ﬁ Université Mohamed Khider de Biskra

B ) Faculté des sciences et de la technologie
B N Département de chimie industrielle
Rd d
UNléERSlTE
DE BISKRA
MEMOIRE DE MASTER

Domaine : Sciences et Techniques
Filiere : Génie des procédés

Spécialité : Génie chimique

Réf. :
Présenté par :
o HADEF Reguia
o REKIS Bochra
FABRICATION ET EVALUATION
D’UN BIO-COMPOSITE A BASE
DE RENFORTS NATURELS
Jury

Dr. ADAIKA Kalthoum MCA Président de jury
Dr. MENASRA Hayet Pr Examinateur
Dr. HADJEB Rihana MCA Encadrant
Dr. YAGOUB Mohamed MCA Encadrant

Année universitaire : 2024 - 2025



ﬁ Université Mohamed Khider de Biskra

B ) Faculté des sciences et de la technologie
B N Département de chimie industrielle
Rd d
UNléERSlTE
DE BISKRA
MEMOIRE DE MASTER

Domaine : Sciences et Techniques
Filiere : Génie des procédés

Spécialité : Génie chimique

Réf. :
Présenté par :
o HADEF Reguia
o REKIS Bochra
FABRICATION ET EVALUATION
D’UN BIO-COMPOSITE A BASE
DE RENFORTS NATURELS
Jury

Dr. ADAIKA Kalthoum MCA Président de jury
Dr. MENASRA Hayet Pr Examinateur
Dr. HADJEB Rihana MCA Encadrant
Dr. YAGOUB Mohamed MCA Encadrant

Année universitaire : 2024 - 2025



Nous tenons tout d'abord a exprimer nos gratitudes envers Dieu pour le succes et
l'achévement de nos travaux de fin d'études.

Nous souhaitons également exprimer nos sinceres

Reconnaissances envers toutes les personnes qui ont contribué, directement ou indirectement,
a la réalisation de ma mémoire.

Nous tenons tout particuliérement a remercier chaleureusement notre encadrante :
Dr. Rihana HADJEB

Pour son encadrement attentif, ses conseils éclairés tout au long de ce projet. On a
énormément appréci€ ses encouragements constants, sa disponibilité et sa confiance de nos
capacités.

Nous exprimons toute notre gratitude a Dr. Mohamed YAGOUB pour ses précieuses
orientations et ses conseils qui ont enrichi notre réflexion et nous ont aidés a mieux structurer
notre travail

Nous tenons a témoigner toute nos reconnaissances au directeur de P’ENICAB de nous avoir
accueillis dans leur service, ainsi qu’a tout I’ensemble du personnel du laboratoire pour leurs
aide, leurs conseils ainsi que leurs complicités.

Le responsable du hall technologique pour sa collaboration et sa disponibilité,

Le personnel du laboratoire pédagogique, pour leur appui technique et leur
accompagnement tout au long de notre expérimentation.

Nous tenons également a remercier M. DJRIDI, responsable des analyses morphologiques au sein du

CRAPC, pour sa précieuse contribution a la réalisation de ce travail.

Nous tenons a remercier tout particuliecrement Dr. Lina BAGHDADI pour ses efforts
constants, sa bienveillance et son implication qui ont grandement facilité le bon déroulement
de notre projet

Nous exprimons nos sinceres remerciements & Dr. MENASRA Hayet et Dr. ADAIKA Kalthoum
pour avoir accepté d’évaluer ce travail en tant que membres du jury de mémoire

Nous tenons également a exprimer notre profonde reconnaissance a 1’ensemble du corps enseignant et
administratif du département de Chimie industrielle de I’Universit¢ Mohamed Khider de Biskra, ainsi
qu’a nos professeurs et collégues, pour leur accompagnement et leur role déterminant dans notre
parcours académique

Un grand merci a nos proches, nos amis, pour leurs soutiens indéfectibles et leurs
Encouragements tout au long de ce parcours académique exigeant. Leur amour, leur

Compréhension et leur patience ont été d'une importance capitale pour nous



;‘M‘

" LIG" LI BT JLE o
095 ol L s g B Al Il (S5 o
Ol Lgama o) Guplall Wy Ly elnd! (S o
by Lalad o3
il gl Ui La dlindy o) Dilialy 1,8 Tueos <t dazed
oy et Ladl g ol Wl oylansl Jlb @l ]

"ol Ta¥lly Jo¥I Gl il umy isdg « allall (S )
N Aiian 3929 4 O W il Yot o1 3Ll 1 clyuia
il oo J Hlalago! 13 o
e M illacly 394 M o o dI g9 i 25 L Lo
(isly Saz JAIL) b Jed 00 ]

A by Jlo Ay S 95 oty oy (0 ]

o Ll Talls il ol sl " 1"

(SBoly Ghile 313l praz JI o Goylall ia § lbiceg Lige 0 cre JSI

"l dazedld alady W1 s lladl Liii Lo dicd g W1 blad! Lkl Lag 8 ekt 1 bl ol GSluo L™

RS PR PP PR




At
Dédicace

%‘LUb 3|u8-.e-9°" Loy 3
[88 390 |
dounly 3] Slgill eiis 3g Sl caai 3 o ]
-Subll pelog gladl jung (sl ) 100 J=9 3 ‘U-"u"
oaarnig (54993 oo U o Lo Ll by [l [55Tg 3ol sasl 4l

Je dédie cette réussite a celui qui aurait été le plus fier de moi en ce jour,
a celui qui m’a appris la patience et la persévérance,
et qui, méme apres son départ, continue de mvinspirer a affronter les défis de la vie,
a mon cher pére Rekis Bachir
qu’Allah lui fasse miséricorde et I'accueille dans Son vaste paradis.
Et a cette grande femme,
dont les prieres ont toujours été la lumiere qui éclaire mon chemin,
a ma chére maman Achouri Kheira
qu’Allah te protége pour moi et fasse de toi une fierté et un pilier dans ma vie.

Et a mes piliers dans cette vie,
a ceux qui ont été comme un pére en son absence, et des compagnons dans les
moments de fatigue,
a mes chers fréres : Hafedh et Mohamed Nadjib,

ames chers petits Celia Bouchra et Mohamed Bachir
Et a mes compagnes de coeur et d’ame,
a celles que le destin nv’a si joliment oftertes,
Reguia ,Nour El Imane , Salsabile

Et pour conclure, je remercie Allah en premier et en dernier, ainsi que tous ceux qui
m'ont aidée de prées ou de loin dans la réalisation de ce travail. Qu'Allah vous
récompense pour votre bien.



Résumé :

Ce travail a exploré la valorisation de la poudre de noyaux de dattes (PND) comme renfort
naturel dans des composites a base de PVC et de résine polyester. Une caractérisation
approfondie de la charge végétale a été réalisée pour en comprendre les propriétés physiques,
chimiques et mécaniques. Des composites ont ensuite été fabriqués avec différentes proportions
de PND ( 10% , 20% ,30%), sous forme séchée ou non séchée, et des tests ont été effectués
pour analyser I’impact de 1’ajout de PND sur les propriétés des matériaux. Les résultats ont
montré que lincorporation de PND, particuliecrement dans sa forme séchée, améliore
significativement les propriétés mécaniques des composites, telles que leur résistance a la
traction et a la flexion, tout en augmentant leur stabilité¢ thermique. De plus, 1’ajout de PND
modifie leur comportement hydrique, avec une réduction notable de 1’absorption d’humidité
pour la forme séchée. Les analyses morphologiques ont également révélé que la dispersion de
la PND dans la matrice polymere est meilleure lorsque la poudre est séchée, favorisant ainsi
une meilleure interaction entre la charge et la matrice. Ces résultats démontrent le potentiel des
noyaux de dattes comme alternative durable pour la fabrication de biocomposites, notamment
pour des applications dans I’industrie automobile, contribuant a la valorisation d’un sous-

produit de I’industrie alimentaire.

Mots-clés : biocomposites, polychlorure de vinyle, résine polyester insaturée, poudre de

noyaux de dattes, renfort naturel, valorisation des déchets agroalimentaires.



Abstract:

This study explored the valorization of date seed powder (DSP) as a natural reinforcement
in composites made from PVC and unsaturated polyester resin. A thorough characterization of
the plant-based filler was carried out to understand its physical, chemical, and mechanical
properties. Composites were then fabricated with different proportions of DSP (10%, 20%,
30%), either dried or non-dried, and tests were conducted to analyze the impact of adding DSP
on the properties of the materials. The results showed that the incorporation of DSP, particularly
in its dried form, significantly improves the mechanical properties of the composites, such as
their tensile and flexural strength, while also increasing their thermal stability. Moreover, the
addition of DSP alters their water absorption behavior, with a notable reduction in moisture
uptake for the dried form. Morphological analyses also revealed that the dispersion of DSP in
the polymer matrix is better when the powder is dried, thus promoting better interaction
between the filler and the matrix. These findings demonstrate the potential of date seeds as a
sustainable alternative for the production of biocomposites, particularly for applications in the

automotive industry, contributing to the valorization of a byproduct from the food industry.

Keywords: biocomposites, polyvinyl chloride, unsaturated polyester resin, date seed powder,

natural reinforcement, valorization of agro-food waste.
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Les matériaux composites occupent une position stratégique dans l'industrie moderne,
particulicrement dans le secteur automobile ot ils représentent environ 50% des matériaux utilisés
dans les véhicules haut de gamme [1]. Leur succes s'explique par un excellent rapport
résistance/poids avec des modules d'élasticité pouvant atteindre 200 GPa pour les composites a
fibres de carbone [2]. Cependant, ces matériaux traditionnels, composés a 95% de ressources
pétrosourées (Statista, 2023) [3], posent des défis environnementaux majeurs : leur production
génere en moyenne 12-15 kg de CO, par kg de matériau, contre seulement 2-5 kg pour les

biocomposites (European Composites Industry Association, 2022) [4].

Face a ces enjeux, la communauté scientifique internationale s'oriente vers le développement
de biocomposites durables. Comme le démontrent les travaux récents de Mohammed et al. [5], ces
matériaux innovants combinent des matrices polymeres avec des renforts naturels, permettant une
réduction de 30 a 40% de l'impact environnemental tout en offrant des propriétés mécaniques
compétitives. Une méta-analyse de 127 études confirme leur potentiel pour des applications
structurelles secondaires dans l'automobile, avec des performances atteignant 80% de celles des

composites traditionnels [6].

Dans ce contexte, notre recherche se concentre sur la valorisation des noyaux de dattes, un
déchet agricole abondant dont la production mondiale dépasse 1,5 million de tonnes annuellement
(FAO, 2023) [7]. Comme l'ont montré Al-Oqla [8] dans leur revue exhaustive, ces noyaux
présentent une composition chimique remarquable avec des propriétés mécaniques intrinseques

comparables a celles des fibres de verre.

Ce mémoire s'articule autour de quatre chapitres fondamentaux :

e Chapitre 1 : Généralités sur les matériaux composites, ce chapitre établit le cadre
théorique, couvrant les principes de conception des composites

e Chapitre 2 : Potentiel et valorisation des noyaux de dattes, cette partie approfondit la
caractérisation physico-chimique des noyaux.

¢ Chapitre 3 : Méthodologie expérimentale, nous détaillons les protocoles de fabrication
et les techniques de caractérisation.

e Chapitre 4 : Résultats et discussion, cette section analyse I’ensemble des résultats
obtenus.

Et enfin, le mémoire s’achéve par une synthése approfondie des résultats expérimentaux,

accompagnée de perspectives de recherche visant la valorisation durable des matériaux biosourcés.
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1.1. INTRODUCTION

Les matériaux composites connaissent une croissance significative dans le secteur industriel en
raison de leurs propriétés supérieures par rapport aux matériaux conventionnels. Combinant deux
ou plusieurs composants aux propriétés distinctes, ces matériaux permettent d’atteindre des

niveaux de performance difficilement réalisables avec des matériaux homogenes classiques.

Parmi les principaux avantages des matériaux composites figurent leur 1égereté, leur résistance
mécanique et chimique, leur durabilité ainsi que leur aptitude a étre faconnés en une grande variété
de formes. Ces caractéristiques favorisent une conception plus flexible, tout en contribuant a la
réduction du poids des structures, a I’optimisation des performances et a I'amélioration de la
sécurité, notamment grace a leur résistance accrue aux chocs et au feu. De plus, certains
composites offrent une excellente isolation thermique, acoustique ou électrique, répondant ainsi

aux exigences spécifiques de diverses applications [1].

Grace a cette polyvalence, les matériaux composites sont largement utilisés dans plusieurs
secteurs, notamment les transports, la construction, les équipements sportifs, le domaine médical,
et bien entendu l’industrie automobile. Dans ce dernier domaine, leur intégration dans la
fabrication d’accessoires permet non seulement d’alléger les véhicules et d’améliorer leur
efficacité énergétique, mais aussi de répondre aux normes croissantes en matiere de sécurité, de

confort et de design.

Ce chapitre propose d’explorer les généralités sur les matériaux composites, en mettant en
lumiere leurs propriétés, leurs avantages techniques, ainsi que leur rdle croissant dans le secteur

automobile, en particulier dans la conception d’accessoires innovants et performants.

Les matériaux composites sont des assemblages de plusieurs constituants aux propriétés
complémentaires, congus pour offrir des performances mécaniques et fonctionnelles supérieures.
Cette section présente les notions de base nécessaires a la compréhension de leur structure, de leur

classification et de leurs principales caractéristiques.

1.2.DEFINITION D’UN MATERIAU COMPOSITE

Un matériau composite est constitué de I'assemblage de plusieurs matériaux non miscibles de
natures différentes, et dont les qualités complémentaires permettent des performances supérieures
a celles de chacun de ses composants. Un matériau composite est alors un matériau généralement

formé de deux composés principaux (figure 1.1) :

¢ LLa matrice, qui assure la liaison de I'ensemble, répartit les efforts.
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¢ Le renfort, qui constitue l'ossature de la piece, et supporte l'essentiel des contrainte [2].

Matrice
q
W Matériau composite

Renfort

Figure 1.1. Schéma typique d’un matériau composite [3].
1.3.HISTORIQUE DES MATERIAUX COMPOSITES

Les premiers habitants de I'Egypte et les colons de Mésopotamie sont reconnus comme les
pionniers de 'utilisation des matériaux composites au XVIe siecle avant J.-C., afin de construire
des structures robustes et durables en combinant de la boue et de la paille. L'usage de la paille a
perduré pour renforcer les anciens matériaux composites, en particulier dans les domaines de la

poterie et de la construction navale [4].

Au Xlle siécle, les Mongols ont développé le premier arc composite en combinant du bois, de
l'os et de la "colle animale", se démarquant ainsi par sa puissance et sa précision. Gengis Khan a
réussi a établir sa suprématie militaire en utilisant ses arcs en matériau composite, qui étaient alors
considérés comme I'arme la plus redoutable au monde jusqu'a l'avéenement de la poudre a canon.
Les résines naturelles d'origine animale et végétale constituaient I'unique moyen de liants et de
colles jusqu'au commencement de I'ére moderne des composites, période durant laquelle les

chercheurs ont mis au point les plastiques [5].

Au commencement du XXe siccle, des polymeres synthétiques innovants tels que la résine
phénolique, le chlorure de vinyle, le polyéthyléne téréphtalate et le polystyréne ont été développés,
dépassant ainsi les résines d'origine naturelle. Toutefois, les maticres plastiques ne sont pas
intrinséquement capables de fournir une résistance adéquate dans les applications structurelles, ce

qui nécessite donc un renforcement pour améliorer leur rigidité [6].

En 1935, Owens Corning a introduit les premicres fibres de verre associées a un polymere
plastique. Cette combinaison a permis de créer une structure a la fois légére et robuste. Cet
événement a symbolisé le commencement de l'industrie contemporaine des polymeres renforcés

de fibres (PRF) telle qu'elle est connue actuellement [4].
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1.4 ELEMENTS CONSTITUANTS D’UN MATERIAU COMPOSITE

Un matériau composite se compose d'une matrice et d'un renfort, constitué de fibres telles que
des résines ou des liants (polyester, époxyde, etc.). Les charges de renfort sont utilisées dans le but
d'améliorer les propriétés de la résine tout en réduisant les cotits. D'un point de vue mécanique,
l'association de la résine et des charges présente un comportement homogene, ce qui permet de
considérer le composite comme étant constitué d'une matrice et d'un renfort. Le renfort confere au
matériau composite ses propriétés mécaniques supérieures, alors que la matrice est chargée de
transmettre les contraintes mécaniques externes aux fibres et de les préserver des influences

extérieures [7]. La figure suivante présente les principaux composants des matériaux composites.

La matrice/liant renforts/fibres
Organiques Matériaux composites Naturelles
Minérales Synthétiques
Meétalliques Minéraux

Catalyseurs

Accélérateur

Figure 1.2. Principaux composants des matériaux composites [23].

En plus de la matrice et du renfort, le matériau composite peut avoir des charges et des additifs.

1.4.1. La matrice

La matrice, souvent appelée résine, joue un role fondamental dans les composites. Elle permet de
maintenir les renforts dans leur orientation souhaitée, assure la cohésion de ’ensemble, transmet
les efforts mécaniques aux renforts et les protege contre les agressions extérieures (humidité,

produits chimiques, UV...).
Selon leur nature chimique, on distingue trois grandes familles de matrices [3] :

1.4.1.1. Les matrices métalliques

La matrice métallique de fibre et de particule filament qui s’appelle trichite. Il y a deux fibres :

fibres courtes et fibres continues multi filaments et mono filaments. La composition CMM est plus

6
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employée par les particules de I’aluminium, le titane et le nickel. Le développement d’une matrice
métallique de matériau composite a été¢ en deux vagues successives. La température supérieure
utilisé dans le matériau composite qui dépend a 300°C interdit pratiquement que I’¢1ément renforcé

soit noy¢ au sien d’une matrice métallique [3].

1.4.1.2. Les matrices céramiques

Ils sont employés dans les applications a trés haute température comme le spatial, le nucléaire
et le militaire, ainsi que le freinage. Ils présentent une trés haute résistance a la température
supérieure a 1000°C et bonne stabilité chimique mais ils sont moins répandus par rapport aux

autres composites en raison du cott élevé [8].

1.4.1.3. Les matrices organiques ou résineuses

Les composites a matrice organique (CMO) sont largement utilisés dans des secteurs industriels
variés tels que le transport, I’aéronautique, le génie civil, la construction navale et le batiment.
Leur succes s’explique par plusieurs avantages : réduction de la masse, intégration de fonctions,
réduction des colts de fabrication, et adaptabilité a des formes complexes. On distingue

principalement deux types de matrices organiques dans les CMO [9] :

a. Les résines thermodurcissables (TD)

Les thermodurcissables représentent environ 75 % des matrices organiques utilisées
aujourd’hui (époxy, polyester, vinylester). Leur polymérisation est irréversible, formant un réseau
tridimensionnel rigide qui durcit de manicre définitive selon la forme du moule.

Parmi les plus courantes :

o Résines époxy : tres utilisées dans les composites hautes performances (HP) pour leur
excellente résistance mécanique et chimique.

e Résines phénoliques : obtenues par polycondensation du phénol et du formol, elles sont
fragiles, sensibles a I’humidité, mais utilisées dans des applications spécifiques comme le
secteur ferroviaire.

o Polyuréthanes : leur faible viscosité facilite un bon remplissage des moules, ce qui

améliore la qualité de I’imprégnation [9].

b. Les résines thermoplastiques (TP)

Les matrices thermoplastiques sont recyclables : elles peuvent étre réutilisées apres broyage et

refonte. Elles se caractérisent par leur résistance aux chocs, leur bonne stabilité dimensionnelle, et

7
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une mise en ceuvre rapide, renforcées par des fibres (constituant jusqu’a 90 % de la masse totale
dans certains composites), elles trouvent des applications dans 1’automobile, 1’¢lectronique et les

biens de consommation.
Parmi les principales résines thermoplastiques utilisées [9] :

e Polyamides (PA)

e Polybutylene téréphtalate (PBT)

e Polyéthylene téréphtalate (PET)

e Polycarbonates (PC)

e Polyphénylene oxydes (PPO/PPE)
e Polyoxyméthylenes (POM).

1.4.2. Les renforts

Le renfort constitue 1’élément structurel principal d’un matériau composite, jouant le role de
squelette mécanique du systeme [10]. Il est en grande partie responsable de la résistance mécanique
globale du composite, ce qui en fait un composant essentiel [11]. Les fibres représentent la forme
de renforcement la plus performante, car elles permettent de transmettre efficacement les efforts a
travers la matrice, généralement plus souple, vers des éléments plus rigides et résistants. Cela
permet d’obtenir un matériau aux propriétés mécaniques supérieures a celles de la matrice seule

[12].

L’utilisation de fibres comme renforts remonte & I’ Antiquité. Les Egyptiens utilisaient déja des
fibres naturelles, notamment de I’amiante, pour renforcer des objets en argile, il y a environ 5 000

ans [13].

Les fibres utilisées comme renforts peuvent étre classées selon leur origine en trois grandes

catégories [14] :

o Fibres minérales : par exemple, les fibres de verre, de basalte ou de céramique.
o Fibres polymériques (ou fibres organiques synthétiques) : telles que les fibres
d’aramide (ex. Kevlar), de polyester ou de polyéthyléne.
o Fibres naturelles : subdivisées en deux groupes :
o Fibres végétales : jute, lin, sisal, coir, bambou, etc.

o Fibres animales : laine, soie, poils, plumes.
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Il est également possible de regrouper les fibres de renfort selon leur nature chimique en deux

grandes catégories fonctionnelles [14] :
a. Fibres inorganiques :

e Fibres minérales : fibre de verre, de carbone, de céramique, de basalte.

e Fibres métalliques : acier, aluminium, etc.
b. Fibres organiques :

e Fibres naturelles (végétales ou animales).

e Fibres polymériques synthétiques : aramide, polyester, nylon, etc.
1.4.3. Charges d’un matériau composite

Dans le domaine des matériaux composites, le terme charge désigne toute substance inerte,
généralement d’origine minérale ou végétale, incorporée a une matrice polymere. L’ introduction
de charges a pour principal objectif d’adapter ou d’améliorer certaines propriétés du matériau,
notamment ses caractéristiques mécaniques, thermiques, électriques ou encore son aspect de
surface. Par ailleurs, les charges permettent également de réduire le cofit de revient du matériau

final.

Les résines thermodurcissables sont, par nature, plus propices a la formulation avec des charges
que les polymeres thermoplastiques. Elles peuvent contenir des charges sous des formes et natures
variées, parfois en proportions élevées, pouvant atteindre jusqu’a 60 % en masse. Au-dela de ce
taux, on considere que le matériau atteint un seuil de saturation, au-dela duquel les propriétés

mécaniques et la mise en ceuvre peuvent étre altérées [15].

Le choix d’une charge appropriée dépend étroitement des performances ciblées pour
I’application visée. Néanmoins, pour qu’une charge soit considérée comme adaptée a une matrice

polymere, elle doit satisfaire a un ensemble de criteres techniques essentiels, a savoir :

o Une compatibilité chimique avec la résine,

e Une bonne mouillabilité, garantissant une dispersion homogene,

o Une granulométrie controlée et une qualité constante,

o Une faible abrasivité, limitant 1’usure des équipements de transformation,

e Un coiit économique raisonnable, pour maintenir la viabilité industrielle du composite.




CHAPITRE 1 GENERALITE SUR LES MATERIAUX COMPOSITES

Ainsi, les charges jouent un rdle essentiel non seulement dans I’optimisation des performances

du matériau, mais également dans 1’équilibre économique des formulations composites [15].

1.4.4. Les additifs

Les additifs sont des composants introduits en faibles quantités dans les matériaux composites,
dans le but d’en améliorer certaines propriétés spécifiques ou de faciliter leur mise en ceuvre. Bien
que leur proportion soit généralement limitée, leur role peut é€tre déterminant dans les

performances finales du matériau.

Parmi les additifs les plus importants figure I’agent d’interface, dont la fonction principale est
d’assurer la cohésion et ’adhérence entre les différents constituants du composite, en particulier
entre la matrice polymere et les renforts ou les charges. Ce type d’additif est souvent appliqué
directement sur la surface des fibres de renfort, comme c’est le cas pour I’ensimage des fibres de
verre, ou sur les charges minérales, comme les carbonates de calcium enrobés, afin d'améliorer

leur compatibilité avec la matrice [16].

Les additifs remplissent des fonctions diverses selon leur nature. Parmi les plus couramment

utilisés, on peut citer :

e Les lubrifiants et agents de démoulage, facilitant I’extraction des piéces du moule,

o Les pigments et colorants, destinés a conférer une teinte ou a améliorer 1’esthétique du
matériau,

o Les agents anti-retraits, permettant de limiter la déformation dimensionnelle au cours de
la polymérisation ou du refroidissement,

o Les agents anti-UV, destinés a améliorer la résistance au vieillissement sous 1’effet des

rayonnements ultraviolets.

Ainsi, les additifs, bien que secondaires en termes de quantité, jouent un role essentiel dans

I’optimisation des performances, la durabilité, et la qualité d’aspect des matériaux composites.

1.5. CLASSIFICATION DES MATERIAUX COMPOSITES

Les matériaux composites se définissent comme des assemblages de deux phases principales :
une matrice (polymere, métal ou céramique) et un renfort (particules, fibres courtes ou longues).
Le role de la matrice est de transmettre les contraintes au renfort tout en maintenant I’intégrité

géométrique de I’ensemble [17].

10
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Selon la forme du renfort (voir la figure 1.3), on distingue principalement :

e les composites particulaires,
o les composites a phase dispersée,
o les composites a fibres, eux-mémes subdivisés en fibres courtes (0,1 a2 1 mm), longues (1

a 50 mm) et continues (> 50 mm).

Inclusions renforts fibres courtes renforts fibre longue

ST
. ....... P

Distribution aléatoire Distribution et orientation Stratifiés tissés
des renforts aléatoire des renforts

Figure 1.3. Représentation schématique d’ un matériau composite de type particule matrice fibres

courtes-matrice et fibres continues matrice [18].
1.5.1. Composites a particules

Ces composites intégrent des particules (souvent > 1 um) dans une matrice, généralement
métallique ou polymérique. Contrairement aux composites a phase dispersée, la matrice participe
ici activement au port de la charge. Parmi les exemples notables figurent les cermets (mélanges de
particules céramiques et matrice métallique), les métaux composites et certains polymeres
renforcés. Ils sont obtenus principalement par métallurgie des poudres. Leurs applications incluent

les écrans de rayonnement, contacts électriques, outils de coupe, et buses de propulsion.
1.5.2. Composites a phase dispersée

Caractérisés par la présence de particules tres fines (souvent < 0,1 um) comme des oxydes,
carbures ou borures, ces composites présentent une structure dispersée homogene. La matrice,
typiquement métallique, assure la cohésion tandis que les particules dures limitent sa déformation.
Ce type de composite est particuliecrement adapté aux environnements a haute température, griace

a sa résistance thermique et mécanique élevée.

11
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1.5.3. Les composites a fibres

Dans ces derniéres années, I’attention est portée sur les composites a fibres longues avec
matrice polymere, en raison de leur résistance mécanique élevée, leur ténacité et leur aptitude au
transfert de contraintes. Ces matériaux sont largement utilisés dans I’industrie pour leurs
excellentes propriétés face aux entailles et leur bonne performance en service. Leur fabrication
repose souvent sur des procédés tels que le préimprégné des fibres dans une résine polymere, suivi

d’un cycle de polymérisation, avec ou sans pression [17].
1.6. ARCHITECTURE DES MATERIAUX COMPOSITES

Les matériaux composites présentent différentes architectures, généralement classées en trois

types principaux [19] : monocouches, stratifiés et sandwichs
1.6.1. Les composites monocouches

La monocouche, ou strate ¢lémentaire, constitue I’unité de base d’un composite stratifi¢. Elle
est formée d’un ou plusieurs plis de renfort (unis, tissés, mats) associés a la matrice. Ces plis, de

faible épaisseur (= 0,125 mm), peuvent étre orientés de maniere aléatoire ou contrdlée :

¢ Plis UD (unidirectionnels) : fibres orientées dans une seule direction,
o Plis tissés : fibres entrecroisées,

o Plis mats : fibres disposées de maniere aléatoire.

L’assemblage successif de ces monocouches forme un stratifié.
1.6.2. Les composites stratifiés

Les composites stratifiés sont constitués de plusieurs couches de plis orientés selon un plan de
drapage précis, conférant au matériau des propriétés mécaniques anisotropes. On distingue trois

types de stratifiés :

 Equilibrés : nombre égal de plis a +0 et —0,
e Symétriques : couches disposées symétriquement par rapport au plan médian,

e Orthogonaux : méme nombre de plis a 0° et 90°.

12
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La symétrie de drapage permet de réduire les déformations résiduelles telles que le
gauchissement. Ces structures sont optimisées en fonction des sollicitations pour une meilleure

performance mécanique (voir figure 1.4 et figure 1.5) [19, 20].

S0
as
-4s
-4
as
S0

e 2
—
PZAARAANAY \/

//‘.'-—:f'///
P

[0/90/45/-4A45/-4A45/,45/-920-0]
ou
[0/907/45/-45_ 7/45/9070]

ou
[0s90/45/-4as5]

Figure 1.4. Exemple du plan du drapage d’un composite stratifié¢ [20].

Fibres

Orientation
Référentiel des fibres

Matrice

Couche

(Pli individuel) Stratfié

Figure 1.5. Composite stratifié¢ [20].

1.6.3. Les composites sandwichs

Les composites sandwichs sont composés de deux peaux minces et rigides (figure 1.6), séparées
par une ame légere mais épaisse (cceur). Cette configuration permet d’obtenir une structure rigide,
légere, dotée d’une excellente résistance a la flexion et d’un bon pouvoir isolant (thermique et

acoustique) [20].

13
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Peaux

Coeur o

Figure 1.6. Composite sandwich [20]

1.7. DOMAINES D’APPLICATION DES MATERIAUX COMPOSITES

Grace a leur légereté, résistance mécanique et durabilité, les matériaux composites trouvent des

applications variées dans plusieurs secteurs industriels [21] :

Aéronautique et spatial : pour alléger les structures (fuselages, ailes, réservoirs) et

améliorer I’efficacité énergétique.

e Automobile : fabrication de pieces de carrosserie (capots, pare-chocs, portes) pour réduire
la masse et améliorer la performance.

e Génie civil : poutres, dalles, ponts et panneaux grace a leur résistance mécanique et leur
facilité de mise en ceuvre.

. F]nergie : pales d’éoliennes, panneaux solaires, réservoirs de stockage pour leur résistance
environnementale.

e Sport : équipements performants (raquettes, skis, vélos) alliant 1égereté et robustesse.

e Médical : protheses, implants, équipements diagnostiques pour leur biocompatibilité et

leur 1égereté.

e Maritime : coques de bateaux, mats et ponts résistants a la corrosion marine.

Les composites contribuent ainsi a la transition écologique en remplacant des matériaux plus

lourds ou polluants.

1.8. AVANTAGES ET INCONVENIENTS DES MATERIAUX COMPOSITES

a. les avantages

e Réduction de la masse, essentielle pour les transports et 1’énergie.

o Formabilité de pieces complexes, réduisant I’assemblage mécanique.

o Bonne résistance a la fatigue et a la corrosion.

e Durabilité face a ’humidité, aux produits chimiques et a la chaleur (dans certaines limites).

o Propriétés mécaniques ajustables selon I’architecture choisie [22].
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b. les inconvénients

e Colts élevés des matériaux et procédés de fabrication.
e Sensibilité aux agents climatiques (UV, humidité, températures extrémes).
o Répétabilité limitée, en particulier pour les stratifiés.

o Problemes de recyclable, générant des déchets complexes a valoriser [23,24].

1.9. LES CRITERES DE CHOIX DE MATERIAUX COMPOSITE

Les constructeurs automobiles utilisent de plus en plus les matériaux composites pour faire
évoluer leurs offres en prenant en compte les contraintes économiques, concurrentielles mais aussi
réglementaires : telles que les réglementations internationales relatives aux émissions sonores
émises par le véhicule, a la sécurité lors de chocs ou encore a ’environnement (pollution, véhicules
en fin de vie...). Ils doivent aussi limiter la consommation en carburant et la pollution par les gaz
d’échappement, la solution passe donc par 1’allegement du véhicule [29].

Tableaul.1. Les critéres de choix des composites par rapport aux métaux [29]

Contraintes Avantages

Caractéristiques mécaniques plus faibles. Tenue au | Résistant & la corrosion. Gain de poids.

feu et résistance en température (plus faible que les | Bilan énergétique, réduction des émissions.
métaux). Optimisation des coiits de production.
Peinture type automobile plus difficile. Cotit plus | Complexité et diversité des formes possibles :
élevé : * Souplesse d'utilisation,

* Fluctuation des prix des matiéres premiéres. | o Facilité de mise en forme favorisant

»  Neécessité de nouveaux investissements en [’amélioration de I’aérodynamisme.
production. Complexité et difficulté de [solation électrique.
recyclage des thermodurcissables Faible coefficient de friction

Bien que les composites présentent des caractéristiques mécaniques globalement inférieures a
celles des métaux (tableaux 1.1), notamment en flexion, en résistance a la rupture et en tenue a

haute température, ces limitations peuvent, paradoxalement, représenter un atout en matiere de
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sécurité. En effet, leur capacité a absorber 1’énergie par déformation progressive lors d’un impact

contribue a amortir les chocs et a protéger les occupants en cas d’accident.

Par ailleurs, les composites offrent une bonne résistance a I’indentation, ce qui les rend adaptés
aux chocs de faible intensité fréquents en milieu urbain. Ces matériaux nécessitent également
moins d’opérations de finition (telles que I’ébavurage ou la découpe), ce qui permet de réduire les

colits de fabrication a d’autres étapes du processus industriel.

Méme si leur colit au kilogramme est généralement plus élevé que celui de I’acier, cette
différence est partiellement compensée par la possibilité d’optimiser la mise en forme grace a des
procédés tels que I’injection, la compression ou le moulage, qui permettent de n’utiliser que la

quantité strictement nécessaire de matiere.

Cependant, le recyclage des composites reste un enjeu majeur, en particulier pour ceux a base
de résines thermodurcissables (tableau 1.2). Une fois polymérisées, les fibres et la matrice sont
difficiles a séparer, en raison de leur incompatibilité chimique et de la présence d’additifs
complexes. Malgré cela, ce défi n’est pas un obstacle pour les constructeurs, qui intégrent ces

contraintes des la phase de conception, conformément aux exigences réglementaires.

En effet, la réglementation européenne impose aux industriels de réduire la masse des déchets
a la source, de réutiliser ou recycler les matériaux lorsque cela est possible, et d’incinérer les

résidus restants avec ou sans valorisation énergétique [28].
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Tableaul.2. Les critéres de choix des types de résine [28].

Resines Thermodurcissables

Avantages e Cont

s Durabilité

* Emission de COV au cours de la mise en
ceuvre

Inconvénients ¢ Assemblages par collage délicats

¢ Faible cadence

¢ Difficultés de recyclage des déchets

industriels

Resines Thermoplastiques

» Absence d’émission de COV au cours de
la mise en ceuvre

 Facilité d’assemblage

Avantages o Temps de cycle court (en fonction des
procédés)

¢ Potentialités de recyclage

o Possibilité de formage 4 chaud

o Choix limité¢ de résines disponibles a
Inconvenients I’échelle industrielle
o Vigilance sur la qualité de I'interface

fibre matrice

1.10. APPLICATION DES COMPOSITES DANS L’INDUSTRIE
AUTOMOBILE

Face aux exigences croissantes en matiere de performance, d’environnement et de
compétitivité, les fabricants automobiles explorent en permanence de nouveaux matériaux et
procédés pour allier légereté, résistance et durabilité. Les bio-composites, a base de fibres
naturelles et de polymeéres, sont aujourd’hui intégrés dans de nombreux secteurs industriels :

automobile, batiment, électronique, aéronautique et naval (figure 1.7) [25,26].
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M Divers ® Automobile M Construction M Marine

 Composants elctroniques @ Appareillage & Produits de consommation M Aérospatial

Figure 1.7. Utilisations des bio-composites dans les différents domaines de I’industrie [27].

1.10.1. Matériaux utilisés dans la fabrication automobile

Les matériaux utilisés pour les carrosseries de véhicules incluent :

e Les alliages métalliques (acier, aluminium, magnésium),
o Les polymeres, thermoplastiques ou thermodurcissables,
e Les composites renforcés (verre, carbone),

e Le verre architectural.

Parmi eux, l’acier reste prédominant, mais les polymeres renforcés et les composites se
développent pour certaines pieces structurelles ou de finition, en particulier sur les véhicules haut

de gamme [28].
1.10.2. Le marché des composites automobiles

Selon JEC Group, le marché mondial des composites représentait en 2009 pres de 62 milliards
d’euros, avec 8,6 millions de tonnes produites et 550 000 emplois [28]. Aujourd’hui, les bio-
composites, destinés a remplacer la fibre de verre ou certains aciers, sont largement utilisés dans

les composants automobiles :

e Garnitures d’habitacle (panneaux de porte, planches de bord),
o Tablettes, dossiers de sieges, garnitures de toit,
e Matériaux d’isolation thermo acoustique,

o Composants de freinage (ex. remplacement de I’amiante par le lin).
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Les fibres végétales comme le lin, le chanvre ou le kenaf sont de plus en plus exploitées dans

cette optique [25,26].

1.10.3. Exemples d’application et enjeux industriels

Les composites plastiques sont utilisés dans de nombreux composants (Figure 1.8) :

o Intérieur : tableaux de bord, panneaux de porte, sie¢ges,
o Extérieur : pare-chocs, ailes, hayons, rétroviseurs,

e Structure : capots, ressorts a lame, arbres de transmission.

Des constructeurs comme Audi, BMW, Mercedes-Benz, Renault, VW ou Fiat utilisent
activement des fibres végétales dans leurs modeles. Les quantités varient selon les applications,

allant de 0,4 a 2,5 kg de fibres naturelles par véhicule [30].

Modules ouvrants amére

Piéces de structure Bequet et aileron
couvre capote

systémes
d'absorption d'énergie

Habitacle
Roue de secours

Boucliers
Calandres Modules bloc avant Ailes et
Enjoliveurs protections diverses Systéme a carburant

Source . Plastic Ownium

Figure 1.8. Les matieres plastiques dans 1’automobile [28]

L’industrie automobile regroupe de nombreuses activités, de la conception a la fin de vie des
véhicules : production de carrosseries, équipements, recyclage, services techniques, etc.
L’innovation y joue un role central, notamment dans les matériaux, en réponse aux enjeux de

performance, sécurité, colit et durabilité [30].
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1.11. CONCLUSION

L’intégration des composites biosourcés dans le secteur automobile représente une opportunité
stratégique en matiére d’allégement, d’économie circulaire et de respect des normes
environnementales. Malgré certains défis techniques (recyclabilité, tenue thermique), les
performances obtenues et les bénéfices environnementaux justifient leur développement croissant
dans I’industrie. L’optimisation des procédés de fabrication, la compatibilité des matériaux et
I’innovation autour des matrices biosourcées restent des axes majeurs pour ’avenir des composites

dans ’automobile.
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2.1. INTRODUCTION

L’exploitation des déchets agricoles et naturels pour la fabrication de matériaux composites
représente une alternative durable, en raison de leur caractére renouvelable, leur biodégradabilité
et leur faible cott. Ces dernicres décennies, 1’intérét pour les fibres naturelles dans la production
de composites écologiques s’est accru, notamment celles issues du lin, du jute, du chanvre, de
I’ananas, du sisal ou encore du palmier dattier [ 1-4]. Parallélement, la gestion durable des déchets
agricoles est devenue une priorit¢ mondiale, tant pour des raisons environnementales
qu’économiques, les sous-produits de récoltes représentant une charge significative pour les

filicres agricoles.

Parmi ces sous-produits, les noyaux de dattes, longtemps considérés comme des résidus sans
valeur, s'averent aujourd’hui €tre une ressource prometteuse. La production de dattes, concentrée
dans les zones arides, génere entre 100 et 150 kg de noyaux par tonne de fruits récoltés. Ces
noyaux, souvent jetés ou briilés, peuvent étre valorisés dans la fabrication de composites

biosourcés, contribuant ainsi a I’économie circulaire [5].

Le marché mondial des composites polymeres renforcés de déchets naturels est passé de 2,1
milliards USD en 2010 a 4,46 milliards USD en 2016, et pourrait atteindre 14 milliards USD d’ici
2030, avec un taux de croissance moyen de 10,1 % par an. Ces chiffres soulignent le potentiel
¢conomique considérable de la valorisation des noyaux de dattes, a condition d’en explorer les

propriétés physico-chimiques et les procédés de transformation adaptés [6].

2.2. VALORISATION DES DECHETS AGRICOLES
2.2.1. Définitions d’un déchet

Les déchets peuvent étre classés selon leur origine (ménagers, industriels, agricoles...), leur
nature physique (organiques, plastiques, métalliques...) ou leur degré de dangerosité (dangereux
ou non dangereux). L un des défis majeurs aujourd’hui réside dans la transformation de ces déchets
en ressources, ce qui s’inscrit dans le cadre d’une économie circulaire visant a minimiser le

gaspillage et a valoriser la matiere.

Dans ce contexte, certains déchets, dits valorisables, comme les déchets agricoles (ex : noyaux
de dattes), peuvent étre transformés en produits a forte valeur ajoutée, tels que des biomatériaux,

des bioplastiques, ou encore des composants de matériaux composites [7].
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2.2.2. Classification des déchets

Plusieurs criteres permettent de classer les déchets, selon leur origine, leur état physique, leur

nature chimique ou leur dangerosité [8,9].

a. Selon lorigine

e Déchets urbains (ou municipaux) : produits par les ménages et les petites entreprises.
IIs comprennent les ordures ménageres, les déchets alimentaires, les déchets verts (issus
des jardins), les encombrants, etc.

e Déchets industriels : générés par les activités de production, de transformation ou de
maintenance dans les secteurs industriels, artisanaux, agricoles ou commerciaux. Leur

composition est tres variable, allant des résidus organiques aux produits chimiques.

b. Selon I’état physique (forme)

» Déchets solides : ce sont les plus courants (déchets ménagers, plastiques, métaux, cartons,
textiles, déchets verts, etc.).

e Déchets liquides : englobent les eaux usées domestiques, les effluents industriels, les
huiles usagées, les lixiviats, etc.

e Déchets gazeux : issus des procédés de combustion ou d'évaporation. Ils comprennent
par exemple les fumées industrielles, les gaz d’échappement, les émissions de méthane

ou de COV (composés organiques volatils).
c. Selon la nature ou la dangerosité

o Déchets inertes : ils ne subissent aucune modification physique, chimique ou
biologique notable dans le temps (ex : gravats, bétons, terres excavées propres).

o Déchets banals (ou non dangereux) : déchets courants qui ne présentent pas de danger
particulier pour la santé ou I’environnement (ex : papier, carton, verre, plastique non
souillé).

o Déchets spéciaux : nécessitent un traitement spécifique en raison de leurs
caractéristiques (ex : pneus usagés, déchets d’équipements électriques et électroniques

DEEE).
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o Déchets dangereux : contiennent des substances toxiques, inflammables, corrosives ou

réactives. Ils présentent un risque pour la santé humaine ou I’environnement (ex :

solvants, piles, huiles usagées, produits phytosanitaires).

2.2.3. Les types de Valorisation des déchets

La valorisation des déchets consiste a leur donner une seconde vie en les réintégrant dans le

cycle économique, plutot que de les éliminer. Cette approche permet de préserver les ressources

naturelles et de réduire ’impact environnemental [10]. Elle repose sur I’'idée que les déchets

doivent é&tre percus comme des ressources exploitables, pouvant étre réutilisées dans de

nombreuses applications apres leur premier cycle de vie.

Selon leur nature, différents types de valorisation sont possibles :

e Valorisation matérielle : transformation des déchets en matieres premieres secondaires
utilisées dans la fabrication de nouveaux produits. Par exemple, certains résidus agricoles
peuvent étre transformés en excipients naturels, comme la cellulose issue de coques ou
de graines, utilisée dans la formulation pharmaceutique.

Valorisation organique : consiste a traiter les déchets biodégradables par compostage
ou méthanisation, produisant respectivement du compost pour les sols, ou du méthane
utilisable comme gaz naturel [11].

Valorisation énergétique : des déchets agricoles (pailles, résidus de culture, bois)
peuvent servir de biomasse, briilée pour générer de la chaleur ou convertie en électricité
dans des installations adaptées [12].

Valorisation chimique : certains déchets, notamment plastiques, peuvent &tre
transformés chimiquement (ex. pyrolyse) pour produire des carburants liquides ou
gazeux [13].

Biodigestion (ou digestion anaérobie) : processus biologique en absence d’oxygene,
produisant du biogaz (principalement du méthane) et du digestat, valorisable comme

engrais.

2.3. APERCU GENERAL SUR LE PALMIER DATTIER : PLANTE,
FRUITS ET NOYAUX

Le palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) est une monocotylédone dioique, avec des individus

males, désignés sous le terme de dokkars, et des individus femelles, appelés nakhil [14-16]. Bien
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qu'il soit couramment percu comme un arbre, il s'agit en réalité d'une herbe géante, pour il ne
possede pas de bois véritable au sens botanique. L'épaississement de son stipe (faux tronc) résulte
de l'accumulation de faisceaux vasculaires, un processus désigné par le terme "croissance
secondaire". Le palmier peut atteindre une hauteur de 15 a 25 metres, voire 30 metres dans certains

situations, et peut vive plus de 100 ans.

Couronne

Pétiole

Figure 2.1. Schéma du palmier dattier [16].

Phoenix dactylifera est I’'un des arbres fruitiers les plus anciennement cultivés. Rustique, il
s’adapte particulicrement aux climats arides et constitue une ressource essentielle pour les
populations sahariennes. On le retrouve principalement dans les régions afro-asiatiques. En

Algérie, on recensait environ 18 millions de palmiers en 2012, répartis en plusieurs variétés [17].

Ce palmier joue un role écologique et économique crucial dans les oasis, grace a sa tolérance
aux conditions climatiques extrémes, a la richesse nutritionnelle de ses fruits et a la diversité de

ses produits dérivés [18].
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2.3.1. Historique et origine du palmier dattier

Les plus anciens fossiles de palmiers ont été trouvés dans des formations rocheuses du Miocene
inférieur. Le palmier est désigné sous le nom de Phoenicites pallavicinii. De nombreux fossiles
du genre Phoenicites ont été découverts en France, en Suisse et dans le nord de I'ltalie, désignés
sous le nom de Phoenix dactylifera fossilis [19]. Etonnamment, aucun fossile n'a été découvert
dans les régions agricoles contemporaines, ce qui renforce 1'hypothese de Drude selon laquelle

I'Europe constituerait le berceau du type Phoenix [20].

Le palmier dattier a été introduit dans Afrique de 1'Est par les Arabes, antérieurement aux
grandes discoveries maritimes du XVe siecle. Depuis son aire d'origine, sa culture s'est répandue
vers I'Est, atteignant I'Iran et la vallée de 1'Indus dés 2500 av. J.-C., et vers I'Ouest, depuis I'Egypte
jusqu'a la Mauritanie, en passant par la Libye, la Tunisie (Djerid), I'Algérie (Souf, Oued Righ,
Tidikelt, Saoura, Zibans) et le Maroc (Tafilalet, vallée du Draa).Le palmier dattier fut introduit en
Afrique de I'Est par les Arabes, bien avant les grandes explorations maritimes du XVe siecle [21].
A partir de son aire d’origine, sa culture s’est diffusée vers ’Est, atteignant I’Iran et la vallée de
I’Indus dés 2500 av. J.-C., et vers I’Ouest, depuis I’Egypte jusqu’a la Mauritanie, via la Libye, la
Tunisie (Djerid), I’ Algérie (Souf, Oued Righ, Tidikelt, Saoura, Zibans), et le Maroc (Tafilalet,
vallée du Draa) [20,21].

Aujourd’hui, la culture du dattier est concentrée dans I’hémisphére Nord, dans les zones arides
et semi-arides chaudes [22]. Le nom Phoenix dactylifera a été attribué par Linné en 1734. Phoenix
vient du mot grec Phoinix, nom donné au palmier par les Grecs anciens, en référence aux

Phéniciens, tandis que dactylifera dérive de dactylus (doigt), en raison de la forme du fruit [21].

2.3.2. Production de palmiers dattiers

a. A ’échelle mondiale

Le palmier dattier, symbole des zones désertiques, est principalement cultivé entre les latitudes
10° et 35° Nord. Il is notamment présent autour du Golfe Persique, en Afrique du Nord, en Asie
et en Amérique, particulierement en Californie dans la vallée de Coachella, ou il a été introduit au
XVllle siecle. En Europe, I'Espagne est le site de la renommée palmeraie d'Elche. 11 is également
présent au Mexique, en Argentine, aux Antilles et en Australie, mais a une échelle réduite (voir

figure 2.2). Le total des palmiers dattiers dans le monde est évalué a plus de 120 millions.
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Figure 2.2. Répartition géographique du palmier dattier [21].

b. Ressources en graines de palmier dattier en Algérie

En Algérie, la production de dattes est concentrée dans le sud-est du pays, qui représente
environ 76 % de la production nationale (voir Figure 2.3). La wilaya de Biskra est la premiere

région phoenicicole du pays, avec pres de 31 % de la production nationale.

=

Mauritania

AD : Ain Defla 8 : Boumerdés Mas : Mascara Sai - Saida
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Figure 2.3. Localisation principale des oasis algériennes [22].
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c. Dans la wilaya de Biskra

Biskra constitue la principale région de culture du palmier dattier en Algérie, couvrant 27,4 %
de la superficie phoenicicole nationale avec un patrimoine de 4,31 millions de palmiers, soit 23,19

% du total national. En 2015, la production y atteignait plus de 4 millions de quintaux de dattes.

Les palmeraies y sont majoritairement localisées dans les Zibans occidentales (Tolga, Foughala,
Leghrous, Bordj Benazouz, Ourlal, Ouled Djellal, Sidi Khaled), tandis que les Zibans orientales
en comptent moins (Djemora, Baranis, M’chounech, Loutaya, El-Kantara). La variété dominante
est Deglet Nour, réputée pour la qualité supérieure de ses fruits, représentant environ 60 % des

palmiers dattiers de la wilaya [23].

2.3.3. Généralité sur les dattes
La datte, fruit provenant du palmier dattier, se présente le plus souvent sous la forme d'une baie
allongée, oblongue ou arrondie. Elle se compose d'un noyau dur, entouré de chair.

La composante alimentaire de la datte, connue sous le nom de chair ou de pulpe, se compose (voir

figure 2.4) :

e D'un péricarpe ou d'une enveloppe cellulosique fine appelée peau.

e Le mésocarpe est habituellement charnu, sa consistance varie en fonction de sa teneur
en sucre et il présente une couleur soutenue.

e L'endocarpe se distingue par sa couleur plus claire et sa texture fibreuse, pouvant

parfois étre réduite a une membrane parcheminée entourant le noyau [24].

Les dimensions des dattes varient considérablement, allant de 2 & 8 cm de longueur et pesant
entre 2 et 8§ grammes en fonction des différentes variétés. Leur teinte varie du blanc jaunatre au

noir, en incluant des nuances d'ambre, de rouge et de brun plus ou moins foncé [25].
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e

Péricarpe

Figure 2.4. Morphologie et anatomie du fruit du palmier du dattier (Mech-degla) [26].

2.3.4. Caractéristiques générales des noyaux de dattes

Les noyaux de dattes, également appelés graines, pierres ou fosses, constituent la partie interne
du fruit. Ils se présentent sous forme solide, avec une consistance trés dure et cornée, et sont
composés principalement d’un endosperme (ou albumen) blanc, dense et résistant, enveloppé

d’une couche externe cellulosique protectrice [27,28].

Dans de nombreux pays producteurs et consommateurs de dattes, ces noyaux sont souvent
considérés comme des déchets agricoles. Ils sont généralement jetés ou, plus rarement, valorisés
de maniere limitée dans l'industrie agroalimentaire [29,30]. Toutefois, des recherches récentes ont
démontré le potentiel de valorisation de ces résidus organiques apres transformation industrielle.
En raison de leur composition biochimique, les noyaux de dattes constituent une ressource a haute
valeur ajoutée. Ils sont notamment riches en protéines, fibres alimentaires, composés phénoliques
et antioxydants, ce qui permet leur utilisation comme ingrédient fonctionnel dans des formulations

alimentaires destinées a améliorer la valeur nutritionnelle des produits [30].

2.3.4.1. Description morphologique

La graine de datte, également appelée noyau, se caractérise généralement par une forme
allongée et une taille variable en fonction des différentes variétés. En moyenne, il pese environ 1

gramme et constitue entre 7 % et 30 % du poids total du fruit, en fonction du cultivar. Il est revétu
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d'un endocarpe parcheminé, généralement lisse ou parfois décoré de protubérances latérales en
forme d'arétes ou d'ailettes. En général, une rainure ventrale (sillon) est observable a la surface,

alors que 'embryon se trouve en position dorsale (Figure 2.5) [31].

La partie interne du noyau est dominée par un albumen dur et corné, qui constitue I’essentiel
du volume. L’embryon, bien que présent, est extrémement réduit, mesurant généralement entre 2

et 3 mm, et reste peu développé par rapport a ’ensemble du noyau [32].

Figure 2.5. Noyau de datte [33].

Les noyaux de dattes présentent une variabilité morphologique notable, méme entre des
palmiers cultivés dans une méme exploitation. Selon [34], des différences significatives ont été
observées concernant le diametre, la longueur et le poids des noyaux. Ces variations peuvent étre
attribuées a plusieurs facteurs, notamment le type de pollen utilisé lors de la pollinisation, comme
I’a démontré [35], soulignant I’impact génétique du pollen sur les caractéres morphologiques des

fruits et de leurs noyaux.

Les recherches menées sur des variétés algériennes, notamment celles issues des Ziban, ont mis

en évidence des variations notables entre cultivars. Ainsi, les noyaux peuvent présenter :

e un poids compris entre 0,60 et 1,69 g,
e un diametre allant de 0,58 a 1 cm,

e Une longueur variante entre 2,9 et 3,15 cm [34].
2.3.4.2. Composition chimique du noyau de datte

Le noyau de datte est une matrice complexe et riche, dont la composition chimique varie selon
la variété, les conditions de culture et les méthodes d’analyse. Le tableau ci-dessous présente les

principales composantes chimiques identifiées par différents auteurs :
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Tableau 2.1. La composition chimique de noyau de la datte [36]

Composant Teneur moyenne
Teneur en eau (%) Tals
Protémes (%2 MS, vanété Shahal) 220
Matieres grasses (%o) 132
Sucres totaux (4) 44
Fibres alimentaires (%) 70
Polyphenols totaux (% MS) 002154 0,0526
Minéraux (%o MS)

- Potassium (K) 154-289
- Calcium (Ca) 135-1.87
- Phosphore (P) 6,74-936
- Sodium (Nz) 038-148
-Fer (Fe) 022-1068
- Cuivre (Cu) 007-02
- Manganése (Mn) 0,06 -0,09

Cette composition confére aux noyaux de dattes un intérét nutritionnel, fonctionnel et industriel,
justifiant leur valorisation dans divers secteurs, notamment I’alimentation, la cosmétologie et la

production de biomatériaux.

2.4. VALORISATION DES NOYAUX DE DATTES

Les noyaux de dattes, souvent considérés comme des résidus agricoles, représentent pourtant
une ressource précieuse dotée d’un potentiel de valorisation considérable dans divers domaines,
notamment I’industrie agroalimentaire, pharmaceutique, cosmétique et environnementale. Leur
composition chimique riche en fibres, lipides, polysaccharides, antioxydants et composés
phénoliques, leur confere des propriétés fonctionnelles et nutritionnelles prometteuses. Cette
richesse en bioactifs en fait une matiere premiere a haute valeur ajoutée pour le développement de

produits innovants et durables [37].

2.4.1. Valorisation en alimentation humaine

Les noyaux de dattes peuvent étre transformés en poudre fine apres séchage et broyage, et

incorporés dans des formulations alimentaires pour enrichir leur profil nutritionnel :
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o Substitut partiel de farine de blé : Selon Khali et al. [37], I'incorporation de poudre de
noyaux de dattes dans la farine de blé tendre a des taux de 5 %, 10 %, 15 % et 20 % permet
d’augmenter la teneur en fibres alimentaires et en antioxydants. Cette approche vise a
produire des pains, biscuits ou gateaux plus sains, tout en valorisant un sous-produit
agricole.

o Substitut de café : Dans plusieurs pays arabes, les noyaux de dattes torréfiés sont moulus
et utilisés pour préparer une boisson chaude, souvent mélangée a du café, réduisant ainsi
I’apport en caféine. Cette boisson au gotit caramélisé offre une alternative naturelle au café

décaféiné [38].
2.4.2. Valorisation en alimentation animale

Les noyaux de dattes sont aussi utilisés comme compléments alimentaires pour le bétail,
notamment pour les ruminants. Riches en fibres et en énergie, ils sont intégrés dans les rations
animales, parfois sous forme de farine ou apreés fermentation, et permettent de réduire le cofit

global de I’alimentation tout en valorisant les résidus agro-industriels [39—43].
2.4.3. Valorisation en cosmétologie

Dans le domaine cosmétique, les extraits de noyaux de dattes sont de plus en plus exploités

pour leurs propriétés antioxydantes, hydratantes et anti-ages :

e Soins capillaires : La poudre de noyaux de dattes est utilisée en masque capillaire pour
renforcer les cheveux et stimuler leur croissance.

e Cosmétiques pour les yeux : Elle entre également dans la fabrication de produits
cosmétiques destinés aux soins oculaires, notamment pour soulager les inflammations ou
améliorer I’apparence du contour des yeux [44].

o Anti-age naturel : Les extraits lipidiques du noyau sont riches en acides gras essentiels et
en composés bioactifs qui contribuent a atténuer visiblement les rides et a améliorer

I’¢lasticité de la peau [45].
2.4.4. Valorisation industrielle

Les noyaux de dattes recelent également un fort potentiel dans I’industrie, notamment dans les

domaines des biomatériaux, de la chimie verte et du traitement des eaux :
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o Polysaccharides fonctionnels : Les noyaux renferment des polysaccharides végétaux
capables de former des gels et des solutions colloidales. Ces propriétés sont exploitées pour
produire des agents épaississants et gélifiants, utilis€és notamment dans les industries
alimentaire, pharmaceutique et cosmétique. Bouanani et al. [46], a travers I’étude de la
variété algérienne Degla Baida, ont montré que ces polymeres naturels sont exploitables
industriellement.

e Production de charbon actif : Les noyaux de dattes, riches en carbone, peuvent étre
carbonisés pour obtenir du charbon actif. Ce matériau est particulierement efficace dans
I’adsorption de polluants tels que les phénols, les métaux lourds, ou les gaz toxiques. Des
recherches menées par Addoun et al. [49], ainsi que par Banat et al. [47], ont confirmé la
performance du charbon actif issu de noyaux de dattes dans des applications telles que la
purification d’eaux usées, le traitement de l’air ou encore en pharmacologie pour

I’adsorption de substances indésirables [48—51]

2.4.5. Valorisation des noyaux de dattes dans les matériaux composites

a. Composites a matrice polymeére thermodurcissable (époxy)

Des études ont exploré l'incorporation de poudre de noyaux de dattes dans des matrices époxy
pour améliorer les propriétés mécaniques des composites. Par exemple, 1'ajout de 15 a 25 % en
poids de poudre de noyaux de dattes a permis d'augmenter la résistance a la traction, la flexion et

la dureté des composites, tout en réduisant leur cofit et leur empreinte carbone [52].
b. Composites a matrice thermoplastique (PVC)

Une recherche menée a I'Ecole Nationale Polytechnique d'Alger a étudié leffet de
I'incorporation de farine de noyaux de dattes traitée chimiquement dans une matrice de
polychlorure de vinyle (PVC). Les résultats ont montré une amélioration de la dureté et de la
rigidité des composites, avec une réduction de la densité, suggérant leur potentiel pour des

applications dans les domaines de I'emballage et de 1'automobile [53].
c. Composites renforcés par fibres de verre

L'intégration de poudre de noyaux de dattes dans des composites a base de fibres de verre et de
résine époxy a été étudiée pour évaluer son impact sur les propriétés mécaniques. Les résultats ont

indiqué que l'ajout de 15 a 35 % en poids de poudre de noyaux de dattes améliorait la résistance a
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la flexion et I'absorption d'énergie des composites, offrant une alternative plus écologique aux

composites traditionnels [54].

d. Applications biomédicales

Des recherches ont également exploré l'utilisation de poudre de noyaux de dattes dans des
composites époxys pour des applications biomédicales. Les études ont montré que I'incorporation
de microparticules de noyaux de dattes améliorait la résistance a 'usure des composites, les rendant

adaptés pour des applications telles que les protheses orthopédiques [55].

2.5. CONCLUSION

Face aux enjeux croissants liés a la gestion durable des ressources et a la réduction de 1I’impact
environnemental, la valorisation des déchets agricoles s’impose comme une démarche stratégique.
Parmi ces déchets, les noyaux de dattes, longtemps percus comme de simples résidus, révelent
aujourd’hui un potentiel considérable. Issus massivement de 1’industrie phoenicicole, notamment
dans les régions productrices comme 1’ Algérie, ces noyaux constituent une ressource organique

abondante, renouvelable et sous-exploitée.

Grace a leur composition riche en fibres lignocellulosiques, les noyaux de dattes sont désormais
reconnus comme renforts naturels prometteurs dans la fabrication de matériaux composites. Leur
intégration dans des matrices polymériques, thermoplastiques ou thermodurcissables permet non
seulement d’alléger les matériaux tout en améliorant certaines proprié¢tés mécaniques, mais aussi

de réduire la dépendance aux fibres synthétiques ou minérales cotiteuses et polluantes.

La valorisation de ces noyaux s’inscrit donc pleinement dans une logique d’économie circulaire,
transformant un déchet en produit a haute valeur ajoutée, tout en contribuant a la réduction des
émissions de carbone, a la préservation des ressources naturelles et a la création de filieres

industrielles locales innovantes et durables.

Encourager la recherche, I’innovation technologique et I’investissement dans ce domaine ouvre la
voie a une nouvelle génération de matériaux biosourcés, plus respectueux de 1’environnement et
adaptés aux besoins des secteurs de la construction, de I’automobile, de ’emballage ou encore du
biomédical. Il est donc essentiel de considérer les noyaux de dattes non plus comme un résidu
encombrant, mais comme un levier stratégique pour une transition vers une industrie plus verte et

résiliente.
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3.1. INTRODUCTION

Dans le cadre de cette étude, deux matériaux composites ont été développés en vue d’une
application potentielle dans la fabrication d’accessoires automobiles. Ces composites intégrent
comme charge naturelle la poudre de noyaux de dattes, une ressource agroalimentaire renouvelable
et disponible en grande quantité dans les régions productrices de dattes. L'utilisation de ce déchet
végétal s’inscrit dans une approche de valorisation durable, visant a réduire I’impact

environnemental des matériaux synthétiques classiques.

Les deux formulations élaborées different par la nature de leur matrice polymere : la premiere
est un composite a base de résine polyester insaturée, et la seconde repose sur le chlorure de
polyvinyle (PVC), toutes deux renforcées par des teneurs spécifiques de poudre de noyaux de
dattes. Le choix de ces matrices repose sur leurs bonnes propriétés mécaniques, leur facilité de

transformation et leur large usage dans les secteurs industriels, notamment automobile.

L’objectif de cette phase expérimentale est d’étudier I’influence de 1’incorporation des noyaux
de dattes sur les propriétés finales des composites, en ciblant les exigences des applications
automobiles telles que les éléments de garniture intérieure, les supports non structurels ou les
panneaux décoratifs. Pour cela, les noyaux ont été préalablement traités (séchage, broyage,
tamisage), avant incorporation dans les matrices par des procédés adaptés (moulage par

compression ou coulée).

Une série de caractérisations ont ensuite ét€ menées pour évaluer les performances des
matériaux en termes de propriétés mécaniques (résistance a la traction, flexion, dureté), propriétés
thermiques (stabilité thermique, comportement au feu) et analyse morphologique (structure,
dispersion de la charge). Ces analyses permettent de déterminer la faisabilité et les limites de ces

matériaux pour des applications réelles dans le secteur automobile.

3.2. PREPARATION ET CARACTERISATION DE LA POUDRE DE
NOYAUX DE DATTES

3.2.1. Préparation de la charge végétale : poudre de noyaux de dattes (PND)

Les noyaux de dattes utilis€és dans cette étude ont été récupérés a partir de déchets
agroalimentaires locaux, dans une démarche de valorisation de sous-produits agricoles. Ils
proviennent principalement de la variété Mech-Deglet (figure3.1), largement répandue dans la

région étudiée. Leur préparation en tant que charge végétale pour 1’élaboration des composites a
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suivi une série d’étapes précises, décrites ci-dessous et résumées dans I’organigramme de la figure
3.2. Ce schéma illustre I’ensemble du processus de traitement, depuis la collecte jusqu’a

I’obtention de la poudre de noyaux préte a étre incorporée aux matrices polymériques.

Figure 3.1. Noyaux de dattes de type Mech-Deglet.

Mettoyage
Trnage
Lavage
%~ Séchage
Broyage =3 ,

» Tamisage

poudre fine

Figure 3.2. Processus de traitement des nayaux de dattes.

a. Collecte des noyaux
e Récupérer les noyaux de dattes a partir de fruits bien mrs.

e Eliminer toute pulpe restante
b. Nettoyage

e Elimination de la pulpe résiduelle par lavage a I’eau.
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c. Séchage

Afin d’¢étudier I’effet du mode de séchage sur les propriétés des composites, deux types de

poudre de noyaux de dattes ont été préparés a partir de noyaux préalablement lavés et broyés.

e Le premier lot a été séché a I’air libre pendant plusieurs jours a température ambiante,
dans un endroit bien ventilé, a I’abri de ’humidité.

o Lesecond lot a été séché en étuve (figure 3.3) a 110 °C pendant 48 heures, afin d’assurer
un séchage plus rapide et plus complet, en réduisant au maximum 1’humidité résiduelle

dans la charge végétale.

Ces deux types de poudres ont ensuite été utilisés séparément dans 1’¢laboration des composites,
dans le but de comparer I'influence du traitement thermique de la charge sur les propriétés

mécaniques, thermiques et morphologiques des matériaux obtenus.

Figure 3.3. L ¢tuve de séchage.

d. Broyage
Réduction des noyaux secs en poudre a ’aide d’un broyeur mécanique présenté dans la figure

34.

Figure 3.4. Broyeur mécanique.
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e. Tamisage

Séparation de la poudre obtenue a 1’aide d’un tamis de maille différente (figure 3.5) pour garantir

une granulométrie homogene et dans I’objectif d’avoir une poudre de diamétre < 0.125um.

Figure 3.5. Tamiseuse.

3.2.2. Caractérisation de la poudre de noyaux des dattes (PND)

Afin de mieux visualiser les différentes étapes expérimentales réalisées sur les PND (produits

naturels dérivés), un organigramme récapitulatif a été établi. Celui-ci illustre de maniere

synthétique et ordonnée les principales méthodes de caractérisation physico-chimiques et

cristallographiques appliquées au cours de ce travail.

- Analyse
.- Chimigue

~ Densité
- Apparente

Diffraction

' des Rayons
X (DRX)

- Extraction

au Chlorite
de Sodium

Figure 3.6. Les principales méthodes de caractérisation du PND.
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3.2.2.1. Caractérisation physique
a. La mesure de la densité apparente

La densité apparente (ou masse volumique apparente) pour matiere premicre est une propriété
physique utilisée pour caractériser les matériaux granulaires ou pulvérulents (comme les poudres,
les céréales, le sable, etc.). Elle differe de la densité réelle (masse volumique intrinseque du

matériau) car elle tient compte des vides (porosité) entre les particules.

La densité apparente (pgqpp) est le rapport entre la masse (m) d'un matériau et le volume total

(Viotar) qu'il occupe, y compris les vides et les interstices entre les particules

Papp = Viotal (eqt3.1)

Elle permet d’évaluer le comportement a 1’écoulement, la compacité et la facilité de

traitement de la poudre en tant que charge dans un composite.
b. Caractérisation physique Analyse cristallographique par diffraction des rayons X (DRX)

La diffraction des rayons X (XRD) permet d’étudier la structure cristalline des matériaux
(figure 3.7). Les noyaux de dattes, comme tout matériau cellulosique, présentent un agencement
de cristallites identifiable par leurs plans réticulaires (hkl). Selon la loi de Bragg, la position des

pics de diffraction (angle 20) permet de déterminer la distance inter-réticulaire (d_hkl) [1].
Cette technique aide a :

o Identifier la phase cellulosique cristalline.

o Estimer le taux de cristallinité (utile pour comparer avant/apres traitement)

TTTTIT

goniométrique

Echantillon

famile ge

Ampli

N Enregistreur

) |

Détecteur
\ 20 7

diffracté

Lv
Y

Figure 3.7. Principe de fonctionnement d’un diffractometre de rayons X [2].
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3.2.2.2. Caractérisations chimiques

a. Teneur en Cendres

Le taux de cendres permet d’évaluer la fraction inorganique (minérale) d’un matériau apres sa

calcination. Il s’agit d’un indicateur de la pureté organique de la matiere premiere.
Procédure expérimentale :

1 g de sciure de noyaux de dattes est placé dans un creuset en porcelaine préalablement
pesé.

e Le creuset est introduit dans un four a moufle a 550 °C pendant 6 heures.

Apres refroidissement dans un dessiccateur, le creuset est de nouveau pesé.
La teneur en cendres est calculée selon la formule suivante :

A==2220% 100% (eqt3.2)

27M1

MI1 : est la masse du creuset en grammes.
M2 : est la masse du creuset et de I’échantillon en grammes.

M3 : est la masse du creuset et des cendres en grammes [3].

Figure 3.8. Procédé de carbonisation dans un four de laboratoire

b. Extraction au chlorite de sodium

Apres extraction alcaline, le résidu fibreux présente une teinte brune liée aux groupes
chromophores (liaisons insaturées ou conjuguées). Un traitement de blanchiment est donc

nécessaire afin d’éliminer les protéines et composés phénoliques, et d’obtenir ’holocellulose.
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Protocole de blanchiment :

Traitement a 70 °C pendant 2 h dans un bain-marie contenant :
o Solution de chlorite de sodium (NaClO,) a 1.7 % (w/v)
o Tampon acétique (27 g de NaOH dans 500 ml d’eau distillée + 75 ml d’acide
acétique, complété a 1 L)
o Rapport volumique : NaClO, : tampon acétique : H,O = 1:1:3
e Aprés traitement : filtration sur toile (100 pm) et ringage a I’eau jusqu’a neutralité.
e Séchage : a I’air libre pendant 24 h ou par filtration sous vide.
e L’opération est répétée une seconde fois dans les mémes conditions pour améliorer la

blancheur [4].

Figure 3.9. Dosage des polysaccharides.

C. Analyse Spectrale Par FTIR

La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) permet d’identifier les groupes
fonctionnels présents dans un matériau, par détection des vibrations caractéristiques des liaisons

chimiques [5].

¢ Principe
Lorsque I’énergie d’un rayonnement infrarouge est proche de celle de vibration d’une liaison,
le matériau absorbe cette énergie. L’analyse est réalisée dans le domaine 4000—400 cm™,
correspondant aux vibrations moléculaires [6].

e Appareil utilisé

Spectrophotometre SHIMADZU FTIR-84008S, laboratoire de chimie, Université de Biskra.

o Préparation des échantillons
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Meélange de 0.001 g de poudre (séché ou non) avec 0.3 g de bromure de potassium (KBr) pour

former une pastille.

3.3. ELABORATION DES COMPOSITES BIOSOURCES

Dans notre étude, deux types de matrices polymériques ont été sélectionnés pour la formulation
des matériaux composites : Le choix de ces deux matrices permet de comparer le comportement
de composites a matrice thermodurcissable (résine polyester) et thermoplastique (PVC), en vue
d'applications dans la fabrication d’accessoires automobiles, ol les exigences de résistance, de

durabilité et de l1égereté sont primordiales.

Dans les deux systemes, la charge utilisée est constituée de poudre de noyaux de dattes (PND),
matériau agroalimentaire valorisé ici en tant que renfort végétal. Deux types de poudre ont été

préparés a partir des mémes noyaux :

e [’une obtenue par séchage a I’air libre,

o [D’autre par séchage en étuve a 110 °C pendant 48 h.

Ces deux variantes permettent d’étudier ’effet du taux d’humidité résiduel et du traitement

thermique sur I’interaction matrice-renfort.

Les formulations adoptées pour I’ensemble des échantillons sont identiques pour les deux types

de matrices et sont résumées dans le tableau suivant :

Tableau 3.1. Pourcentages massiques utilisés dans la formulation des composites.

Mélange  Pourcentage de Pourcentage Pourcentage
La matrice % PND séché % PND non séché %
1 100% - -
2 90% 10% -
3 80% 20% -
4 70% 30% -
5 90% - 10%
6 80% - 20%
7 70% - 30%
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3.3.1. Composite a base de résine polyester insaturée (RPI) et PND

a. Nature et caractéristiques de la matrice polymérique

Dans cette étude, la matrice polymérique utilisée pour I’élaboration des composites est
constituée de résine polyester insaturée(RPI), largement utilisée dans les applications industrielles
en raison de son faible cofit, de sa bonne résistance mécanique, de sa facilit¢ de mise en ceuvre et
de ses bonnes propriétés chimiques [7]. Cette résine se présente sous forme liquide, nécessitant

I’ajout d’un durcisseur pour initier la réaction de polymérisation a température ambiante.

La résine polyester offre également une bonne adhérence aux charges végétales, ce qui en fait
un choix pertinent pour I’incorporation de particules naturelles telles que la poudre de noyaux de

dattes. Ses principales caractéristiques sont résumées dans le tableau ci-dessous :

Tableau 3.2. Quelques propriétés de la résine polyester insaturé [8-9].

Propriétés

Densité (g/cm 3) 14

T° d’utilisation (°C) 70 - 80
Elongation a la rupture (25°C) 1,5-2 %
T* de stabilité (°C) 220

Taux de Poisson (v) 2-45
Module de Young (GPa) 19,1-22,6
Température max (°C) 60-200
Module d’¢lasticité en flexion (GPa) 3,670 £ 80
Module de rupture en flexion (MPa) 113 £ 11
Déformation a la rupture en flexion(%) 3,8+0,6

a. Mode opératoire

Les échantillons composites ont été élaborés selon la méthode de stratification manuelle (« hand
lay-up ») [10], une technique simple, flexible et économique, adaptée aux travaux en laboratoire.

Cette méthode permet un bon contrdle de la formulation et de la répartition des charges.

Le procédé s’est déroulé comme suit :

e Préparation de la charge : Les noyaux de dattes, nettoy€s, séchés (a I’air libre ou en étuve)
puis broyés, ont été transformés en une poudre fine utilisée comme renfort.

¢ Formulation des mélanges : La poudre de noyaux a été incorporée a la matrice polymérique

(résine polyester) selon des proportions massiques déja mentionnés dans le tableau 3.1, afin

d’évaluer I’effet du taux de charge.
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e Homogénéisation : Le mélange (résine + durcisseur + PND) est agité manuellement jusqu’a
obtention d’une pate homogene, assurant une bonne dispersion des particules.

e Coulée et moulage : Le mélange est ensuite versé dans des moules propres et lubrifiés,
adaptés a la forme des éprouvettes.

e Durcissement : Enfin, les échantillons sont laissés a température ambiante pendant 24 a 48
h pour assurer la polymérisation ou la solidification. Une fois durcis, ils sont démoulés et

préparés pour les tests de caractérisation.
3.3.2. Composite a base de PVC et PND

a. Nature et caractéristiques de la matrice polymérique

Le Polychlorure de vinyle (PVC) est un polymere thermoplastique synthétique composé de
carbone, d’hydrogene et de chlore. Le carbone et I’hydrogeéne sont issus du pétrole (environ 43
%), tandis que le chlore provient majoritairement du sel (57 %). Ce matériau est largement utilisé
dans la vie quotidienne en raison de ses bonnes propriétés mécaniques, chimiques et thermiques,

ainsi que de sa grande polyvalence. Sa capacité a étre modifié et adapté a différentes formulations

en fait un matériau de choix pour de nombreuses applications industrielles et domestiques [11].

Figure 3.10. Granules blanc de PVC.

b. Mode opératoire

Dans cette partie de notre étude, nous avons élaboré des matériaux composites a base de
polychlorure de vinyle (PVC), renforcés par de la poudre de noyaux de dattes (PND) selon les

étapes suivantes :

e Malaxage thermocinétique : Le mélange initial des constituants est réalisé a I’aide d’un
malaxeur thermocinétique, appareil permettant d’assurer un mélange homogene tout en

maintenant une température contrOlée. Cet équipement est particulierement adapté aux
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formulations thermoplastiques et permet d’obtenir une pate uniforme préte pour le processus
de calandrage [12].

e Calandrage : Les mélanges issus du malaxage sont introduits dans une calandre de type
Schwabenthan Polymix 200P (figure 3.11), équipée de deux cylindres chauffés a 160 °C,
température optimale pour le PVC. Les matériaux sont malaxés pendant 10 minutes a 1’aide
d’une spatule, jusqu’a la fusion compléte du polymeére et 1’incorporation uniforme des fibres

végétales. Le produit obtenu est ensuite refroidi a 1’air libre (figure 3.12).

Figure 3.12. Préparation des films de composite.

e Découpage : Apres refroidissement, les films composites sont découpés manuellement a I’aide
d’une découpeuse de laboratoire (ENICAB, Biskra) pour faciliter leur manipulation et leur

broyage ultérieur si nécessaire.
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Figure 3.13. Le découpage manuel des films.

e Moulage sous presse : Le moulage est réalisé avec une presse hydraulique Schwabenthan
Polystat 300S (figure 3.14), composée de deux plateaux chauffants. Le composite broyé est
placé entre deux feuilles d’aluminium puis introduit dans le moule. Les conditions de moulage

sont les suivantes : température : 160 °C, pression : 300 bars et temps de maintien : 15 minutes.

Un préchauffage est effectu¢ pour initier la fusion du mélange, suivi d’un dégazage afin
d’¢éliminer les bulles d’air. Aprés compression, on obtient des plaques composites d’environ 2

mm d’épaisseur (figure 3.15).

Figure 3.14. Presse hydraulique de type Schwaben han poly stat 300 S.
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Figure 3.15. Préparation des plaques.

e Préparation des éprouvettes : Les plaques obtenues sont découpées en formes normalisées
(type haltere) a ’aide d’un emporte-piece ou d’un outil adapté (figure 3.16), en vue de réaliser

les essais de caractérisation mécanique, thermique et morphologique.

Figure 3.16. Découpage des éprouvettes.

3.4. CARACTERISATION DES COMPOSITES

Afin d’évaluer les performances des matériaux composites €¢laborés a base de polychlorure de
vinyle (PVC) ou résine polyester insaturée (RPI) et de poudre de noyaux de dattes (PND),
plusieurs essais de caractérisation ont été réalisés. Ces tests visent a analyser les propriétés
mécaniques, thermiques, et morphologiques des composites. Les essais de traction et de dureté
permettent d’apprécier le comportement mécanique, tandis que I’absorption d’eau renseigne sur
leur stabilité hydrique. L’analyse thermique par DSC (Differential Scanning Calorimetry) et la

stabilité thermique apportent des informations sur la résistance a la chaleur. Enfin, I’observation
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au microscope électronique a balayage (MEB) permet d’examiner la morphologie et I’interface

fibre-matrice.la figure suivante présente I’organigramme qui résume les analyses effectués.

Analyse Absorption

Physique . dEau

Dureté

Shore D

Analyse
Mécanique
Traction

@9 Matériaux
& Composites e
Composite Stabilité
Thermique
Analyse
Thermique
Différentielle
DSC

Analyse Microscopie
Morphologique Electronique

Figure 3.17. Caractérisation des matériaux composites.

3.4.1. Caractérisation Mécanique

Les essais mécaniques visent a évaluer la résistance et la rigidit¢é du composite. L’essai de
traction et la mesure de la dureté permettent de déterminer respectivement la ténacité et la surface

de résistance du matériau
3.4.1.1. Test de la dureté Shore A

La dureté Shore A est une mesure normalisée qui évalue la résistance d’un matériau souple, tel
que les élastomeres ou les plastomeres, a la pénétration d’un pénétrateur standardisé. Elle est
réalisée a I’aide d’un durometre Shore de type HPE — Zwick/Roell (figure 3.18), appareil défini
selon les normes ASTM D2240 et ISO 868 [13- 15].

Le principe repose sur la force nécessaire pour enfoncer une pointe tronconique dans la surface
du matériau, sur une échelle allant de 0 (matériau trés mou) a 100 (matériau trés dur). Ce test
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permet d’estimer les propriétés mécaniques en surface des polymeres, utiles notamment dans le

contrdle qualité ou la formulation de matériaux [16].
Procédure de mesure :

e Tenir fermement le durometre a la main, de maniere perpendiculaire a la surface du
matériau.

e Appliquer le pénétrateur sur I’échantillon de maniére lente, réguliere et sans a-coups, afin
d’éviter toute surpression.

e Lire la valeur indiquée apres une durée standardisée de 1 seconde (ou jusqu’a stabilisation
selon la norme utilisée).

o Répéter la mesure a cinq emplacements différents répartis sur la surface de I’échantillon.

e (Calculer la moyenne des cinq lectures afin d’obtenir une valeur représentative de la dureté

Shore A du matériau testé.

Ce protocole assure une meilleure reproductibilité et une précision accrue du résultat final. Il est
recommandé d’effectuer les essais dans des conditions normalisées de température et d'humidité,

car les matériaux polymeres peuvent étre sensibles a ces parametres [17].

B TTET———

Figure 3.18. Appareil de mesure de dureté de type HPE — Zwick/Roell.

3.4.1.2. Essai de la traction

L’essai de traction constitue une méthode fondamentale de caractérisation mécanique utilisée
pour déterminer les propriétés mécaniques des polymeéres, telles que la contrainte (o),
’allongement a la rupture (€), et le module d’¢lasticité ou module de Young (E). Cette méthode
est particuliérement pertinente pour évaluer ’influence de I’incorporation de renforts ou charges

dans la matrice polymere.

58



CHAPITRE 3 METHODOLOGIE EXPERIMENTALE

Le principe de I’essai repose sur ’application d’une force uniaxiale controlée afin d’étirer un
¢chantillon, généralement sous forme d’éprouvette standardisée ou, comme dans notre cas, d’un
film mince. L’étirement s’effectue le long de 1’axe principal de I’échantillon a une vitesse
constante, ici fixée a 1 mm/min, et a température ambiante. La déformation est poursuivie jusqu’a
la rupture de I’échantillon, permettant ainsi de recueillir les données mécaniques essentielles a

I’analyse du comportement du matériau sous sollicitation.

L’optimisation des parametres d’essai (vitesse, température, type d’éprouvette) est cruciale
pour garantir la reproductibilité des résultats et leur pertinence vis-a-vis des conditions d’utilisation
finale du matériau [18,19]. De plus, I’essai permet d’identifier le comportement viscoélastique

propre aux polymeres, ce qui aide a comprendre leur performance en service [20].

e

Figure 3.19. Machine de I’essai de Traction

3.4.2. Caractérisation Thermique

Afin d’assurer la caractérisation thermique de nos composites deux tests ont été effectués a

savoir la stabilité thermique et Analyse thermique différentielle DSC.

3.4.2.1. La stabilité thermique

L’objectif de ce test est de déterminer le temps de dégradation thermique de chaque mélange
étudié. Pour cela, des tubes en verre, fermés a une extrémité, sont placés dans un thermostat a
température controlée, équipé d’un thermometre pour un suivi précis. La température est

maintenue constante a 200 °C.
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Le thermostat est congu avec des orifices remplis d’une huile thermique (type IRM 902 selon
la norme ASTM D2440) dans laquelle les tubes contenant les mélanges sont immergés afin

d’assurer une homogénéité thermique optimale.

Pour détecter la dégradation des mélanges, un papier indicateur de pH est utilisé. Celui-ci
change de couleur (passant au rouge) en présence de gaz HCI dégagé lors de la décomposition

thermique du matériau, permettant ainsi une indication visuelle du début de la dégradation.

La figure 3.20. illustre clairement le dispositif et le déroulement de cet essai [21].

Figure 3.20. Test de la stabilité thermique.

3.4.2.2. Analyse thermique différentielle DSC

L’Analyse Thermique Différentielle (DSC) est une technique analytique largement utilisée
pour étudier les propriétés thermiques des matériaux, notamment les polymeres. Elle permet de
mesurer la quantité d’énergie absorbée ou dégagée par un échantillon lorsqu’il est soumis a un
programme de température contrdlé, mettant en évidence des transitions physiques ou chimiques
telles que la fusion, la cristallisation ou la transition vitreuse [22]. Le DSC fournit des informations
précieuses sur les températures de transition, la capacité calorifique et la stabilité thermique des
matériaux, ce qui est essentiel pour comprendre leur comportement en service et optimiser leur

formulation [23].

3.4.3. Caractérisation physique par la mesure de ’absorption d’eau

Cet essai vise a déterminer le taux d’absorption d’eau du produit final, défini comme le rapport

entre I’augmentation de masse de 1’échantillon aprés immersion et sa masse initiale a I’état sec.
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Cette méthode permet d’évaluer la perméabilité¢ a I’eau et I’affinité hydrique des matériaux,

parametres essentiels pour prédire leur comportement en environnement humide [24].

L’expérimentation a été réalisée au sein du laboratoire du Département de Génie Mécanique de
I’Universit¢ Mohamed Khider de Biskra, conformément aux normes de contrdle qualité
applicables aux produits finis. Les échantillons ont été immergés dans de I’eau distillée pendant
une durée de 15 jours. Pendant cette période, chaque échantillon a été périodiquement retiré, séché
superficiellement, puis pesé afin de suivre 1’évolution de sa masse et calculer avec précision la

cinétique d’absorption d’eau [25].

Figure 3.21. Les Echantillons Immergés dans L’eau Distillée.

3.4.4. Caractérisation morphologique par la microscopie électronique a

balayage

Au laboratoire du Centre de Recherche Plateau Technique d'Analyse Physico-Chimique, Pole
Universitaire El-Hadjeb — Biskra (CRAPC-PTAPC), la morphologie des échantillons a été
analysée a l’aide d’un microscope électronique a balayage (MEB). Cette technique permet
d’obtenir une visualisation détaillée de la surface des matériaux, révélant leur topographie, la taille
des particules, la distribution des phases ainsi que d’éventuelles défauts ou hétérogénéités.
L’analyse a été réalisée avec un appareil MEB de marque Thermo Fisher (modele EX FEI Prisma
EX), qui offre des images a haute résolution en mode environnemental, permettant d’observer les
échantillons dans des conditions proches de leur état naturel sans nécessiter de métallisation
préalable. Ce procédé est particulicrement adapté pour 1’étude des matériaux polymeres

composites et leurs interfaces [26].
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3.5. COCNCLUSION

Au terme de cette phase expérimentale, deux types de matériaux composites ont été élaborés
en intégrant une charge naturelle issue des noyaux de dattes dans deux matrices polymeres
distinctes : le chlorure de polyvinyle (PVC) et la résine polyester insaturée (RPI). Le processus a
débuté par la préparation rigoureuse de la poudre de noyaux de dattes afin d’assurer une

granulométrie homogene et une bonne compatibilité avec les matrices sélectionnées.

Les conditions d’élaboration, notamment les proportions de charge, les parametres de moulage
et les ajouts éventuels d’additifs, ont été soigneusement contrdlés pour garantir des échantillons
représentatifs et reproductibles. L’utilisation de techniques telles que le moulage par compression
pour le composite a base de PVC, et la coulée suivie de durcissement pour le composite polyester,

a permis d’obtenir des pieces adaptées aux essais de caractérisation.

Une série d’analyses physiques, chimiques, mécaniques, thermiques et morphologiques ont été
programmeées pour évaluer I’influence de I’incorporation de la poudre de noyaux de dattes sur les
propriétés finales des matériaux. Ces caractérisations sont essentielles pour juger de la pertinence
de ces composites dans le cadre d’applications automobiles, notamment pour des accessoires
intérieurs ou non structurels, ol le compromis entre performance, 1égereté et durabilité est

déterminant.

Les résultats obtenus seront présentés et analysés dans la section suivante, afin de mettre en
évidence les avantages potentiels, les limitations rencontrées et les perspectives d’optimisation

pour un usage industriel réaliste.
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CONCLUSION GENERALE

Dans un contexte de développement durable et de valorisation des déchets agroalimentaires, ce
travail s’est intéressé¢ a 1’¢laboration de biocomposites a base de polymeres (PVC et résine
polyester insaturée — RPI) renforcés par de la poudre de noyaux de dattes (PND). L’objectif
principal était d’étudier I'influence de la charge végétale et de son traitement (séchage) sur les
propriétés physico-chimiques, mécaniques, thermiques et morphologiques des matériaux obtenus,

en vue d'applications potentielles dans le domaine des accessoires automobiles.

La poudre de noyaux de dattes a été¢ soumise a plusieurs tests afin d’évaluer sa composition et
ses propriétés intrinseques. Les analyses FTIR et DRX ont confirmé la présence de groupements
fonctionnels caractéristiques de la lignocellulose et une structure semi-cristalline. Le taux de
cendres, la densité apparente et I’extraction des polysaccharides ont mis en évidence la richesse

de la PND en composés structuraux utiles pour le renforcement des polymeres.

Les composites ont été préparés selon des méthodes adaptées a chaque matrice (hand lay-up
pour la RPI, malaxage et calandrage pour le PVC), en incorporant des proportions variables de
PND (10 %, 20 %, 30 %), séchée ou non. Les essais mécaniques ont révélé une amélioration de la
dureté et de la résistance a la traction avec I’augmentation du taux de charge, particulierement pour
les poudres séchées. En revanche, les échantillons non séchés ont présenté une meilleure ductilité.
Les analyses thermiques (DSC) ont montré une bonne stabilité thermique des composites, et le
MEB a permis d’observer une interface matrice/renfort globalement homogene, avec une

meilleure cohésion dans les composites a base de PND séchée.

Les résultats ont montré que le séchage préalable de la charge végétale joue un role déterminant
dans la performance finale du composite. L’élimination de I’humidité améliore 1’adhésion
interfaciale et limite la formation de défauts structuraux. Cette étude confirme donc I’intérét du
prétraitement des charges végétales dans la fabrication de matériaux composites performants,

notamment pour des usages semi-structuraux ou décoratifs dans le secteur automobile.

Ce travail ouvre plusieurs perspectives. D’abord, I'utilisation de résines biosourcées ou
biodégradables pourrait rendre ces matériaux encore plus écologiques. Ensuite, des études
complémentaires pourraient intégrer d’autres types de prétraitements (chimiques ou physiques),
des agents de couplage ou des traitements de surface des fibres. Enfin, une optimisation des
formulations a I’aide de méthodes de plan d’expérience ou de modélisation constituerait un atout

pour industrialiser ces biocomposites.
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