteurs sont les suivants:

e Automobiles (par exemple, panneaux entre le compartiment moteur et I'nabitacle).
e Equipements sportifs.

e Composants électriques

e Construction (panneaux de porte et de toit).

e Equipement médical (sutures internes, matériel de fixation orthopédique,
microspheres pour les produits pharmaceutiques et I'ingénierie tissulaire).

e Emballages et textiles [30].

Figure 1.18 : Exemples d'application des bio-composites [30].
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I1.1-Introduction :

Ce chapitre est subdivisé en trois parties, la premiere partie est consacrée a la description
des matériaux utilisés dans notre étude notamment le matériel, les produits chimiques, les
biomasses choisies et la résine époxy. La deuxieéme partie est scindée principalement a la
préparation des fibres par deux méthodes. Enfin, la troisieme partie est destinée a I'élaboration
des différents composites ainsi que leur caractérisation. Ce travail a été effectué selon la

démarche illustrée dans la (figure 11.1).

La présente étude a été réalisee au sein du laboratoire pédagogique de chimie organique
du département des sciences de la matiere, a la faculté des sciences exactes et sciences de la

nature et de la vie de I’Université Mohammed Khider Biskra.

Biomasse
végétale
I
! ]
Extraction Calcination
| I
| |
Fib Etuve Four
ibres L05°C 500°C
1 | —
Humidité % Cendre %
Bio-composites Analyse M.séche% | | —ooe”
Analyse
physico- Mécan
chimique ecanique

Figure I1.1 : Plan de travail
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I1.2-Matériaux utilises et les techniques expérimentales :
I11.2.1Matériaux utilisés :
11.2.1.1-Biomasses utilisées :

< Pelures de banane : également appelée peau de banane, est la couche externe qui recouvre
le fruit de la banane. Les écorces de plantain contiennent moins de fibres que les peaux de
banane dessert et la teneur en lignine augmente avec la maturité (de 7 a 15 % de la matiere
seche). En moyenne, les peaux de banane contiennent 6 a 9 % de protéines dans la matiére
seche et 20 a 30 % de fibres (mesurées en tant que fibres non biodégradables). En outre,
elles contiennent deux types différents de chaines de polymeres, appelées amylose et
amylopectine, formées le polysaccharide (amidon) [1].

< Feuilles de mais : Il s'agit d'un déchet agricole courant obtenu apres la récolte. Ses fibres
sont actuellement utilisées comme matériau de renforcement en raison de leur faible codt,
de leurs propriétés mecaniques relativement bonnes, de leur résistance specifique elevee,
de leur disponibilité et de leurs caractéristiques environnementales. Les constituants
chimiques des feuilles de mais ont été identifiés, notamment la cellulose (43 %), la lignine
(22 %), I'némicellulose (31 %) et les cendres (1,9 %) [2].

Figure I1.2 : Biomasses utilisées

11.2.1.2-Polymeére utilisé :

Est une résine époxy, Il est fabriqué par la société « LORN CHEMICALS » a Bouira

en Algérie. Tableau I1.1 : Caractéristiques de polymere utilisé

Forme Liquide visqueux
Couleur Transparente

Masse volumique 1.1 g/cm3

Température de stockage Ne doit pas dépasser 25°C
Temps de durcissement 24 heures

ST <
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Figure 11.3: Le polymere utili(époxy)
11.2.1.3- Solvants et produits chimique :

< Ethanol ou Ethyl Alcohol :

Utilisé par les sociétés « BIOCHEM Chermopharma »

Tableau 1.2 : Caractéristiques de 1’éthanol utilisé

Formule moléculaire Masse moléculaire Densité
C2HeO 46.07g/mol 0.79

< L’acide chlorhydrique :

L’acide chlorhydrique utilisé est produit par la société « BIOCHEM Chermopharma

», (Il est utilisé pour le réglage du pH dela solution).

Tableau 11.3 : Caractéristiques d’acide chlorhydrique utilisé

Formule moléculaire Masse moléculaire Densité Pureté

HCI 36.46 g/mol 1.18 35-38%

<> L’hydroxyde de sodium :

Utilisé est fabriqué par la société « BIOCHEM Chermopharma ».

Tableau 11.4 : Caractéristiques d’hydroxyde de sodium utilise

Formule moléculaire Masse moléculaire Densité
NaOH 39,997 g/mol 2.13 g/cm?

< Sodium hypochlorite :

L’cau de javel (Bref) utilisé est  fabriqué par la société « Henkel ».

Tableau I1.5 : Caractéristiques de L’eau de javel utilisé

ST <
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Formule moléculaire Masse moléculaire Degré

NaClO 74.44 g/mol 12°chl

11.2.2-Techniques expérimentales :
11.2.2.1- Préparation des poudres :

Apres séchage des biomasses a la température ambiante et a 1’abri de I’humidité, les

réduisent en poudre fine et uniforme a 1’aide d’un broyeur type « moulin a café »

Feuilles de

Mais

Pelures de

—_—
Banane

Figure 11.4 : Préparation des poudres

11.2.2.2-Test de caractérisation physico-chimique des poudres :

11.2.2.2.1- Taux de la matiére séche :
<> Principe :

Le dosage de I'eau dans les matiéres végétales permet de Vvérifier la bonne conservation
et le bon emballage de ces objets. Conformément aux normes de la Pharmacopée Européenne
(2000), cette concentration ne dépasse pas 10%. Il faut également tenir compte de la teneur

en eau dans le dosage du principe actif.

Correctement chauffé & 100-105°C pendant une durée suffisante, un échantillon subira

une perte de masse correspondant approximativement a la quantité d’eau qu’il contient. [3]

ST <
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< Technique:

Il faut que I'échantillon homogene, broyé ou concassé. On introduit 2g de notre poudre
végétale dans un creuset en verre bien séché et préalablement taré. Puis le placé dans une étuve

a110°C pendant 24h heures. On laisse refroidir ensuite on pese la masse de 1’échantillon.

<> Calcul :

X% =

m : masse de 1’échantillon avant le séchage ;

m’: masse de I’échantillon apreés le séchage = masse apres sechage (creuset + échantillon)

— masse du creuset vide.

Figure I1.5 : Les échantillons apres le séchage dans 1’étuve A (feuilles de mais)
B (Pelures de banane)

11.2.2.2.2-Taux de cendres :
< Principe :

Il s'agit d'évaluer la quantité de substance restante qui n'est pas volatilisée lorsque
I’échantillon est complétement calciné. Selon les normes décrites dans la Pharmacopée

Européenne (2007), la teneur totale maximale en cendres est de 14,0 %. [3]
<> Technique

Dans un creuset en porcelaine, préalablement tare, mettez 5g de notre poudre. Placer les
échantillons préparés dans un four a 600°C pendant 6h heures (toute la matiere organique est
brdlée et seule la partie inorganique est récupérée), on laisse refroidir puis on pése la masse
résiduelle de I’échantillon.
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< Calcul :

T% = E

M : masse finale (creuset + cendres totales)
M’: masse du creuset vide

E : prises d’essais de la matiere.

Figure 11.6 : Les échantillons apres calcination dans le four : A (Pelures de banane) ;

B (feuilles de mais)

11.2.2.3-Traitement chimiques des fibres dans les pelures de banane et les feuilles de
mais :
Dans cette partie on va extraire la cellulose a partir de Pelures de banane et les Feuilles

de mais. Les fibres ont été modifiées selon les méthodes décrites ci-dessous :

A- Méthode 1:
<~ Macération :

Les fibres sont macérées dans un mélange eau-alcool (éthanol : eau) (50 :50) a
température ambiante pendant 24 heures, afin d'éliminer les impuretés et les composés qui
peuvent étre extraits par ce mélange, et d'obtenir une matiére premiére plus propre et plus

homogene pour le traitement alcalin.
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Figure 1.7 : Les échantillons aprés la macération dans un mélange eau-alcool
< Traitementalcalin :

Les fibres macérées dans une solution d'hydroxyde de sodium NaOH (2 %) sont traitées
a tempeérature égale 50 °C pendant 3 heures sous agitation pour éliminer les composants

indésirables des fibres végétales tels que les hémicelluloses, les lignines et les pectines.

Figure 11.8 : Les échantillons aprés le traitement alcalin
<> Blanchiment :

On fait la macération des fibres dans I'eau de javel (sodium hypochlorite NaCIO) a
température ambiante pendant une 24 h.
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Toutes les étapes sont détaillées dans la figure suivante :

:. Macération

/ b

=
| 100 g de poudre |

r

=
“ﬂl Traitcmmp‘.

lcali /
Y, alcalin y

it

Fooml

|50% 2au + 50% &thanol

Les fibres macérdes -
30g pelure de banane,
S0g feuilles de mais

il

N ~
‘Blanchiment :I

/ Y,

i

Les fibres traitées

actal

Macération (3 fois) 2
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complétement immerge
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compléterment immerge
dans Feau de javel

i

or
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Filtration puis une
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distillée pendant 24 h
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24 h

Maceration 2
température ambiznte
pendant 24 h

ar

T
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Filtration et séchage dans
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Filtration puis un lavages a
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r

Filtration et s2chage dans
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Filtration sous vide et
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pendant 24 h (80°C)

N

AN
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Figure 11.9 : Etapes d’extraction de cellulose (méthode 1)

Figure 11.10 : Cellulose extraite par la méthode 1 : A (pelures de banane)

B (feuilles de mais)
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B- Méthode 2 :

<> Prétraitement des fibres :

Dans un bécher, introduire 100 g de I’échantillon broyé et 1000 ml HCI (5%), puis agiter
pendant 1h.
<> Chauffage a reflux :

Digérer le résidu obtenu en utilisant 2000 ml de NaOH (10%) sous reflux pendant 1h.

Figure I11.11 : Le montage de chauffage a reflux
< Dégraissage :

Rincer les résidus obtenus aprés chauffage a reflux, par 450 ml 450 ml d’alcool
éthylique (EtOH) et ensuite avec 450 ml d’éther diéthylique.

Figure 11.12 : Etape de ringage

K



CHAPITRE 1l : PARTIE EXPERIMENTALE

Ces étapes sont présentées dans la figure suivante :

| 100 g de poudres

r

Macération dans 1000 mlde HCLa températura ambiante pendant 1 h
et
| Las fibres macaréas |

Tr

Chauffage a reflux : en utilisant 1000 ml de NaOH (10%) pendant 1h.

| Les fibres traitées |

Fingage avec 430 ml (50% eau + 50% &thanol) ¢t ensuite
avec 450 ml d°éther digthylique

Z\

Feuillas Pelure da
de mals Banane
287 E 168 E

Figure 11.13 : Etapes d’extraction de cellulose (méthode 2)

11.14 : Cellulose extraite par la méthode 2 :

Figure A (pelures de banane)

B (feuilles de mais)

11.2.2.4-Broyage et Tamisage :

Les fibres de mais et de banane sont broyées en une poudre trés fine a l'aide d'un
moulin a café domestique. Apres le broyage, la poudre obtenue est passée au travers d'un
tamis de diamétre 63 um.
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Figure 11.15 : Procédé de tamisage a 1’aide d’un tamis de

diameétre 63 um.

11.2.2.5-Elaboration des composites :
La résine époxy a été renforcée par des fibres naturelles préparées précédemment. La
fabrication des composites consiste en la technique de stratification manuelle dans un moule

préparée par les dimensions de 120 mm x 120 mm x 2 mm

11.2.2.5.1-Préparation et moulage des composites :

Tableau 11.6 : les formulations sélectionnées pour la préparation denos échantillons :

Formulation EPOXY FIBRE
EP 100% 0%
EP/PB 90% 10%
EP/FM 90% 10%

e EP: Laformulation d’Epoxy non chargée.
e EP/PB : La formulation d’Epoxy et les fibres de pelures de banane.
e EP/FM : La formulation d’Epoxy et les fibres de feuilles de mais.
Mélanger d'abord la fibre et I'époxy (3,17 g : fibre ; 18,82 g : époxy), puis ajouter le

durcisseur (9,69 g : durcisseur). Voir I’annexe 1
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Le mélange doit se faire lentement afin d'éviter les bulles d'air et d'obtenir une répartition
uniforme. Une fois que le mélange composite (90 % d'époxy et 10 % de fibres) est prét :
Préparer le moule, s'assurer gqu'il est propre et sec, et appliquer un agent de démoulage pour
faciliter le retrait du composite une fois qu'il a durci. Versez soigneusement et uniformément
le mélange dans le moule préparé. Laissez sécher a l'air libre pendant 24 heures. Une fois le

temps de séchage écoulé, retirez soigneusement la pate du moule pour éviter de la casser ou

de l'endommager.

Mélanger 1'époxy avec les fibres de chaque échantillon, puis ajouter le durcisseur.

Tuiles l obtenues
-'
.

Figure 11.16 : Préparation et moulage des bio-composites.

11.2.2.5.2-Préparation des échantillons :
Les composites préparés ont ét¢ découpés en morceaux a I’aide d’un cutter et 9
morceaux ont été prélevés par échantillon.
» L’absorptiond’eau (1.5 cm, 1.5 cm)
« Solubilité (1.5cm, 1.5 cm)
« IR(1cm,1cm)

TS
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Figure 11.17 : Morceaux des biomatériaux obtenus
11.3-Techniques de caractérisation :
11.3.1-Test chimique :

Dans ce test chimique pour la cellulose, nous avons utilisé quelques gouttes d'acide

sulfurique et diode, ou la couleur vire au vert ou au bleu-vert.

Ajouter | quelques
gouttes | Ioet H2SO4

Figure 11.18 : Le test chimique pour la détection de la cellulose

11.3.2-Analyse spectrale par FTIR :

La spectroscopie infrarouge est une méthode d'analyse chimique qui se fonde sur
I'aptitude d'un matériau a absorber le rayonnement infrarouge. Selon les principes de cette

technique, les molécules absorbent des fréquences particulieres qui dépendent de leur

ST <
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Ces absorptions correspondent a des fréquences de résonance, signifiant que la
fréguence du rayonnement absorbé équivaut a I'énergie de transition des liaisons vibrantes.

Le spectre infrarouge obtenu peut alors étre utilisé pour identifier les liaisons [4].

On effectue l'analyse des fibres non traitées et mercerisées en utilisant le
SHIMADZU FTIR - 8400S dans la gamme de 400 a 4000 cm™ :

| ==Ee ]
FTIR-84008

Figure 11.19 : Spectrophotométre SHIMADZU — FTIR 8400S.
11.3.3-Test mécanique (Essai de dureté Vickers) :

La dureté d'un matériau est sa résistance a la déformation ; elle est mesurée en appliquant
une charge a l'aide d'une téte pyramidale droite a base carrée, puis en mesurant le diametre de
I'empreinte laissée sur la surface apres le retrait de la charge. L'oculaire est utilisé pour
déterminer avec précision la position de lI'empreinte afin de déterminer la valeur de HV en
appuyant deux fois sur le bouton de haute tension de l'appareil ou en appliquant I'équation

suivante. [5] :

p

Hv = 1.854d—2

p :charge appliquée.

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

Ainsi, nous avons choisi de faire appel a la dureté Vickers, en utilisant un duremetre de
type INNOVATEST VERZUS 750.

Les mesures de dureté ont éte effectuées a l'aide de la méthode Vickers, en appliquant

une charge de 1 kgf. Toutes les mesures représentent une moyenne de 5 points.
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Figure 11.20 : Micro-duremeétre Vickers INNOVATEST VERZUS 750.
11.3.4-Caractérisation physico-chimique :

111.3.4.1-Test d’absorption d’eau :

L’essai d’absorption d’eau a été effectué conformément a la procédure décrite dans la
norme ASTM D570. Les échantillons nécessaires aux essais sont découpés des morceaux
carrés de 15 mm de c6té. Ensuite, nous les immergeons dans des béchers contenant de l'eau
distillée a température ambiante, nous prélevons la masse toutes les 24 heures, nous les séchons
avec du papier absorbant et nous les pesons a nouveau (m:), et le processus continue jusqu’a ce

que le poids des échantillons se stabilise. Le taux d’absorption d’eau a été calculé comme Suit

1 [4]

me—m
Am% = —— 2 %100
mo

Mo : la masse avant I’immersion.

m¢: la masse apres I’immersion.

Figure 11.21 : Test d’absorption d’eau pour les composites Epoxy/Fibres.
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11.3.4.2- Test de la résistance chimique :

La résistance chimique fait référence a la capacité des matériaux a résister aux

substances chimiques.

Cela implique la faculté d'un matériau a résister aux processus de destruction déclenchés
sous l'effet des réactions entre I'environnement et sa surface. Généralement, une résistance
chimique insuffisante se manifeste par un gonflement ou un ramollissement du matériau, ce
qui peut entrainer une diminution de ses propriétés mécaniques et affecter son fonctionnement

global.

Dans ce travail, les échantillons sont immergés dans six solvants de caractére different
et examinés quotidiennement pendant une semaine. Les tests sont appliques aux échantillons
avant et apres I’immersion [6]. Des mesures de la perte de masse ont été réalisées, ainsi qu'une

inspection visuelle pour détecter la présence de fractures et de fissures.

Apres 07 jours d'exposition aux solvants, le taux de perte de masse est mesuré par la relation

suivant :

m; m
Am%B = — x 100
m;: la masse initiale. m

ms: la masse finale.

Aniline Ammonium hydroxyde Chloroforme

Figure 11.22 : Test de la résistance chimique



[1]

[2]

[3]

[4]

[5]
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CHAPITRE Ill : RESULTATS ET DISCUSSIONS

Dans ce dernier chapitre, nous traiterons tous les résultats obtenus a travers notre étude en
suivant une logique de structuration basée sur les différentes méthodes et techniques réalisees
dans ce travail. A partir de I’analyse des biomasses, jusqu’a 1’élaboration des bio-composites et

par la suite la caractérisation pour déterminer leur usage dans la préparation des tuiles.

I11.1-Tests de caractérisation physico-chimique des biomasses :

Les tests de caractérisation physico-chimique des biomasses sont importants pour
comprendre leurs propriétés et déterminer leur potentiel dans différentes applications, telles que
la production chimique ou la fabrication de matériaux. Voici les tests utilisés pour cette

caracterisation :
111.1.1-Taux d’humidité (matiére seche) :

Le dosage de I'eau dans les drogues végétales permet de Vérifier leur bonne conservation,
une dessiccation insuffisante peut en effet entrainer le développement de moisissures ou de

levures.

e L’échantillon avant le séchage : 2 g
e L’échantillon apres le séchage (banane) : 1.74 g
e L’échantillon apres le séchage (mais) : 1.85 g

2—1.74
X% banane = - X 100 =13%

2

.85
X% mais = X 100 = 7,5%
2

Taux de matiere séche

87 92.5
100

X%

50 13 7.5

0
pelures de feuilles
banane de mais

matiere seche 1'eau
| | | |

Figure 111.1 : Résultats de taux en matiére séche.
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Les résultats de ce paramétre montrent que le pourcentage de matiére séche dans la pelure
de banane et les feuilles de mais est de 87% et 92,5% respectivement. A partir de ces résultats,
on constate que le taux d'humidité des feuilles de mais est de 7.5% ne dépasse pas les normes
requises [0- a 10 %], ce qui lui donne une meilleure conservation a long terme. Par contre, les
pelures de bananes présentent un taux d’humidité de 13% un peu élevé est supérieur a 10 %.
Cela signifie qu'elles ne sont pas en accord aux normes et qu'elles sont susceptibles de s'abimer

rapidement par des réactions enzymatiques.

111.1.2-Taux de la cendre :

Apres calcinationa 600°C la masse residuelle présente la fraction inorganique des échantillons testés.

< Banane :

L’échantillon + creuset : 41,24 g
Creuset vide : 41.04 g

< Mais :
L’échantillon + creuset : 41.72 g

Creuset vide : 41.68 g

41.24 —41.04
T% banane = 1 5 X 100 - 133%
41.72 - 41.68
T% mais = 15 X 100 = 2,6%

Taux de cendre

Figure I11.2 : Résultats de taux en cendre.
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Les résultats obtenus montrent que la teneur des substances inorganiques trouvées dans les

peaux de bananes représentait 13,3 %, alors que celle de feuilles de mais était de 2,6 % (la eneur

totale maximale en cendres est de 14 %). Pour la matiere organique les feuilles de mais ontmontré

un taux de 97.4% alors que les peaux de bananes ont donné un taux de 86.7%. Les résultats

obtenus sont en accord avec les données de la littérature et montrent également que cesdeux

échantillons possédent une richesse en matiere organique comme toutes les biomasses végétales.

I11.2-Caracteristiques des biopolymeéres obtenus :

111.2.1-Caractéristigues organoleptiques :

Les propriétés organoleptiques (aspect, couleur et odeur) des produits obtenus sont

rassemblées dans le Tableau I11.1

Tableau I11.1 : Caractéristiques organoleptiques des biopolymeres obtenus

Source Aspect Odeur Couleur Image
) Marron
Méthode 1 )
Pelures clair
de
Banane
) Marron
Méthode 2
fonce
Solide Faible
Methode 1 Blanc
Feuilles
de
Mais
Méthode 2 Beige
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111.2.2-Rendement des fibres obtenues :

Le rendement en fibre obtenues par les deux méthodes, est calculé par la relation suivante :

la masse de produit obtenu

x 100
la masse de départ

R% =

< La méthode 01 :
M (mais) = 29.3 % ; M(banane) = 23.3 %
< La méthode 02 :

M (mais) = 28.7 % ; M (banane)= 16.8 %

Les rendements des fibres (%)
29.328.7

23.3

30 16.8
20

10

R %

feuilles de pelures de
mais banane

mméthode 01 gméthode 02

Figure 111.3 : Résultats de rendement des fibres obtenus

v’ Les résultats illustrés dans la figure 111.3, montrent que la teneur en fibres obtenues par
la premiere méthode est plus élevée a celles obtenues par la deuxiéme methode.
v On constate aussi que, les feuilles de Mais exhibent un rendement plus important en

fibres par rapport aux pelures de Banane.

111.2.3-Test chimique :

Ce test est réalisé sur les quatre fibres préparées par les deux méthodes pour mettre en
évidence la présence de la cellulose, on utilise un réactif chimique (réactif de Lugol). En
présence de cellulose, I’eau iodée prend une couleur bleu-violet foncé par ’ajoute de quelques

gouttes d'acide sulfurique.
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Figure 111.4 : Résultats de test chimique

v' La figure 111.4 présente le résultat de ce test qui montre que la cellulose imprégnée de
Lugol gonfle et se colore en bleu vif en présence de I'acide sulfurique. Cette coloration
est belle seulement quelques instants avant que la cellulose ne se désorganise.

v" Ce test chimique montre que le résultat est positif, ce qui signifie que les fibres obtenues
présentent la fraction cellulosique.

111.2.4-Spectre FTIR des fibres cellulosiques :

Les spectres IR des biomasses non traitées et les biopolymeéres obtenus apreés traitement
sont présentés dans la figure I11.5 et la figure I11.6.

< Feuilles de mais (M) :

Transmittance(%)

120

) — M1
100 - — M
80—
EO-W

40—
20
0-

— M2

T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500

Nombre d'onde (cm*)

T T
1000 500

Transmittance(%6)

100

80~

60—

40—

20~

0-

M
K]

T
4000

T
3500

T
3000

T T T T
2000 1500 1000 500

Nombred'onde (cm't)

T
2500

Figure 111.5: Spectre IR des fibres de feuilles de mais (méthode 1) / (méthode 2)

M : (avant), M1 : M apres traitement alcalin, M2 : M aprés traitement (méthode 1),

M3 : M aprés traitement (méthode 2)

e 3200-3600 cm™ : une bande large indiquant la vibration d'élongation de groupes
hydroxyles (O-H), typiques de la cellulose, de I'némicellulose et de la lignine.

—
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e 2800-3000 cm™ : Bande due a la vibration d'é¢longation de liaison C-H aliphatiques,
associées aux composants organiques des feuilles de mais.
e 1600-1500 cm™ : Bande due a la vibration d'é¢longation des liaisons aromatiques C=C

dans la lignine

e Une bande autour de 1700 cm! indique la vibration d’¢élongation des groupes
carbonyles (C=0), probablement liés a la lignine et aux hémicelluloses.

e Larégion de 1000-1300 cm™ montre de bande forte pour les groupes éthers (C-O-C)
présents dans les polysaccharides.

v Les spectres IR des fibres de feuilles de mais apres le traitement par les méthodes 1 et 2
montrent des similitudes avec les feuilles brutes, avec des pics dans les régions de 3200-
3600 cm'(O-H), 2800-3000 cm™ (C-H), et 1000-1300 cm™ (C-O-C). (Voir le spectre dans
I’annexe 2)

v/ Cependant, les traitements ont légerement modifié l'intensité des pics, en particulier dans la
région de 1700 cm™, indiquant une réduction des groupes carbonyles due a I'élimination
partielle des lignines et hémicelluloses pendant les traitements alcalins et acides.

v La méthode 2 semble plus efficace pour réduire les impuretés grace a I'étape de dégraissage
et I’élimination des extractibles avec I'alcool éthylique et I'éther diéthylique.
< Pelures de banane (B) :

——B2 —B
4 100
120 W —B1
—8B

100

80
80+
60

60

40

Transmittance(%o)
Transmittance(%)

40
20 4
20

0+ 04

T T T T T T T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Nombre d'onde (cm™) Nombre d'onde (cm?)

Figure 111.6: spectre IR de pelures de banane (méthode 1) / (méthode 2)
B : (avant), B1 : B aprés traitement alcalin, B2 : B apreés traitement (méthode 1),

B3 : B apres traitement (méthode 2)
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e 3200-3600 cm™ : une Bande large correspond a la vibration d'élongation de groupes
hydroxyles (O-H), typiques de la cellulose, de I'némicellulose et de la lignine.

e 2800-3000 cm™ : une bande correspond a la vibration d'élongation de C-H
aliphatiques, associées aux composants organiques des pelures de banane.

e Une bande autour de 1700 cm™! indique des groupes carbonyles (C=0), probablement
liés a la lignine et la pectine.

e 1600-1500 cm™ : Bande correspond a la vibration d'élongation des liaisons
aromatiques C=C dans la lignine.

e Larégionde 1000-1300 cm™ montre des bandes fortes pour les groupes éthers (C-O-
C) présents dans les polysaccharides.

v’ Les spectres IR des fibres de pelures de banane apres traitement par les méthodes 1 et 2
montrent des pics similaires a ceux des pelures brutes, mais avec des modifications
notables (Voir le spectre dans I’annexe 2). Les pics dans les régions de 3200-3600 cm™
(O-H), 2800-3000 cm™ (C-H), et 1000-1300 cm™ (C-O-C) sont présents.

v' Les pics dans la région de 1700-1750 cm™ sont plus prononcés avant le traitement, Ces
pics indiquent que les pelures de banane sont particulierement riches en composes poly-
phénoliques et pectiques, tandis que les pics sont atténués, indiquant une diminution de
la pectine et des lignines apres les traitements. Les deux méthodes ont permis de purifier
les fibres avec une efficacité, legerement supérieure pour la méthode 2 en termes de

réduction des impuretés lipidiques et cires.

I11.3-Caractéristiques des composites élaborés :

Etant donné que les feuilles de mais et les pelures de banane sont classées comme des
biomasses riches en fibres et jouissent d’une certaine stabilité aux diverses conditions
(climatiques), il était logique de les utiliser sous forme de poudre fine aprés séchage et broyage,
comme additif a la résine époxy, la figure I11.7 présente 1’aspect final des plaques obtenues apres
démoulage. Une série d’analyse a été menée, entre autres, I’analyse spectroscopique, les

propriétés mécaniques, 1’absorption d’cau et la résistance chimique.

Apres avoir été retirés du moule, nous avons obtenu les plaques des bio-composites suivantes :
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Figure 111.7 : Bio-composites elaborés
111.3.1-Spectroscopie infrarouge FTIR des composites :

Dans un contexte de confirmation de la structure des constituants du composite, une étude
structurale par infrarouge a été faite. Cette étude a montré que les fréquences d'absorption des
fibres de feuilles de mais et des pelures de bananes (préparées selon deux méthodes différentes)

sont contenues dans le spectre de composite EP/Fibre 10 % (figure 111.8 et figure 111.9).

Les spectres IR des composites EP/Fibre aprés traitement avec les méthodes 1 et 2
montrent des similitudes avec le spectre de I'époxy pur, mais avec des modifications notables

dues a l'intégration des fibres. Ce qui confirme 1’incorporation des fibres dans la matrice du

polymere.

20 4
. ——EM2

—— EM1
1oo-w/
80

60

Transmittance(%)

40

20

(o] T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Nombre d'onde (cm™)
Figure 111.8: spectre IR des composites de feuilles de mais
MV : matrice vierge, EM1 : matrice fibre mais (méthode 1), EM2 : matrice fibre mais (méthode 2)

v On observe les fréquences d’absorption caractéristiques des différents groupements

fonctionnels tels qu’OH hydroxyle, C-O, C=C alcéne et un composé aromatique.
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Bandes caractéristiques :

e 3300-3500 cm™ : une Bande large correspond a la vibration d'élongation des groupes O-
H (hydroxyles) présents dans la résine époxy et les fibres de mais.

e 2900-2850 cm™ : Bandes dues aux vibrations d'élongation des liaisons C-H dans les
chaines alkyles de deux composants.

e 1600-1500 cm™ : Bandes associées aux vibrations d’¢longation des liaisons aromatiques
C=C dans la lignine et des structures aromatiques de la résine époxy.

e 1370-1310 cm™ : Bande due a la vibration de déformation des liaisons C-H dans la
cellulose et I'némicellulose.

e 1160-1100 cm™ : Bande caractéristique de vibrations d'¢longation des liaisons C-O-C
des groupes éther dans la cellulose et la résine époxy.

e 1050-1030 cm™ : Bande large due aux vibrations d'¢longation des liaisons C-O dans la
cellulose et la résine époxy

e 910-830 cm™ : Bande spécifique aux vibrations d'élongation des liaisons C-O dans les
groupes époxy (anneau oxirane).

120 ~

—— EB2

——EB1
100 + —_— MV

——\_,/\/W/V“\/

80

60

40 1

Transmittance(%)

20

0 T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Nombre d'onde (cm™)

Figure 111.9 : spectre IR des composites de pelures de banane
MV : matrice vierge, EB1 : matrice fibre banane (méthode 1), EB2 : matrice fibre banane (méthode 2)

v’ Les fréquences d'absorption caractéristiques de divers groupes fonctionnels, tels que OH
hydroxyle, C-O, C=C alcéne et composé aromatique.
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Bandes caractéristiques :

e 3300-3500 cm™ : Une bande large correspond & la vibration d'élongation des groupes O-
H (hydroxyles) présents dans la résine époxy et les fibres de banane.

e 2900-2850 cm™ : Bande due a la vibration d'élongation des liaisons C-H dans les chaines
alkyles des deux composants

e 1600-1500 cm™ : Bandes associées aux vibrations d’¢longation des liaisons aromatiques
C=C dans de la résine époxy.

e 1370-1310 cm™ : Bande due a la vibration de déformation des liaisons C-H dans la
cellulose et I'némicellulose.

e 1250-1150 cm™ : Bandes caractéristiques des vibrations d'étirement des liaisons C-O-C
des groupes éther dans la cellulose et époxy

e 1050-1030 cm™ : Bande large due aux vibrations d'¢longation des liaisons C-O dans la
cellulose et la résine époxy.

e 910-830 cm™ : Groupes époxy (anneau oxirane) de la résine époxy.

111.3.2-Test mécanique (Essai de dureté Vickers) :
L'application d'un essai de dureté permet d'évaluer les propriétés d'un matériau telles que
sa résistance, sa ductilité, sa résistance a I'usure et contribue ainsi a déterminer si le matériau ou

le traitement de ce matériau convient a l'usage souhaité.

La dureté est une mesure de la résistance a la deformation d'un matériau. La valeur
exprimée par un nombre sans dimension est reliée directement ou indirectement dans les essais
les plus fréquents a la plus ou moins grande facilité d'enfoncer un pénétrateur a la surface du

corps étudié.

Le tableau de I'annexe 3 présente les résultats de ce test, illustré par la figure 111.10.
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Figure 111.10 : Résultat de 1’essai de dureté Vickers

Dapreés cette figure, on remarque qu’il ya une variation significative de la dureté al’égard
des composites élabores :

v Le composite renforcé par les fibres de banane, préparés par la méthode 2 présente une
dureté quasi identique a celle de la matrice vierge. Par contre, les fibres de banane préparées
par la méthode 1 provoquent une diminution de la dureté de matériau. Ce résultat indique la
diminution de la rigidité et I’augmentation de la flexibilité. Cette diminution peut étre due a
I’adhérence insuffisante entre les fibres et la matrice, La méthode de moulage et la
distribution uniforme des charges et des renforts dans la matrice époxy est essentielle pour
obtenir des propriétés mécaniques optimales. Certains processus de moulage peuvent
entrainer une distribution non uniforme des charges, ce qui peut entrainer une diminution de
la dureté.

v’ Les composites renforcés par les fibres de Mais, préparés par les deux méthodes présentent
une dureté identique et plus importante a celle de la matrice vierge conduisant a une bonne

distribution et une meilleure adhérence entre la fibre et la matrice dans ces composites.

La dureté dépend de plusieurs facteurs, tels que la nature des fibres utilisées, leur volume
de chargement, la distribution des fibres dans la matrice époxyde, ainsi que le type et la quantité
d'additifs utilisés [1].
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111.3.3-Caractérisation physico-chimique :

111.3.3.1-Test d’absorption d’eau :

Afin d’évaluer le caractére absorbant des fibres, une étude de I’absorption d’eau distillée

a été réalisée de I’immersion de nos composites en fonction du temps. Les résultats de

I'absorption d'eau de I'époxy vierge et des composites associés sont exposés dans la figure 111.11

et la figure 111.12.

[ury ] L
BN o BN opa B0 e BN
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Taux d'absorption d'eau (%)
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L'absorption d'eau ( pelures de banane)
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Figure 111.11 : I’absorption d’eau des composites de pelures de banane

Taux d'absorption d'eau (%)

L'absorption d'eau( feuilles de mais)
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Figure 111.12 : I’absorption d’eau des composites de feuilles de mais

D’apres les résultats obtenus aprés 15 jours d’immersion, le taux d’absorption augmente

progressivement puis stabilise jusqu’a la fin du test, ce qui indique le stade de la saturation.
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On observe sur les courbes de 1’absorption d’eau pour les composites EB1, EB2 et EM1,
EM2 que le caractere hydrophile des fibres naturelles apparait clairement, ainsi qu’une nette

absorption d’eau en fonction du temps est élevée pour le composite chargés (10%).

On peut remarquer aussi que I'absorption d'eau du composite change avec le changement
des types de fibres. Il convient de noter que I'absorption d'eau de la fibre de feuilles de mais était
plus élevée a celle de la fibre de pelures de banane. On constate également une absorption
identique remarquable pour le composite renforcé par les fibres de feuilles de mais, alors que

les pelures de banane montrent une absorption distincte.

En consequence, la fibre acquiert une augmentation du caractere hydrophylique et ceci
contribue a I’augmentation de la sensibilité du composite. L’absorption d’eau est due a la
présence des groupements hydroxyles qui sont hydrophiles. En outre, les fibres favorisent
certaines associations intermoléculaires avec 1’eau par formation des ponts d’hydrogene, ce qui
rend le composite sensible vis-a-vis de 1’cau, ces résultats sont en accord avec ceux trouvés dans

les travaux antérieurs.

111.3.3.2- Résistance chimiques des biomatériaux préparés :

La résistance chimique décrit normalement la mesure dans laquelle un matériau peut
maintenir sa résistance aux produits chimiques afin de déterminer leurs applications dans les
processus industriels. Un matériau a haute résistance chimique est moins susceptible de se
corroder. Ces matériaux sont genéralement considérés comme des matériaux résistants a la

corrosion en raison de leur inertie aux attaques chimiques.

Pour cette étude et pour évaluer la résistance chimique de matériaux composites préparés ;
Notre gamme proposée est constituée des solvants spécifiques décrite dans des normes citées a

la littérature [2] : milieu acides, milieu alcalin, milieu alcoolique, milieu cétonique...etc.

Les résultats obtenus sont rassemblés dans le tableau 111.2. Le niveau de tenue est classé

sur une échelle de 4 degrés : Excellente (++) / Bonne (+) / Faible (+/-) / Nulle (-)

Tableau I11.2 : Résultats de la solubilité dans les solvants
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Solvants Image scanné Remarques Résistance
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D’apres les résultats obtenus, on constate que :

v

Une faible transformation sur la couche extérieur (surface) de la plaque apres immersion
dans I’acétone ce qui donne aux composites une résistance acceptable.
De méme pour ’effet de I’hydroxyde ammonium, on a remarqué une faible variation sur

la surface des plaques apres immersion.

Une transformation remarquable sur surface et les parois avec gonflement ainsi que la
couleur des plaques aprés immersion dans 1’aniline, Ceci s’avere aux composites une tres
faible résistance. On percoit aussi que les composites chargés montrent une certaine
résistance par rapport a la matrice vierge.

Une grande modification appliquée sur tous les composites testés sur surface et les parois
ainsi que la couleur des plaques apres immersion dans le chloroforme, ceci prouve que
ces composites n’ont aucune résistance chimique pour ce solvant.

Tous les composites testés sont subis a un changement total aprés immersion dans 1’acide
acétique, provoquant une dissociation compléte de la plupart des morceaux ce qui
explique que ces composites n’ont aucune résistance chimique dans le milieu acide
Tous les composites testés sont subis a une attaque par 1’éthanol aprés immersion, on a
remarqué aucune altération apparait sur les plaques, ce qui explique que ces composites

présentent une excellente résistance chimique dans le milieu alcoolé.

<> Perte de masse :

Nous avons mesuré le taux de perte de masse
Tableau I11.3 : Résultats de la solubilité dans les solvants

Acétone | Ammonium| Aniline | Chloroforme acAé(t:iigSe Ethanol
MV 5.6 -7.4 -17.3 30 314 -4.8
EM1 1.8 -3.6 22.2 50 100 -6.1
EM2 0 -4.2 -2 0 14.2 -6.5
EB1 0 -3.2 14.7 52.4 87.7 -5.5
EB2 8.7 -3.8 17.2 65.4 100 -5.5




CHAPITRE Ill : RESULTATS ET DISCUSSIONS

D’apres les résultats de tableau I11.3, on conclure :

v

Une faible perte de masse pour les composites immergeant dans 1’acétone, lui confere
une bonne résistance. On constate aussi que les fibres influent sur 1’augmentation de
cette résistance ce qui lui confere une stabilité aux composites.

De méme pour les composites immergeant dans ammonium, les fibres agissant sur
matrice ce qui lui donne une bonne résistance. On a remarqué aussi que la perte de la
masse < 0, ceci s’explique par 1’absorption du solvant par notre échantillons.

Pour les composites immergés dans I’aniline, On a remarqué une variation significative
dans la perte de la masse par les composites testés, cette variation induit par une faible
dissociation ou Iégere absorption, traduisant une résistance acceptable.

Un effet apparait clairement sur les composites introduisant dans le chloroforme et
I’acide acétique, par une perte importante sur la majorité des plaques avec une
transformation et une dissociation remarquable a travers les composites testés.

Par contre une excellente résistance est attribuée aux composites sous 1’effet de 1’éthanol
avec une légere absorption, cette derniere est probablement due a I’association des liens

d’hydrogéne entre la matrice et les hydroxyles de 1’éthanol.

Une attaque chimique se produit lorsque le matériau et un produit chimique ne sont pas

compatibles. Ce produit chimique provoque l'affaiblissement ou la dégradation de la structure

du polymere, ce qui entraine une perte des propriétés de performance qui peut a son tour

provoquer la défaillance de la plague. Une attaque chimique peut également entrainer la

fissuration sous contrainte environnementale, qui peut sérieusement affecter les performances

d'une piéce.

Les facteurs importants lors du test d'un matériau pour la résistance chimique peuvent étre

énumeérés comme suit :

Température

Concentration de produits chimiques

Temps d'exposition

Charge mécanique
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Dans la plupart des cas, une résistance chimique insuffisante se traduit par le gonflement
ou le ramollissement du matériau. Cela peut conduire a une perte de propriétés physico-
chimiques, mecaniques et plus globalement altérer son bon fonctionnement, perdant ainsi sa
facilité d'utilisation.

Le biomatériau est particulierement approprié pour les applications qui nécessitent une
tres bonne résistance chimique, un degré de pureté élevé et des propriétés mécaniques
supérieures. 1l est souvent utilisé comme un revétement ou comme manteau de protection dans

les applications industrielles.
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CONCLUSION GENERALE

Les déchets symbolisent un grand danger pour l'environnement, qui provient de
nombreuses sources qui prennent des formes différentes qu’elle soit liquide, solide, gazeuse,

car il s'agit d'une pollution continue et permanente dans tous les systemes environnementaux.

L’étude réalisée dans ce travail vise a l'exploitation de déchets naturels plus durables
et respectueux de l'environnement, avait pour objectif d’élaborer des composites a base de
époxy renforcé par des fibres naturelles avec un taux de charge de 10 % en masse. Notre
choix porté sur les feuilles de mais et les peaux de banane a cause de leur disponibilité
abondante, de leur non-toxicité, Nous nous sommes intéressés particulierement au probléme
d’adhésion a I’interface a fin d’améliorer et renforcer ce polymére pour obtenir une bonne

affinité de la résine aux fibres, ce qui lui donne une tendance pour la préparation des tuiles.

L’étude préliminaire montre un taux d’humidité ne dépassant pas 10% pour les feuilles
de mais, ce qui donne a notre échantillon une meilleure conservation a long terme. Par contre
les pelures de banane donnent un taux un peu élevé et cela nécessite un autre séchage pour
cette biomasse. De plus, la calcination a 600°C montre un taux élevé exhibant nos

échantillons une richesse en matiére organique comme toutes biomasses végétales.

La teneur en fibres obtenues par les deux méthodes, montre que nos échantillons
possédent une quantité considérable. On constate aussi que, les feuilles de mais exhibent un

rendement plus important en fibres par rapport aux pelures de Banane.

Les spectres IR des composites époxy/fibres de feuilles de mais et des composites
époxy/fibres de pelures de banane montrent une bonne interaction entre les fibres naturelles
et la matrice époxy, avec des différences selon la méthode de traitement utilisée. La 2°™m®
méthode semble offrir une meilleure intégration des fibres, améliorant ainsi les propriétés
mécaniques des composites. Ces résultats sont prometteurs pour le développement de

matériaux bio-composites durables et performants.

Le test Vickers permet de conclure que les composites renforcés par des fibres de mais
sont plus rigides que les autres, ce qui signifie qu'ils présentent une bonne répartition et une

meilleure adhérence entre les fibres et la matrice.
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Le taux d’absorption d’eau dépend du temps d’immersion et le type de fibre qui
confere un caractere hydrophobe aux matériaux, qui se traduit par une augmentation du taux

d’absorption d’eau.

Les composites E/M et E/B montrent une résistance chimique variable en fonction du
solvant et du traitement appliqué aux fibres. En général, le composite E/M traité par la
méthode 2 et le composite E/B traité par la méthode 1 présentent une meilleure résistance
chimique par rapport aux autres. Ces résultats sont importants pour determiner les
applications potentielles des composites dans des environnements ou ils pourraient étre

exposés a divers solvants chimiques.

Enfin et pour plus d’efficacité, d'autres dimensions de notre theme non étudiées dans le
présent travail peuvent étre realisées par d'autres chercheurs, tel que 1’étude
morphologique, la diffraction des rayons X (DRX), I’analyse calorimétrique différentielle
(DSC), I’analyse thermogravimétrie ATG/ATD pour les fibres et les composites et une

éventuelle recherche.
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Annexe 1-La méthode de calcul :
Le moule (12 ;12 ;0.2) cm
V=12x%x12x0.2 =28.8cm3

m

p:VHmT:pramTz1.1X28.8=31.68g

<> La matrice vierge :

31.68 - 100%
A - 66%
A =20.91g
31.68 - 100%
B - 34%
B=10.77g
< 90 % d'époxy et 10 % des fibres :

31.68 - 100%
m — 90%
m = 28.51g
28.51 - 100%
A - 66%
A=18.82¢g
28.51 - 100%
B = 34%

B =9.69g



m(fibre) = mr — mgr = 31.68 — 28.51 =3.17 g

Annexe 2-Comparaison entre les deux méthodes :

60- B2
- |——B3

Transmittance(%b)
w
o

Transmittance(%6)

4000 3500

Annexe 3-Test dureté (5 points) :
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Nombre d'onde (cm')
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80 - M3
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0y

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Nombre d'onde (cm™)

Composite P1 P2 P3 P4 P5
MV 97.2 96.9 97.8 97 97.5
EB1 96 95.8 95.9 96.4 | 96.2
EB2 97.9 97 97.1 97.2 97.3
EM1 98.9 98 98.1 984 | 98.6
EM2 98.3 98.9 98.6 98 98.2




Annexe 4-Les résultats de perte de masse (résistance chimique) :

Solvant Acétone Ammonium Aniline [ Chloroforme | Acide Ethanol
acetique

MV | mi 0.71 0.67 0.52 0.5 0.7 0.62
ms 0.67 0.72 0.61 0.35 0.48 0.65
Am% | 5.6 -1.4 -17.3 30 314 -4.8

EM1 | mi 0.53 0.55 0.54 0.54 0.46 0.49
ms 0.52 0.57 0.42 0.27 0 0.52
Am% | 1.8 -3.6 22.2 50 100 -6.1

EM2 | mi 0.49 0.47 0.48 0.48 0.49 0.46
ms 0.49 0.49 0.49 0.48 0.42 0.49
Am% | 0 -4.2 -2 0 14.2 -6.5

EB1 | mi 0.56 0.62 0.61 0.61 0.65 0.54
ms 0.56 0.64 0.52 0.29 0.08 0.57
Am% |0 -3.2 14.7 524 87.7 -5.5

EB2 | mi 0.46 0.52 0.58 0.55 0.5 0.54
ms 0.42 0.54 0.48 0.19 0 0.57
Am% | 8.7 -3.8 17.2 65.4 100 -5.5
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