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Introduction générale

Les polymeéres jouent un role essentiel dans 1’industrie contemporaine en raison de
leurs propriétés physiques et chimiques qui leur permettent de s’adapter a une large gamme
d’applications. Parmi eux,le polychlorure de vinyle(PVC) s’est imposé comme un matériau
incontournable, notamment grace a son colt abordable et a sa capacité a étre modifié pour
répondre aux exigences spécifiques des différentes industries. Toutefois, 1’amélioration de
ses performances repose souvent sur I’ajout d’additifs ou I’intégration de matériaux

composites, offrant ainsi des solutions plus efficaces et durables.

Dans cette optique, 1’utilisation de fibres végétales, en particulier celles issues des
palmiers dattiers, représente une approche prometteuse. En Algérie, ces arbres générent
chaque année de grandes quantités de déchets organiques sous forme de feuilles et de
noyaux de dattes, qui restent sous-exploités malgré leur potentiel. Ces fibres naturelles
possedent des propriétés intéressantes qui permettent de les intégrer dans des composites

innovants, combinant résistance mécanique, recyclabilité et respect de 1’environnement.

Ainsi, cette étude vise a analyser les caractéristiques des composites a base de PVC
renforcés par des fibres végétales, en mettant en évidence les avantages de cette
combinaison pour le développement de matériaux polymériques adaptés aux défis
industriels et environnementaux actuels. Elle ouvre la voie a des solutions novatrices qui

associent performance, durabilité et valorisation des ressources locales.

Le mémoire est composé d’une introduction générale, cinq chapitres, une conclusion

générale et se termine par uneliste de références bibliographiques.

Dans I’introduction générale, on met en avant l'importance et la pertinence du travail
réalise.

Le premier chapitre étudie les notions fondamentales sur les polymeres (définition

d’un polymere, classification des polymeres,...etc....).

Ledeuxiéme chapitre présente une vue d'ensemble du polychlorure de vinyle, en
abordant ses caractéristiques générales, sa structure chimique, ainsi que ses propriétés et

ses principalesapplications.
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Le troisieme chapitre offre une exploration approfondie des matériaux composites

etdes fibres de palmier dattier.

Le quatrieme chapitre présente en détail la méthode de synthese employée pour la
fabrication des composites a base de PVC, en mettant en jeu les différentes étapes du

procédéde préparation.

Le cinquiéme chapitre se concentre sur I'analyse approfondie des résultats obtenus,
en mettant en évidence discussion,interprétation et portée scientifique. 1l examine les
tendances observeées, les implications des données et leur corrélation avec les hypothéses

formulées.

Le mémoire se termine par une conclusion génerale et une liste de références

bibliographiques.
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Introduction

Depuis I'Antiquité, les gens ont utilisé des matiéres premieres pour produire des
choses et des matériaux qui ont grandement amélioré leur qualité de vie, Au cours du XIXe
siecle, il y a eu des évenements importants qui ont été le point de départ d'une grande
révolution, Cette révolution a transformé les consommateurs de matieres premieres
naturelles en producteurs de nouvelles matieres aux qualités remarquables, Ces substances

sont appelées polymeres.

I.1.Définition du polymere

Un polymere est une substance composée de longues chaines moléculaires appelées
Macromolécules. Une macromolécule résulte de I’enchainement par liaison covalente,
d’unités constitutives (ou groupes d'atomes) appelés «meres» (provenant du grec «meros»

qui signifie «partie»). [1].

Les réactions chimiques permettant de transformer des monomeres aux polymeres

sont appelées réactions de polymérisations.
1.2. Définition de la polymérisation

La polymérisation est la réaction qui, a partir des monomeéres, forme en les liant des
composés de masse moléculaire plus élevée, les polyméres ou macromolécules. Les
noyaux des monomeres sont le plus souvent constitués d’un atome de carbone (molécules

organiques) ou d’un atome de silicium (polymeéres siliconés) [2].

La polymérisation, qui désigne la réaction chimique de fabrication des
macromolécules Lorsque ce degré de polymérisation (DP) est inférieur a 30, on parle

d’oligomére et lorsqu’il est supérieur a 30, c’est un polymere[3].
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Figure 1.1:Réaction de polymérisation

1.3.Classification des polymeéres
Les polyméres peuvent étre classés selon plusieurs critéres :
3.1. Selon leur origine[4]

On peut classer les polymeres en trois groupes

3.1.1. Polymeéres naturels

Sont proviennent des regnes végétal et animal. On peut cependant citer les
polysaccharides (tels que la cellulose et I'amidon), les protéines (comme la laine et
la soie) et le caoutchouc naturel sont des exemples de polymeres d'origine
biologique.

3.1.2. Polymeéres artificiels

Sont créés par une modification chimique de polymeéres naturels ,ce qui permet
de changer certaines de leurs propriétés. Certains exemples de ces polymeéres
incluent les esters, la cellulose modifiée et I'acétate de cellulose, qui ont toujours été
économiquement importants.

3.1.3. Polymeéres synthétiques

Sont entiérement issus du génie de I'homme ,et obtenus a partir de molécules de
monomeres qui subissent a une réaction de polymérisation.

3. 2. Selon la Structure des polymeéres [5]

3. 2.1.Les polymeéres linéaires (ou monodimensionnels)

Enchainement dans une seule direction de I'espace (Figure 1.2).
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Figurel.2: Polymere linéaire

3. 2. 2 Les polymeéres bidimensionnels

Enchainement s'étendant dans deux directions de I'espace Ex.: Le Graphite
(Figure 1.3).

Figurel. 3 : Polymére bidimensionnel
3. 2. 3 Les polymeres tridimensionnels

Il est possible de transformer des molécules linéaires en molécules 3D par pontage. Se
sont des réseaux a trois dimensions, ils représentent environ 30% des polymeres
industriels, il est possible de transformer des molécules linéaires en molécules 3D par

pontage. (Figure 1.4).



Chapitre | Notions générales sur les polymeéres

Figure 1. 4 :Polymére tridimensionnel
3. 3.Classification selon la structure chimique
La structure chimique des motifs permet une classification des composés
macromoléculaires en homopolymeres et copolymeéres [6].
3.3.1. Les homopolymeres
Sont des polymeres qui ne possedent qu’une seule unité, ces homopolymeres sont

de longues chaines formées par la répétition d’un monomere (Figure 1.5).

| |
TS ST
H H
— 11

Figure 1.5 :homopolymere polyéthyléne (PE)
3.3. 2. Les copolymeres

Sont des polymeres qui possedent plusieurs unités, les copolymeres peuvent se

classer dans différentes familles : le mode statistique, alterné, séquence.
» Copolymeére statistique

Les monomeres A et B sont distribués de facon aléatoire dans les chaines

macromoléculaires :

A-A-B-A-B-B-B-A.
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» Copolymeére alterné
Les monomeéres A et B sont distribués d’une maniére alternée dans les chaines

macromoléculaires :

A-B-A-B-A-B-A-B

» Copolymeére séquencé

On trouve des blocs de monomere A suivi des blocs de monomere B

A-A-A-A-A-A-B-B-B-B-B-B-A-A-A-A-B-B-B-B

3.4. Selon leur morphologie [7]
3. 4 .1.Polymére amorphe
Est une forme stable de la matiére qui tend a se transformer en cristal si les
conditions thermodynamiques et cinétiques le permettent (les chaines sont comme une
pelote de laine et 1’état est mou).
3.4.2. Polymeres cristallins
Ont la structure solide cristalline constituée par 1’assemblage périodique de chaines
ayant une conformation réguliere (les molécules disposées selon une forte structure
ordonnée et réguliere a répétition). Les chaines étant liées entre elles par des liaisons de
Van der Waals ou des ponts hydrogénes.
3.5.Selon le comportement thermique[8]
Les polymeres sont classés d’aprés leurs propriétés thermodynamiques en trois
types :
3.5.1. Polymére thermoplastique
Les polymeres considérés dans cette étude sont constitués de macromolécules linéaires ou
ramifiées, dont I’interaction est assurée par des liaisons secondaires, telles que les forces de
Van der Waals ou les liaisons hydrogéne. lls présentent une sensibilité notable a la
température mais cette rigidité diminue avec I’augmentation de la température. Lorsqu’ils
sont chauffés au-dela de la température de transition vitreuse (Tg), associée a la phase

amorphe, ils deviennent plus souples et acquierent une plasticité importante.

Exemple : Polyéthylene, Polypropylene, Polychlorure de vinyle.
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3.5.2.Polymére thermodurcissable

Les polymeéres thermodurcissables se ramollissent sous 1’effet de la chaleur, puis
subissent un durcissement irréversible par réticulation. Une fois durcis, ils ne peuvent plus

étre remodelés par la chaleur.
Exemple : résine phénol-formaldéhyde (Bakélite).

3.5.3. Les Elastomeres

Les élastomeres sont des matériaux amorphes présentant de faibles liaisons
covalentes entre les chaines macromoléculaires, généralement créées par vulcanisation a
I’aide d’atomes tels que le soufre ou le carbone. Ces pontages confeérent au matériau une
structure tridimensionnelle trés souple, permettant de fortes déformations (pouvant
dépasser 1000 %) au-dessus de la température de transition vitreuse (Tg), tout en
retrouvant sa forme initiale. Cette grande élasticité est due a un faible taux de réticulation,
qui assure la mémoire de forme sans rigidifier le matériau.

Exemple : caoutchouc naturel, polybutadiene et polyisoprene
1.4. Les propriétés des polymeres

Les propriétés des matériaux polymeéres sont beaucoup plus sensibles que celles des
métaux aux influences extérieures telles que la température, la dureté, I’intensité de la
contrainte appliquée, les radiations UV et les agents chimiques.
4.1. Propriétés thermiques

La température de transition vitreuse (Tg) et la température de fusion (Tf)
représentent deux paramétres fondamentaux dans 1’étude des matériaux polyméres. La
température de transition vitreuse revét une importance particuliére pour les polymeres
amorphes, en particulier les thermoplastiques amorphes, qui ne présentent pas de forces de
cohésion significatives en dehors de I’enchevétrement des chaines macromoléculaires [9].

Les zones cristallines, quant a elles, ne fondent qu’a des températures nettement
supérieures a la Tg. Ainsi, les températures caractéristiques d’un méme polymere peuvent

étre classées comme suit :

Température de transition vitreuse < Température de cristallisation <

Température de fusion < Température de décomposition thermique[9].
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4. 2. Propriétés mécaniques

Le succes des polyméres provient en partie de la facilité avec laquelle on peut leur
donner des formes voulues (dautant plus a I'état fondu). lls sont tres malléables, trés
plastiques, d'ou leur nom. En fait, cette plasticité varie dans une large gamme, des plus
rigides, durs et cassants, aux plus mous (pates) ou élastiques (élastoméres). Les propriétés
mécaniques décrivent leur comportement vis a vis a des sollicitations mécaniques telles
que pressions, étirements, torsions, frottements, chocs et sous l'effet de la pesanteur.
Certains polymeres seront appréciés pour leur bonne stabilité dimensionnelle (par exemple
les polyesters aromatiques). D'autres, les élastomeéres, seront recherchés pour leur élasticité
qui leur confére une excellente capacité d'absorption des chocs. On les emplois dans les
pneus, les semelles de chaussures, les matelas, les fibres textiles, élasthanne

(polyuréthane)...

Thermoplastiques et thermodurcissables sont soumis au phénomene de vitrification.
Au-dessous de leur température de vitrification, ou transition vitreuse, ils deviennent durs
et cassants comme du verre. Au-dessus, ils sont plus souples, plus plastiques. A I'extréme,

ils deviennent élastiques [10].
1.5.Applications des polyméres

Les polymeres sont largement utilisés dans divers domaines (Figure 1.6), notamment :

I’emballage des denrées alimentaires et le conditionnement pour le transport,

le secteur du batiment et des travaux,

les industries automobile, aéronautique et navale,

e les industries de 1’¢électroménager, du textile, de 1’¢lectricité et de I’agriculture.
[11].

Figure 1.6 : Quelques applications des polyméres
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Introduction

Dans ce travail, nous étudions une gamme de matériaux composites classés selon la
nature de la matrice et du renfort, en mettant 1’accent sur le polychlorure de vinyle (PVC)
pour sa résistance chimique, sa rigidité, sa stabilit¢ dimensionnelle et sa facilité de

transformation.
11.1. Définitions des composites

Un matériau composite résulte de la combinaison de deux ou plusieurs composants
de nature différente, dans le but de former un matériau possédant des propriétés améliorées
par rapport a celles de ses constituants d’origine. Représentant une avancée majeure dans
le domaine des matériaux, les composites illustrent parfaitement 1’innovation apportée par

la science des matériaux modernes [1].

Le constituant principal d’un matériau composite est appelé la matrice. Le second
élément, le renfort, doit étre compatible avec celle-ci afin d’assurer une cohésion efficace
de I’ensemble. Pour garantir cette adhérence, une interface ou agent de liaison est

généralement nécessaire.

Par ailleurs, des charges et des additifs peuvent étre incorporés dans le composite
sous forme de fragments, de poudres ou de liquides, dans le but de modifier certaines
propriétés spécifiques du matériau final, telles que la résistance aux chocs, la stabilité aux

rayons UV ou encore la résistance au feu [2].

— Renfort
‘e &
Py & -

-

Matrice

Figure .11.1: Représentation schématique d’un matériau composite
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11.2.Constitution des matériaux composites

2.1. Matrice (organique)

La matrice représente un liant assurant le maintien en place de la distribution des
fibres, leur protection a la fois physique et chimique, ainsi que la continuité mecanique
entre les éléments de renforcement. Elle peut étre de nature thermodurcissable ou

thermoplastique [1].

2.1. 1.Matrice thermodurcissable
Les polyméres thermodurcissables subissent une transformation irréversible liée a
la formation d’un réseau tridimensionnel de chaines réticulées. lls se distinguent par leurs
excellentes propriétés mécaniques. Parmi les exemples les plus courants, on trouve les
résines époxy, les résines de polyester insaturé ainsi que les résines issues de réactions de

condensation [3].
2.1.2. Matrice thermoplastique

Les thermoplastiques sont des polyméres qui deviennent malléables lorsqu’ils
dépassent leur température de transition vitreuse .1ls sont généralement fournis sous forme
solide et leur mise en forme s’effectue par chauffage, suivie d’une solidification lors du
refroidissement. 1ls sont constitués de chaines moléculaires linéaires ou ramifiées, reliées

par des liaisons covalentes faibles [4].

2.1.2.1. Le PVC poly (chlorure de vinyle)

Le polychlorure de vinyle (PVC), dont le sigle international est dérive de
I’appellation anglaise « Polyvinyl Chloride » [5], est un polymére thermoplastique linéaire
largement utilisé dans 1’industrie. Il se classe au troisieme rang mondial en termes de
production, aprés le polyéthylene (PE) et le polypropyléne (PP). Cette position est attribuée
a ses propriétés mécaniques remarquables, notamment sa rigidité et sa dureté, resultant de
la présence d’un atome de chlore dans sa structure moléculaire. Cet atome de chlore
renforce les forces d’attraction intermoléculaires, conférant ainsi au matériau une meilleure

résistance mécanique [6].
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La structure du PVC est constituée de longues chaines formées par la répétition
d’unités monomériques de chlorure de vinyle, dont la formule chimique est C,H3Cl.
Chaque monomere est composé d’un atome de carbone 1ié a un atome de chlore et a deux
atomes d’hydrogene, ce qui permet la formation de chaines polymériques linéaires lors de
la polymérisation . Sur le plan chimique, le PVC est insoluble dans la majorité des solvants
usuels, mais il présente une bonne solubilité dans des solvants spécifiques tels que le
tétrahydrofurane (THF) et la cyclohexanone, qui sont considérés comme particulierement
efficaces[5,6].

I—-0—0

i
(F_
H a2

Figure I1. 2 : Formule général du PVC

e Propriétés physiques : Le PVC est un polymére amorphe caractérisé par une
cristallinité tres faible, estimée a environ 7 %. Sa masse volumique varie selon la
formulation : elle est d’environ 1,4 g/cm? pour les mélanges non plastifiés, et se situe entre

1,2 et 1,3 g/cm3 pour les mélanges plastifiés [7].
e Propriétés mécaniques : Le PVC se caractéerise par une grande rigidité jusqu’a sa

température de transition vitreuse (Tg) et présente une bonne résistance a I’abrasion, mais

il devient relativement fragile aux basses températures (inférieures a -10 °C) [8].
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Tableau Il .1 : Propriétés mécaniques du PVC rigide et du PVVC souple[8].

Propriétés PVC rigide PVC souple
Masse volumique 1.4 1.2a1.3
(g/cm’®)

Cristallinité (%) 7a15 <7

Température de

fusion (°C
(*C) 160a 170 1404170

Température de
transition vitreuse

0 752105 -40
°C)
Contrainte a la 50 10a12
rupture (MPa)
Allongement a la 10450 200 a 500

rupture (%)
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e Propriétés chimiques : Le PVC non plastifié présente une haute résistance face a
de nombreux produits chimiques, tandis que le PVC plastifié est vulnérable a
certains solvants organiques tels que les composés aromatiques, cétoniques et
chlorés [9].

e Propriétés thermiques : Le PVC (polychlorure de vinyle) se distingue par
plusieurs propriétés thermiques notables qui contribuent a ameéliorer sa flexibilite.
Gréace a sa faible conductivité thermique, estimée a environ 0,2 W-m™-K™, il
constitue un excellent isolant. Sa capacité thermique massique, évaluée a 1046
J-kg™1-K™!, lui permet d’absorber et de stocker une quantité significative d’énergie
thermique.la température de ramollissement varie entre 65 et 85 °C pour les PVC
non plastifiés, tandis que les mélanges contenant du PVC chloré peuvent atteindre
des températures supérieures a 100 °C, offrant ainsi une meilleure résistance a la

chaleur.

En ce qui concerne la température de fléchissement sous charge, elle se situe entre 55
et 70 °C pour les formulations non plastifiées, et peut atteindre jusqu’a 90 °C dans
celles contenant du PVC chloré, ce qui reflete leur capacité a conserver leurs propriétés
mécaniques  sous  leffet de la  chaleur et de la  pression.
Enfin, le coefficient de dilatation linéique, d’environ 5 x 107°>-K™', témoigne d’une

faible expansion thermique [5].
2.1.2.2. Application et utilisation de PVC

Plus d’un quart des polymeres utilisés dans le domaine médical sont constitués de

PVC, en raison de sa biocompatibilité, de sa stabilité chimique et de sa résistance aux

procédés de stérilisation. Il est employé dans la fabrication des poches urinaires, des sacs

de conservation du sang, des tubes souples, ainsi que des masques d’inhalation et a

oxygeéne.

Le PVC est également largement utilisé dans divers secteurs tels que 1’industrie

automobile, ’emballage alimentaire, les industriespharmaceutique et cosmetique, le textile,

la publicité, les équipements sportifs et d’autres domaines nécessitant des solutions

efficaces et durables [10].
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Figure 11.3:Principaux domaines d’application du PVC[10]
2.1.2.3. Dégradation et Stabilisation du PVC

La dégradation du PVC reste un sujet de débat en raison de sa complexité, bien que
la communauté scientifique semble s'accorder sur les étapes principales : les défauts
structuraux apparaissant lors de la mise en forme du PVC constituent le facteur
déclencheur de la dégradation, entrainant une réaction de déshydrochloruration, ainsi que

son oxydation lorsqu’il est exposé a I’oxygene [11].

Comme mentionné précédemment, la mise en ceuvre du PVC a fait 1’objet de
nombreuses études en raison de sa dégradation rapide a haute température, température
pourtant indispensable a sa transformation. Ainsi, il est impossible d’utiliser le PVC
sous sa forme pure, ce qui nécessite 1’ajout de stabilisants thermiques pour éviter sa
dégradation durant les étapes de fabrication. Compte tenu des différents mécanismes
impliqués dans sa dégradation, un stabilisant thermique efficace doit remplir plusieurs

fonctions essentielles, notamment [11]:

— Empécher ou ralentir la dégradation en inhibant la formation du HCI libre,

— Limiter le développement des doubles liaisons.

— Piéger le HCI libre afin d’éviter qu’il ne catalyse davantage la dégradation,

— Neutraliser les radicaux libres qui participent a I’oxydation du matériau.
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Etant donné qu’aucun stabilisant ne peut remplir a lui seul toutes ces
fonctions, des combinaisons de stabilisants sont généralement utilisées pour tirer
parti d’effets de synergie. Des co-stabilisants organiques ou inorganiques peuvent

¢galement étre ajoutés au mélange afin d’améliorer 1’efficacité de la stabilisation.

Les principales familles de stabilisants comprennent les stabilisants a base de
plomb, d’étain, les savons métalliques et les stabilisants organiques. Leur mode
d’action repose généralement sur la substitution d’un atome de chlore labile,
menant a la formation d’un carboxylate stable et d’un sel de chlore [11].

2.2. Renfort

Le renfort constitue 1’ossature supportant les charges mécaniques et joue un role
essentiel dans I’amélioration de la rigidité et de la résistance mécanique des matériaux
composites. Il se présente sous forme de fibres filamenteuses, qu’elles soient
organiques ou inorganiques, telles que les fibres de verre, de carbone et d’aramide,
ainsi que des fibres naturelles comme le lin, le sisal, la ramie, le jute, le chanvre,

I’abaca et le grignon d’olive [12].
2.2.1. Fibres végétales

Les fibres naturelles ont récemment suscité un intérét croissant de la part des
chercheurs et des ingénieurs en raison des avantages qu’elles présentent par rapport aux
fibres de renforcement traditionnelles telles que les fibres de verre. Ainsi, leur
utilisation dans la fabrication des matériaux composites est devenue un sujet largement
étudié au cours des deux dernieres décennies. Ces fibres se distinguent par leur faible
colt, leur légereté, ainsi que par des propriétés particulieres comme leur

biodégradabilité et leur caractere non abrasif [13].
2.2.2. Structure de fibre végétale
Les fibres végétales (coton, lin, chanvre, sisal, kénaf, coco, abaca, bois,) sont des
structures biologiques principalement composées de cellulose, hémicelluloses et de lignine.
> La Cellulose

La cellulose est une macromolécule constituée de longues chaines polymériques

linéaires et non ramifiées, dont 1’unité de base est le glucose (C¢H1,0¢) [14].
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OH OH OH OH

HO 0 HO 0 0 HO OH

OH OH OH OH

Figure 11.4:Structure de la cellulose

Dans les zones cristallines, les chaines de cellulose sont disposées parallelement et
lies entre elles par des liaisons hydrogene intra- et intermoléculaires. Les propriétés
physiques de la cellulose sont largement attribuées a la forte densité de ces liaisons

hydrogéne, ce qui confére a la fibre sa solidité et sa rigidité [14].

Région cristalline Région amorphe

Figure 11.5: Représentation des micro-fibrilles constituant les fibres de cellulose

» Hémicellulose
Les hémicelluloses sont définies comme des polysaccharides solubles dans 1’eau,
pouvant étre extraits de la paroi des cellules végétales a I’aide de solutions alcalines. Ce
sont des polysaccharides amorphes, ayant une masse moléculaire inférieure a celle de la
cellulose. Elles sont constituées de sucres neutres tels que le xylose, 1’arabinose, le

galactose, le glucose, le mannose, ainsi que d’acides uroniques [15].
Leur structure comprend une chaine principale formée d’unités de glucose liées par

des liaisons B(1-4), ainsi que de courtes chaines latérales composees de xylose, galactose et
fucose [15].
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Figure 11.6: Structure de hémicellulose

> Lalignine
Les lignines sont des composés polyphénoliqgues amorphes a structure
tridimensionnelle, constitués d’unités de phénylpropane. Elles sont principalement formeées
de trois monolignols : 1’alcool coniférylique (G), I’alcool sinapylique (S) et I’alcool para-
coumarylique (H). Ces groupes phénoliques possedent une structure chimique similaire a
celle des antioxydants primaires les plus utilisés dans la fabrication des polymeres par

I’industrie chimique [16].

Les lignines présentent une masse moléculaire élevée, ce qui leur permet de conférer
de la rigidité a la plante, avec un module d’¢élasticité compris entre 2 et 4 GPa. De plus,

elles sont hydrophobes et s’oxydent facilement sous 1’effet des rayons UV [16].

OH OH OH

/ /{ /
N
7 0CH, H,CO™ Y ocH,

OH OH OH

alcool coumarylique alcool coniférylique alcool sinapylique

Figure 11.7: Représentation des trois unités composant de la lignine [15]

2.2.3. Fibre de palmier dattier (DPLF)

2.2.3. 1.L.es composants du palmier dattier

Le palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) est reconnu comme une source riche en
fibres lignocellulosiques. 1l est largement cultive dans les régions a climat tropical et

subtropical. Les pays arabes comptent parmi les principales zones de culture de cette
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espéce, ce qui en fait I’'un des fournisseurs majeurs de ces fibres. La croissance du palmier
dattier dépend fortement des conditions environnementales ainsi que de la qualité du sol
Ce palmier se caractérise par un tronc élancé appelé « stipe », pouvant atteindre une
hauteur de 30 meétres. Ce tronc est recouvert de restes de pétioles des feuilles tombées,
ainsi que de tissus fibreux appelés « lif » qui entourent le tronc aux points d’insertion des
feuilles Les palmes se répartissent dans la partie supérieure de 1’arbre, formant une
couronne composée de 20 a 30 feuilles au maximum. Les grappes de dattes (réegimes) se

suspendent sous cette couronne de maniere dispersee [17].

Couronne

Grappe

Lif

Pétiole

Fruit

Palme

Tronc

Figure 11.8: Schéma de palmier dattier [18]

2.2.3. 2. Les palmes

Les palmes, appelées localement « Djérid », sont les feuilles du palmier. Elles sont
formées d’un rachis le long duquel les folioles sont disposées régulierement (voir Figure
[1.9). La longueur d’une palme varie entre 4 et 7 metre .Chaque année, le palmier dattier
produit de nouvelles palmes grace a la croissance des bourgeons, tout en perdant un
nombre équivalent de palmes en raison de leur dessechement L’ensemble des feuilles

situées au sommet du stipe est appelé « couronne », et son envergure peut atteindre entre 6

et 10 metres[18].
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pétiole pine_ rachis foliale
]
I
|
:

Figure 11.9: Schéma d'une palme de palmier dattier [18]

e Propriétés chimiques :Le bois de palmier dattier, comme les autres fibres
végétales, est principalement constitué de trois composants essentiels : la cellulose,
I’hémicellulose et la lignine. Le reste de sa composition comprend des substances
extractibles, des composes hydrosolubles ainsi que des cendres (éléments
minéraux). Les proportions de ces trois constituants varient selon la variété du
palmier, I’organe étudié, 1’age de la plante et les conditions environnementales de
croissance .Toutefois, les valeurs rapportées dans la majorité des études portant sur
le méme organe restent relativement similaires. Le bois de palmier se distingue par
sa richesse en lignine, dont la teneur moyenne est estimée a environ 27 %, tandis

que celle de la cellulose atteint environ 37 %, et celle de I’hémicellulose avoisine

28 % [19].

e Propriétés mécaniques : Le comportement mécanique du bois de palmier dattier, a
I’instar de celui des fibres végétales en général, est influencé par plusieurs facteurs
interdépendants. Parmi ceux-ci figurent la structure microstructurale du matériau, les
conditions environnementales de croissance, 1’age de la plante, ainsi que les
dimensions de I’échantillon (longueur et diamétre). A cela s’ajoutent les conditions de
test telles que la température, I’humidité du milieu, la durée de I’essai et la vitesse
d’application de la charge. La résistance a la traction typique des fibres de palmier

dattier varie entre 170 et 275 MPa, tandis que le module de Young se situe entre 5 et

12 GPa. L’allongement a la rupture, quant a lui, est compris entre 5 % et 10% [20].
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e Propriétés hydrophiles: Les fibres naturelles présentent une forte capacité
d’absorption de I’eau, ce qui est principalement di a la présence en grande quantité
de groupes fonctionnels OH dans la structure de la cellulose. Les molécules d’eau
interagissent avec ces groupes pour former des liaisons hydrogéne. De plus, la

capacité d’absorption de I’ecau dépend également de la taille des fibres et de leur

teneur en cellulose [20].

2.3. Additifs

Les additifs sont utilisés pour améliorer ou modifier les propriétés rhéologiques du
polymere lors de son traitement dans les équipements de fabrication, ou pour renforcer les
caractéristiques physiques du produit final en utilisation.

Dans le domaine de la fabrication des matériaux composites, les additifs jouent un
role important, servant notamment d’agents de démoulage ou de colorants. Ils sont

généralement incorporés en faibles quantités, et se présentent sous forme de plastifiants,

lubrifiants, stabilisants, pigments, colorants, etc [3].

2.4. Charges
Ce sont des matériaux inertes, généralement d’origine minérale, intégrés dans les
formulations afin de modifier certaines propriétés telles que les propriétés mécaniques,
électriques ou thermiques, d’améliorer 1’aspect extérieur du produit ou de réduire son colit

de fabrication. Parmi les plus couramment utilisés, on peut citer :

e Les carbonates de calcium (naturels ou précipités)
e Les kaolins calcines

e Letalc

e Les dolomites

e Le sulfate de baryum

e Les oxydes métalliques [1].
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Chapitre 111 Techniques expérimentales de synthése et caractérisation

Introduction

Ce chapitre est consacré a la description de la méthode de synthese utilisée pour
élaborer les composites a base de polychlorure de vinyle et les diverses techniques de

caractérisation utiliséessont:

« Analyse spectrale par Infrarouge a Transformée de Fourier (FTIR).
% Propriétés mécaniques: test de traction, dureté Shore A, stabilité thermique.

7

»  Propriétés physiques: test d’absorption d’eau.

%

I11.1. Préparation des fibres

Les feuilles brutes de palmier dattier provenant de la région de Biskra, au sud de

I’ Algérie.

Pour préparer des feuilles de palmier dattier, on doit :
e Laver des feuilles de palmier avec I’eau de robinet et le savon liquide puis avec
I'eau distillée pour s’assurer de 1'élimination des impureteés.
e Sécher les feuilles de palmier a I’air libre pendant 24h (dans des conditions
ambiantes selon le climat), puis sécher dans I’étuve a une température de 65°C

pendant 3h.

F3 P —

=

SIS D>

=l
ey

Figure.ll1 .1 :DPLF séchée dans I’étuve a 65°C pendant 3h

Préparation de la poudre des feuilles de palmier dattier, pour obtenir une poudre
des feuilles de palmiers, on doit broyer de la fibre DPLF a 1’aide d’un moulin a grains

électrique et la tamiser afin d’obtenir une poudre tres fine.
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Figure.ll1 .2: Les etapes de préparation de la poudre de fibre DPLF

1.2.Préparation des mélanges
On prépare le mélange de PVC est plastifié avec la fibre de feuilles du palmier

dattier selon différents pourcentage illustrés dans le Tableaul suivant

Tableau 111 .1:Les différentes formulations choisies pour la préparation de nos

échantillons
Mélanges PVC DPLF
Co (PVC/DPLF 0%) 200 g 0g
C1 (PVCI/DPLF 5%) 190 g 109
C2 (PVC/DPLF 10%) 180 g 20 g
Cs (PVC/DPLF 15%) 170 g 30¢
Cas (PVC/DPLF 20%) 160 g 40 g

Figure.lll .3: Préparation des mélanges (PVC/DPLF)
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1.3. Préparation des plaques

1.3.1.Calandrage
La préparation des composites a été faite sur le mélangeur a deux cylindres (calandre)
de marque :SCHWABENTHAN, de type «polymix 200P» avec la température de mise en
ceuvre la mieux adaptée au polychlorure de vinyle est de 160°C, et un temps de
mélangeage de 10 min jusqu’a fusion du polymere puis incorporation de la fibre ,le film est

obtenu puis refroidi a I’air libre .

L

Figure.lll .4: Calandre SCHWABENTHAN de type «polymix 200P»

1.3.2.Moulage des composites

Pour mouler nos échantillons, nous utilisons une presse hydraulique de marque

Schwaben han polystat 300S. Elle est asservie par un régulateur.

Figure.l11 .5:Une presse hydraulique Schwabenthanpolystat 300 S

les films obtenus par calandrage ont été coupésen petits morceaux et pesse€s55

g.ilssont introduits dans le moule entre deux feuilles d’aluminiumet compressés a 1’aide de
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la presseUn préchauffage est réalisé jusqu’ a une fusion préliminaire du mélange, afin
d’éviterla présence des bulles d’air, un dégazage est effectué avant 1’application de la
pressionfinale.des plaques d’épaisseur de 2 mm sont obtenues,elles sont par la
suitedécoupées sous forme d’haltére et decarrés pour servir dans différents tests de

caractérisationTableau 2 suivant :
Tableau I11.2:Fabrication des plaques

Préchauffage Moulage Observations

Température  Pression  Temps Température Pression ~ Temps

(°C) (MPA) (min) (MPA) (min)
°C)
165 0 10 165 100 2 conforme
170 150 2
170 200 2
170 300 2

111 .2. Techniques de caractérisation
2.1. Test de traction

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

La mesure des propriétés mécaniques a la rupture des plaques est effectuée au niveau

de ’entreprise ENICAB de Biskra a I’aide d’une machine de traction de type Zwick/Roell .

La machine est reliée a un micro-ordinateur qui effectue tous les calculs nécessaires et

trace les courbes contrainte/déformation[1].
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Figure.lll .6: Machine de traction de type Zwick/Roell
<+ Préparation des éprouvettes

Les plaques sont par la suite découpées sous forme d’haltére afin de poursuivre les

différents tests de caractérisation.

Figure.lll .7: Préparation des éprouvettes

“+ Ktapes de I’essai
Préparation des éprouvettes découpées a I’aide d’un emporte-piéce de dimensions
normalisées chaque échantillon a subi trois éprouvettes tractions sur une machine de
traction de type Zwick/Roell.
¢ D’abord introduire les données relatives de 1’éprouvette a tester dont: son épaisseur
h, sa largeur bo.
e Placer I’éprouvette dans la machine d’essai de traction.

e Démarrer la machine et la courbe s’affiche progressivement sur 1’écran.
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Figure.lll .8: Mesure des dimensions de 1’éprouvette

2.2.Test de la dureté Shore A

La mesure de la dureté Shore A a été réalisée au niveau du laboratoire de «
ENICAB » a Biskra. L’essai consiste a appliquer un effort tendant a enfoncer ’aiguille
d’un durométreShore A .sur des plaques de 15x15 cm?. La lecture se fait directement sur le
durometre apres la pénétration de 15 seconds.

Figure.l11 .9: Durometre Shore A

+ Mode opératoire
e Assurer le maintien del’appareila 1’aide de la main.

e Appliquer lentement et régulierement la partie avec la pointe (pénétrateur) sur la
plaque.

e Lire la valeur indiquée. Effectuer 5 mesures et calculer la moyenne pour obtenir
la valeur de dureté la plus précise possible.
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Figure.lll .10: Test de la dureté Shore

2.3. Stabilité thermique

+ Appareillage d'essai
e Tubes en verre fermés a une extrémité (par exemple par fusion) de 110 mm

de long avec un diamétre extérieur d'environ 5 mm et un diametre intérieur
de 4,0 £0.5mm.
e Un papier universel, indicateur de pH couvrant la gamme de pH de 1 a 10.
e Un appareil thermostatique pour maintenir la température a la valeur
spécifiée dans la norme du type de cable considéré, ou, a défaut d'indication

dans celle-ci, a 200 +0.5 °C.

Un bain d'huile doit étre utilisé de préférence pour les essais de type ainsi qu'en cas

de contestation.

e Un thermométre gradué avec une précision de 0,1 °C
e Un chronometre.

+ Mode opératoire

Sur chaque mélange, on préléve deux échantillons, chaque échantillon doit étre
constitue de deux ou trois petites bandes, chacune d'une longueur comprise entre 20 mm et
30 mm.

On introduit une bande de papier indicateur sec d'environ dans la partie supérieure,
ouverte, du tube en verre.

On place le tube de verre dansl'appareil thermostatique qui a deja atteint la
température specifiée. Le tube plonge dans I'appareil sur une hauteur de 60 mm.
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On mesure le temps mis par le papier universel indicateur .On considere que le
changement de coloration est atteint quand le rouge du papier universel commence a

devenir visible [2].

Figure.lll .11: Préparation des tubes pour I’essai de stabilité thermique

Figure.lll .12: Appareil thermostatique

2.4. Absorption d'eau

Le test d’absorption d’eau de nos échantillons est réalis¢ au niveau du Laboratoire de
Chimie Appliquée (LCA) de I’Université de Biskra. Nous découpons des morceaux carrés
de 15 mm de cOte a partir de nos échantillons. Ensuite, nous les pesons (mg) a 1’aide d’une

balance analytique de précision (0,0001 g).
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Les éprouvettes sont ensuite immergées dans des bécher scontenant de 1’cau distillée
a une tempeérature de 23 °C. Nous prélevons la masse toutes les 24 heures. Aprés chaque

prélevement, les échantillons sont séchés a ’aide de papier absorbant, puis pesés a

nouveau (m). Le pourcentage d’absorption d’eau est déterminé¢ a 1’aide de 1’équation

suivante : 4m (%) = [(m-mo)/mo].100

Mo : La masse de I’échantillon avant I’immersion en gramme. m : La masse de

I’échantillon apres I’immersion en gramme.

Figure.l11.13: Pesée des échantillons (m) aprés I’immersion.

2.5.Spectroscopie Infra Rouge a Transformée de Fourier (FTIR)

La spectroscopie IRTF est une des méthodes les plus efficaces pour I’identification
des molécules organiques et inorganiques a partir de leurs propriétés vibrationnelles. En
effet, le rayonnement infrarouge excite des modes de vibration (déformation, élongation)
spécifiques et caractéristiques des liaisons chimiques, la comparaison entre le rayonnement
incident et celui transmis par 1’échantillon permet de déterminer les espéces chimiques

qu’il contient.

La région infrarouge se divise en trois parties : le proche IR (15000- 4000 cm=), le
moyen (4000- 400 cm+) et I’IR lointain (400- 40 cm+). Chacune de ses trois parties

nécessite 1’usage de sources, systémes de détection et diviseurs de faisceaux

Les informations tirées des spectres sont de deux sortes :
» Informations qualitatives : les longueurs d'onde auxquelles I'échantillon absorbe,
sont caractéristiques des groupes chimiques présents dans le matériau analysé. Des
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tables de données permettent d'attribuer les absorptions aux différents groupes

chimiques présents.

» Informations quantitatives : l'intensité de l'absorption a la longueur d'onde
caractéristique est reliée a la concentration du groupe chimique responsable de
I'absorption.

Les spectres d’absorption infrarouge (IR) ont été enregistrés a 1’aide d’un
spectrophotometre a transformée de Fourier de type SHIMADZU FTIR-8400S qui est

installé au laboratoire de chimie de 1’université de Biskra[3].

Figure.l1l .14: Spectrophotométre a transformée de Fourier de type SHIMADZU
FTIR- 8400S(Université de BISKRA)

+ Préparation des échantillons
¢ Nous broyons et mélangeons une quantité de 0.001g d’échantillon solide et unequantité
de 0.3 g de bromure de potassium KBr. Dans un mortier d'agate avec unpilon.
e Les échantillons a analyser sont préparés sous forme des pastilles, nous placonsle
mélange a I'intérieur de la presse a vide pour former la pastille (poudre DPLF).
eles échantillons a analyser sont préparés sous forme de films (Polymére vierge
PVC,PVC/ fibre 15%).
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Figure.l1l .16: Préparation des échantillons
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Chapitre IV Résultats et interprétation

Dans ce chapitre on présente les résultats de I’étude expérimentale entreprise pour

les différentes compositions.

IV .1. L’analyse spectroscopique infrarouge IR

L’étude spectroscopique infrarouge IR a été faite dans un but de confirmation de la
présence de la fibre DPLF dans la structure du composite, selon le tableau des fréquences

d’absorption caractéristiques des différents groupements fonctionnels :

1.1.L’analyse spectroscopique infrarouge pourle PVC

120 4

100 +

2855,6739
80

2923,8636

60 1 711,6886

transmittance(T%)

40

20 +

1411,4962

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

nombre d'onde cm™*

Figure 1V.1 :Spectre infrarouge du PVC pur
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Tableau 1V.1 :Fréquences caractéristiquesd’absorptiondu PVC pur

Liaison C-H alcane C-H C-ClI
C=0 déformation
Fréquence 2923.86 1718.76 1411.49 711.68
cm 2855.67

1.2. L’analyse spectroscopique infrarouge de la poudre DPLF

DPLF 100
50
40 A
S
@
£ 301
i
E
c
G 20 +
3420,51666°:0203
10 +
0 1108.,0285
T T T T T T ¥ f T

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

nombre d'onde (cm'15

Figure 1V.2 :Spectre infrarouge de la fibre DPLF

Tableau 1V.2 :Fréquences caractéristiques d’absorption de la fibre DPLF

L O-H associée C-H alcane Cc-O0 C-0-C
Liaison
Fréquence 3420.51 2920.02 1652.88 1108.02
cm?
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1.3.L’analyse spectroscopique infrarouge pour le compositerenfermant 15% de
fibre

PVC/DPLF

A

711.6886

110 H

100

90
3375,3374
80
; 2922,9317
70 1718,7687

transmittance(T%)

60

50

40

1411,4962
' I ' I ' I ' I ' I ' I ' I
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

nombre d'onde cm™?

Figure 1V.3:Spectre infrarouge de la composition PVC / fibre 15%

Tableau 1V.3:Fréquences caractéristiquesd’absorption de la composition PVC/Fibre15%

O-H C-H alcane C-O C-0-C C-ClI
.. associée
Liaison
Fréquence 3375.33 2922.93 1718.76 1108.02 711.68
cm?
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1.4.L’analyse spectroscopique infrarouge pour le

composite15%DPLF/PVC,DPLF,PVC pur

— Pvc
120 — PVCIDPLF
DPLF
1004 ™
= 80 - [ |
S 2923,8636 It
(&] J
5 33750478 1718.7687
£ 7 7116886
2
3
40 -
207 1411,4962
4000 I 35I00 I 30I00 I 25I00 I 20I00 I 15I00 I 10I00 I 5(;0

nombre d'onde cm
Figure 1V.4:Spectre infrarouge de la composition PVC / fibre 15%,DPLF,PVC pur

On remarque,dans le spectre du composite la présence de fréquences d’absorption

tellesque les liaisonsC-H alcane :2922.93 cm™;C-Cl :711.68cm™ ;C-O-C :1108.02cm®

De plus le spectre IR de la fibre DPLF nombre le présence des fréquences suivantes

(voir tableau).
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IV.2. L’absorption de I’eau distillée

Une étude de I’absorption d’cau distilléede nos echantillons(Coa C4 ) a été faite.

12 _ —CO

—C1

Cc2
—C3
—C4

10 |

taux d'absorption (%)

T T T T T T T T T 1
0 200 400 600 800 1000
temps d'immersion(heures)

Figure IV.5 :L’absorption de I’eau distillée en fonction du temps 100% PVC, PVC/
DPLF 5%, PVC / DPLF 10%,PVC / DPLF 1 5%, PVC / DPLF 20%
D’aprés la courbe d’absorption ,on remarque que nos échantillons absorbent de
maniere croissante jusqu’a 330heures ,a& ce moment on remarque une saturation ,le
composite Ciabsorbe peu d’eau ,donc on peut dire que la fibre DPLF est associée a la

matrice organique ce qui conduit a une faible absorption.

De plus lorsque le taux de fibre augmente dans la structure du composite,les
propriétés se détériorent, la fibre absorbe plus et le composite perd ces performances.
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V.3 Les résultats des etudes mécaniques
3.1.Résistance a la rupture

Une étude des propriétés mécaniques de nos échantillons a été faite.
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Figure 1V.6:Evolution de la résistance & la rupture des compositions PVC/DPLF

Tableau 1V.4:La résistance a la rupture des compositions PVC/Fibre DPLF
CO Cl C2 C3 C4

Résistances 7.65 9.88 9.01 8.64 8.22
(MPa)

Les résultats montrent que la résistance a la rupture est maximale pour le
composite C1 de I’ ordre de 9.88MPa, mais la valeur diminue au fur et a mesure que le

taux de fibre augmente donc ceci est relié sirement a la faible cohésion de la fibreavec la

matrice organique.
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3.2.L’allongement a la rupture

200

150 -
100 . . . . l
(0] 5 10 15 20

TAUX DE DPLF(%)

Allongement a la rupture (%

Figure 1V.7:Evolution de 1’allongement 4 la rupture des compositions PVC/Fibre
Tableau IV.5:L’allongement a la rupture des compositions PVC/Fibre

CO Cl C2 C3 C4

Allongement  206,8 177,65 157,3 155,53 124,83

£ (%)

D’aprés la (figureV.7),on note une diminution des valeursdel’allongementau fur et
a mesure que le taux de fibre incorporée augmente dans le composite, ce qui est relié sans
doute au caractére thermoplastique du polymeére avec 1’augmentation de fibre la plasticité
diminue au profitd’une rigidité de la composition.
3.3.Etude de la dureté Shore A

L’étude de la dureté shore de nos composites CiaCsa montré une augmentation
progressive de sa valeur au fur et a mesure que le taux de la fibreDPLF augmente.
A titre d’exemple :
- Ladureté du polymereCo est de86.28 .
- Ladureté du compositeCs est de 90.38.
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Figure 1V.8:Evolution de la dureté Shore A des compositions PV C/Fibre

IV.4.Etude de la stabilité thermique

Une étude a été¢ menéeafin d’évaluer la stabilité de nos composites.

220

N

o

o
1

180

stabilité thermique(min)

160 +

140

T T T T T T
0 5 10 15 20

TAUX DE DPLF(%)

Figure 1V.9 : Evolution de la stabilité thermique des compositions PVC/Fibre
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D’apres I’ histogramme dela( Figure V.9) on note une nette élévation de la stabilité
thermique comparativement au polymere pris séparément, ce qui confirme le réle apporté

par la fibre DPLF dans la structure du composite.

Un fait est apparent qui se rapporte a I’élévation du taux de fibre, cette augmentation

fait diminuer la stabilité donc le taux de 5%de fibre DPLF confére une stabilité particuliere
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Conclusion générale

Conclusion générale

L’étude expérimentale réalisée, nous a permis d’énumérer les résultats suivants

L’étude infrarouge nous a montré que la fibre DPLF associée au polymeére PVC,est

présente dans le spectre du composite préparé Cs.

L’étude du phénomeéne d’absorption d’eau par nos composites Ci1,C2,C3 etCsnous a
permis d’affirmer quelafaibleabsorption est pour celui C1(5%0)donc ce dernier posséde les

meilleures propriétés vis a vis de 1’eau.

I’étude mécanique de nos échantillons a montré une amélioration des

propriétés(résistance et allongement a la rupture)comparativement au polymére PVC.Le

composite C1 admet les meilleures propriétés mécaniques.

Pour poursuivre 1’analyse de nos composites ,une étude la dureté ShoreAa été réalisée ,ou

I’on constate que la dureté augmente avec 1I’augmentation du taux de fibre.

La derniére partie du mémoire s’occupe de la stabilité thermique de nos échantillons il a
été trouvé que le compositeCiadmetla forte stabilité thermique comparativement aux autres

composites.
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Résumeé :

L’objectif principal de notre travail est une valorisation d’un déchet naturel
pouvant contribuer a 1’amélioration des propriétés d’un Polychlorure de Vinyle (PVC)
par elaboration d’un composite. Des composites PVC/ DPLF(Fibres des feuilles de
palmiers dattiers) a des taux de 5%,10% ,15 et 20 % en masse ont été élaborés par la
technique de moulage par compression . La spectroscopique infrarouge FTIR a été
utilisée pour caractériser les structures des fibres. Les tests d’absorption d’eau ont
montré le caractere hydrophile de la fibre en contrepartie le caractére hydrophobe du
composite, le taux de fibre influe sur I’absorption, le comportement mécanique se
résumant a la résistance a la rupture a montré une diminution des valeurs avec le taux
utilisé des différentes fibreset la stabilité thermique augmentent progressivement., ainsi
la dureté Shore augmente avec la rigidité du matériau.

Mots Clés : PVC, Fibre naturelle, absorption,Stabilité , durete.
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