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Les polymeéres sont de plus en plus présents dans la vie quotidienne. De tout temps
I’homme a cherché a les exploiter dans ca vie quotidien. Cependant, on les utilise rarement
seuls, mais combinés a d’autres matériaux, permettant ainsi d’associer les propriétés de chacun.
L’utilisation de matériaux composites, préférentiellement aux matériaux traditionnels
(polymeéres, céramiques, métaux, et alliages métalliques) se justifie par de meilleures propriétés

spécifiques [1].

Depuis plusieurs décennies, I’utilisation des matériaux composites dans divers
applications a connu un progrés considérable a cause des excellentes propriétés mécaniques de
ce type de matériau par rapport au poids. Cette utilisation est plus croissante dans le domaine du
transport et 1’aéronautique ou la légereté est trés demandée. De nos jours les polymeéres
renforcés par des fibres synthétiques sont présents dans la vie de chaque individu, ils sont
utilisés dans plusieurs applications qu’il serait trés difficile de s’en passer. Mais au-dela de leurs
nombreux atouts, ils générent des déchets volumineux qui posent d’énormes problématiques

liée a leur traitement en fin de vie.

Plusieurs investigations ont été menées pour renforcer différents types de polyméres tels
que les thermodurcissables et les thermoplastiques. L'idée principale derriére I'utilisation des
fibres naturelles dans les plastiques était de réduire le colt des matieres premiéres et les

problemes environnementaux, tout en produisant des matériaux avec des propriétés acceptables

[2].

L’utilisation croissante de fibres végétales comme renforts dans les composites a
matrices thermodurcissables ou thermoplastiques fournit des avantages environnementaux tres
intéressants. Les caractéristiqgues marquantes de ces fibres sont leur faible codt, faible masse,
haut module spécifique. Le défi majeur dans l'utilisation de ces fibres comme éléments de
renforcement dans les matériaux composites est de réaliser une bonne liaison entre les fibres et
la matrice polymere. Les fibres naturelles sont de nature hydrophile, car elles sont dérivées de la
cellulose, qui contient des groupes hydroxyles fortement polarisés. La mauvaise adhérence
interfaciale fibre/matrice et les difficultés dans le mélange en raison de mauvais mouillage de la

fibre avec la matrice limitent l'utilisation de ces fibres comme matiére de renforcement dans les

-

matériaux bio-composites [3].
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De fagon plus générale, I’interface fibre/polymére est le point stratégique des activités
de recherche menées sur les composites a base de fibres naturelles. L’autre difficulté majeure
provient de la tres grande diversité et surtout variabilité de ces fibres naturelles qui en font une
matiére premiére aux caractéristiques difficiles a maitriser. Afin de réduire ces problemes liés a
la nature propre de la fibre, différents traitements ont été proposés et peuvent améliorer
I’adhésion, la dispersion des fibres et la stabilité thermique [4]. 1l a été démontré qu’un
traitement approprié appliqué sur les fibres peut entrainer une compatibilité avec la matrice
polymére, qui améliore la qualité des composites. Des méthodes variées comme les traitements
plasma [5], alcalin [6], greffage par copolymérisation [7], le traitement avec des silanes [8] ou
encore avec d’autres produits chimiques [9-12] ont permis d’améliorer la compatibilité des
fibres avec la matrice. L’ensemble de ces études montre que 1’adhésion entre les fibres et la
matrice joue un rble primordial sur les propriétés mécaniques du composite. Il est donc
indispensable de connaitre les interactions chimiques de surface entre les différents constituants

des composites avant de pouvoir réaliser une caractérisation mécanique de I’ensemble [13].

Le déchet des palmiers dattiers est une biomasse inépuisable disponible en Algérie et
partout dans le monde ou le palmier peut étre cultivé. C’est une source organique naturelle qui
peut étre valorisée, d’autant plus que les autres ressources renouvelables ne sont exploitées
qu’en partie dans le pays. Depuis Ces dix derniéres années et méme bien avant, le secteur des
palmiers dattiers a connu une progression significative grace a I’application du programme
national de développement Agricole PNDA. Actuellement 1’Algérie dispose d’un potentiel
énorme de palmiers dattiers, on compte plus de 18 millions de palmiers dattiers soit plus de 18%
du patrimoine phoénicicol mondiale selon les dernieres statistiques de Ministére de
I’ Agriculture. Ce potentiel peut générer une quantité énorme et croissante de déchet lors de la

récolte des dattes et de I’entretien annuelle des palmiers [14].

C’est pour cette raison que cette étude a été entreprise dans I’objectif de 1’¢laboration et
la caractérisation d’un nouveau matériau composite a base de polychlorure de vinyle comme
matrice polymérique renforcé par la farine de fibre des palmiers dattier. Les fibres de palmier
ont été subdivisées en trois tailles différentes puis traitée en utilisant un traitement alcalin par

une solution d’hydroxyde de sodium NaOH.

Pour une étude détaillée et approfondie de cette problématique, ce manuscrit est

subdivisé en quatre chapitres :

Le premier chapitre sera consacré aux généralités sur les matériaux composites, dans

laquelle nous poserons les bases de ce travail en réalisant un état de I’art des connaissances sur

=
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les matériaux composites & base d’une matrice organique. Elle met en avant I’importance de
I’interface fibre-matrice polymeres renforcés par des fibres végétales, nous intéressons plus

particuliérement a ’amélioration de la compatibilité entre la fibre et la matrice.

Le deuxieme chapitre constitue la partie expérimentale qui présente les matériaux

utilisés, la préparation des formulations P\VC/FP.

Le troisieme chapitre résume les différentes techniques utilisées pour caractériser les

composites élaborés.

Le dernier chapitre traitera I’ensemble des résultats obtenus et les discussions. Enfin,

une conclusion générale permet de résumer les résultats des travaux présentés.
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GENERALITES ET SYNTHESE
BIBLIOGRAPHIQUE

Les matériaux composites sont de plus en plus utilisés dans 1’industrie. Aujourd’hui, ils
occupent une place majeure parmi les matériaux car ils disposent d'atouts importants par rapport
aux matériaux traditionnels. lls apportent de nombreux avantages fonctionnels : légereté,
résistance mécanique et chimique, maintenance réduite, liberté de formes. Ils permettent
d'augmenter la durée de vie de certains équipements grace a leurs propriétés mécaniques et
chimiques. Ils contribuent au renforcement de la sécurité grace a une meilleure tenue aux chocs
et au feu. lls offrent une meilleure isolation thermique ou phonigue et pour certains d'entre eux,
une bonne isolation électrique. lls enrichissent aussi les possibilités de conception en permettant
d'alléger des structures et de réaliser des formes complexes, aptes a remplir plusieurs fonctions.
Les matériaux composites sont utilisés dans de nombreux domaines tels que le domaine de
transport, de sports et de loisirs, de batiment, ou encore de médicine. En chaque domaine
d’application, les performances remarquables des matériaux composites sont a l'origine de

solutions technologiques innovantes [1, 2].
I.1. Généralités sur les matériaux composites

1.1.1. Définition

Un matériau composite est un assemblage d’au moins deux constituants de nature
différente, non miscibles entre aux et les principaux constituant sont la matrice et le renfort mais
ayant chacun une forte capacité d’adaptation. L'objectif est de regrouper judicieusement ces
deux composants afin d'obtenir un matériau présentant un bon ratio entre comportement
mécanique et masse volumique. A noté que la liaison entre les fibres et la matrice représente un

élément fondamental pour la réalisation de I'effet composite [3].

Les qualités respectives des constituants se completent pour former un matériau aux

performances meécaniques, thermiques et/ou physico-chimiques améliorées. 1l est possible de
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moduler les propriétés d’un composite en fonction du besoin spécifié. L’adaptabilité de ces
matériaux en fait un atout majeur et les place en position concurrentielle par rapport aux

matériaux traditionnels (métaux, alliages, ...) [4].

La formulation des composites peut contenir d'autres constituants tels que les agents de
couplage, les revétements et les charges. Les agents de couplage et les revétements sont utilisés
pour améliorer le mouillage du renfort par la matrice et favoriser ainsi la liaison renfort-matrice.
Les charges sont utilisées avec certaines matrices principalement pour réduire le colt et
améliorer leur stabilité dimensionnelle. Cependant on se limite dans ce qui suit a présenter les

matrices polymériques renforcées par les fibres végétales [5].
1.1.2. Le renfort

Le renfort est un matériau permettant d’améliorer les propriétés de la matrice dans le
but d’assurer des meilleures propriétés du matériau composite a ¢laborer. Les composites sont

souvent désignés selon la géométrie de renfort [1].

11 se présente généralement sous la forme de fibres, dont la conception de I’ orientation
au sein du composite dépend principalement de la direction du chargement mécanique a
supporter. Les caractéristiques recherchées pour les fibres sont : la rigidité et la résistance

mécanique élevée [6].
1.1.3. La matrice

Dans un grand nombre de cas, la matrice constituant le matériau composite est une
résine polymérique. Le role de la matrice est de transmettre les efforts mécaniques aux fibres et
d’assurer leurs protections chimiques et de donner la forme au produit final. La matrice
détermine en général la limite de I’environnement de service du matériau et la température
d’utilisation de ce matériau. On énumeére un grand type de polymére pour servir de matrice aux
matériaux composites [7, 8]. Ainsi, pour pouvoir apporter aux matériaux composites des
propriétés mécaniques élevées, les résines doivent posséder des masses volumiques faibles [9].

Les composites peuvent étre classés suivant la nature de leurs matrices en trois groupes:

e Les composites a matrice métallique.
e Les composites a matrice céramique.
e Les composites & matrice organique.

Chacun de ces groupes emploie différents types de renforts et posséde des propriétés

différentes [1].
2/
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1.1.3.1.Les thermoplastiques

Les matrices thermoplastiques (macromolécules linéaires ou légérement ramifiées) sont
les plus utilisées compte tenu de leur facilité de mise en ceuvre et de leur faible cott. Elles se

présentent sous forme semi cristallines et ont des propriétés mécaniques faibles.

lls acquiérent par chauffage une fluidité suffisante pour étre transformeés sans
modification de leur structure chimique, et donc a priori de facon réversible. Parmi les
principaux thermoplastiques, on peut citer le PE, le PP, le PS, le PVC, les polyamides, le PET
[10, 11].

1.1.3.2.Les thermodurcissables

Les matrices thermodurcissables sont des polyméres (macromolécules
tridimensionnelles) qui ne peuvent étre mis en forme qu’une seule fois mais qui
possedent des propriétés mécaniques et thermomécaniques élevées par rapport aux
thermoplastiques. Une élévation de température provoque le durcissement du matériau,
en lui conférant sa structure definitive, de facon irréversible. Par extension, on inclut
dans cette famille tout polymeére qui subit une transformation irréversible, méme si la
chaleur n’est pas indispensable, on peut citer comme exemple les phénoplastes (PF)
connue sous le nom Bakélite, les polyuréthannes (PUR) [11]. La différence essentielle

entre ces deux types de polymeres est sont resumées dans le tableau 1.1 suivant :

Tableau 1.1 : les principales caractéristiques des matrices polymeéres

thermodurcissables et thermoplastiques [12].

Matrice thermodurcissable Matrice thermoplastique
Amorphe Amorphe ou semi cristalline
Résistance aux températures élevées Résistance a I’impact
Viscosité basse pendant la mise en forme Fabrication difficile en raison de la viscosité trés

élevée du polymeére fondu

Fragiles Thermostable
Cycle de fabrication long Possibilités de réparation
Recyclage des déchets impossibles Recyclage trés aisé
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1.1.3.3.Les élastomeres

Sont par définition des polymeres ayant des propriétés élastiques réversibles
(allongement réversible important). Exemples : caoutchouc naturel, polybutadiene [13].

1.1.4. Classification des matériaux composites

Ainsi, pour accéder a la description d'un matériau composite, il sera nécessaire de

spécifier :

e La nature des constituants et leurs propriétés.
e La géométrie du renfort, sa distribution.

e La nature de l'interface matrice-renfort.

La géométrie du renfort sera caractérisée par : sa forme, sa taille, la concentration du
renfort, sa disposition (son orientation), etc. Si I'ensemble de ces paramétres concourt a
déterminer les propriétés du composite, les modélisations descriptives ne tiendront compte que
de certains paramétres, du fait de la complexité des phénoménes mis en jeu. Par exemple, la

forme du renfort sera schéematiquement approchée soit par des sphéres, soit par des cylindres.

La concentration du renfort est habituellement mesurée par la fraction volumique
(fraction en volume) ou par la fraction massique (fraction en masse). La concentration du

renfort est un parameétre déterminant des propriétés du matériau composite.

Pour une concentration donnée, la distribution du renfort dans le volume du composite
est également un paramétre important. Une distribution uniforme assurera une “homogénéité’ du
matériau, les propriétés du composite seront indépendantes du point de mesure. Dans le cas
d'une distribution non uniforme du renfort, la rupture du matériau sera initiée dans les zones

pauvres en renfort, diminuant ainsi la résistance du composite [14].

Suivant les caractéristiques de la matrice et des renforts, on distingue généralement
deux grandes familles : les composites de grande diffusion (GD), peu onéreux, qui occupent une
large part du marché et les composites a hautes performances (HP). Ces derniers, généralement
renforcés de fibres continues de carbone ou d’aramide, sont réservés a des secteurs de forte

valeur ajoutée : aéronautique, médical, sports et loisirs.

Des exemples de matériaux composites pris au sens large sont donnés au tableau 1.2.
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Tableau 1.2 : Exemples de matériaux composites [14].

Type de composite

Composites a matrice organique

Papier, carton

Panneaux de particules

Panneaux de fibres

Toiles enduites

Matériaux d'étanchéité

Pneumatiques

Stratifiés

Plastiques renforcés

Composites & matrice minérale

Béton

Composite carbone-carbone

Composite céramique

Composites a matrice métallique

Sandwiches

Peaux

Constituants

Résine/charges/fibres
cellulosiques

Résine/copeaux de bois

Résine/fibres de bois

Résines souples/tissus

Elastoméres/bitume/textiles

Caoutchouc/toile/acier

Résine/charges/fibres de

verre,

de carbone, etc.

Résines/microsphéeres

Ciment/sable/granulats

Carbone/fibres de carbone

Céramique/fibres

céramiques

Génie civil

Aluminium/fibres de bore

Aluminium/fibres de
carbone.

Meétaux, stratifiés, etc.

plastiques renforcés.

Domaines d'application

Imprimerie, emballage,

Menuiserie

Batiment

Sports,

Toiture, terrasse,

Automobile

Domaines multiples

Aviation, espace, sports,

biomédecine, etc.

Piéces thermomécaniques

Espace

Domaines multiples

3
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1.2.POLYCHLORURE DE VINYLE SYNTHESE PROPRIETES ET
APPLICATIONS

1.2.1. Le polychlorure de vinyle

Le Polychlorure de vinyle ou chlorure de polyvinyle est un polymére thermoplastique
de grande consommation, amorphe ou faiblement cristallin. Connu généralement sous le sigle

PVC, il est obtenu par polymérisation des monomeéres de chlorure de vinyle CH,=CHCI [15].

La consommation s’explique par le fait que la souplesse du PVC peut étre adaptée a
volonté par ajout de plastifiants. Deux familles peuvent ainsi étre distinguées : les PVC non
plastifiés dits rigides et les PVC plastifiés ou souples. De fagcon générale, le PVC est résistant

aux chocs, a I’abrasion et a la corrosion et posséde des propriétés d’isolant électrique [16].

Historiquement, le monomere de chlorure de vinyle est produit par réaction entre
I’éthyléne et du chlore gazeux mais, de nos jours, on peut faire réagir de ’acétyléne avec de
I’acide chlorhydrique en présence d’oxygene. Le produit intermédiaire de cette réaction, qui est

le dichlorométhane, se transforme en chlorure de vinyle sous I’effet de la chaleur [17].

1.2.2. Synthese du polychlorure de vinyle

La réaction de polymeérisation du monomeére chlorure de vinyle par voie radicalaire
donne naissance a des macromolécules linéaires de masses moléculaires moyennes. C'est une
réaction fortement exothermique. Il existe plusieurs procédés industriels de polymérisation du
monomere chlorure de vinyle [15] : Polymérisation en masse ; polymérisation en suspension ;

polymérisation en émulsion et polymérisation en solution.

Le monomére employé lors de la réaction de polymérisation est le chlorure de vinyle,
gaz incolore, liquide a -14°C sous 4 bar. Le chlorure de sodium, de source marine ou minérale,
est utilisé comme matiére premiére principale dans la fabrication de ce monomere. Le chlore
réagit avec de 1’éthyleéne pour produire du dichloréthane (DCE), un gaz liquéfié. Le monomere
est ensuite polymérisé pour obtenir le chlorure de polyvinyle ou le PVC. A ce stade le PVC est
une résine, il est sous forme de poudre blanche et inerte. Le PVC est obtenu par la synthese

polymérisation du chlorure de vinyle (CVM) ou monochloréthyléne [18].

La polymérisation la plus utilisée aujourd’hui est la polymérisation en suspension
(80%). Le monomeére de chlorure de vinyle est dispersé en fines gouttelettes dans 1’eau puis la

réaction est activée par des amorceurs solubles dans le monomére (peroxydes de diacétyle,
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peroxydicarbonates, peroxyesters d’alkyle). Le PVC est séparé du milieu par centrifugation et
décantation puis séché. La morphologie des particules finales peut étre contrélée (porosité,
densité et taille (100-180 um) [19].

1.2.3. Mode de synthese du polychlorure de vinyle

La polymérisation radicalaire des monomeres vinyliques se déroule suivant une réaction
en chaine en 3 étapes : amorcage, propagation et terminaison [2]. Le chlorure de vinyle (CV) est
a la base du polychlorure de vinyle (PVC). Sa production se déroule en deux étapes :

e L’éthyléne et le chlore sont liés sous forme de dichloroéthane.

e Le dichloroéthane est ensuite décomposé par craquage en chlorure de vinyle et en acide
chlorhydrique. Le chlorure de vinyle (CV) est mis en suspension en milieu aqueux, dans un
réacteur chimique, et est polymérisé ensuite en PVC sous des pressions et de la chaleur, la

synthése est réalisée par voie radicalaire qui se déroule en trois étapes :

> Initiation

Lorsqu’il est induit par la chaleur, I’amorgage a lieu en deux étapes. Dans la premicre
étape, deux radicaux sont produits par la décomposition homolytique du pré-amorceur sous
I’effet de la chaleur.

La seconde étape du mécanisme consiste en 1’addition du radical (R) sur une premiere

molécule de monomeére (M) pour produire 1’espéce active qui propagera la réaction.

AH .
R-0O-O-R —» 2RO
H

RO" +H,C= CH ——» RO—C—C"H

| |

Cet amorcage est suivi par la phase de propagation. Au cours de la propagation, la

chaine de polymére croit par insertions successives de molécules de monomere (M).
» Propagation

La propagation correspond & une réaction biomoléculaire qui consiste en addition du

radical libre RM" formé lors de ’amorgage avec une autre molécule de monomere, et la
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répétition de cette étape conduite a la formation d’un macroradical de longue de chaine tel que

représente 1’équation ci-dessous :

OR— CHZ—C.H + Hzc=CH _> OR CHZ—CH H2C_ C'H

| I |
Cl , | Cl
Interviennent ensuite les réactions biomoléculaires de terminaison.

» Terminaison
En fin de réaction, lorsque la quasi-totalité du CV est consommég, on assiste soit :
e Réactions de terminaison par couplage : C’est la rencontre de radicaux selon la réaction

suivant :

OR~<CH2—C H>'CH2— C'H + ORfCHZ—CHj'CHZ— C*H
| /m l | /n |
Cl Cl Cl Cl

OR~<CH2— (le% CHy —CH —CH — CH2~<CH2—C|2H>* RO
n

c M cl cCl Cl

e Réactions de dismutation : Un atome d’hydrogeéne migre d’'un macroradical pour stabiliser
un autre avec formation d’une double liaison sur le site de départ selon la réaction suivant [20,
21] :

0R~<CH2—CH CH,—C*H+ OR ~<CH2—CHj—CH2—C'H
I I
c’™ i ST

ORJKCHZ—CH)LCHZ—CH2 + OR J(cH2 —CH j'CH —CH
n

| I
c|| cl ca M ¢
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1.2.4. Les additifs

Afin d’obtenir différents articles en PVC, on peut incorporer des additifs :

> Les stabilisants

Le role des stabilisants est de fixer les chlorures d’hydrogéne libérés lors de la
déshydrochloruration, réaction auto-catalytique due a la chaleur, a la lumiére ou a 1’oxygéne.
Ainsi, les stabilisants permettent d’éviter les réactions secondaires lors la mise en ceuvre du

PVC, mais aussi d’augmenter sa stabilité thermique [22].

Les stabilisants thermiques permettent de protéger le PVC vis-a-vis des effets de la
dégradation chimique due a la chaleur. Il en existe plusieurs types : des organo-étains, des
métaux mixtes, des stabilisants organiques, a base de plomb (de moins en moins utilisés) ou
d’antimoine. La protection aux UV est assurée par ’emploi de pigments (réle de I’écran),

d’antioxydants et/ou de stabilisants (inhibition de la réaction de dégradation) [18, 24].

» Les plastifiants

Le role des plastifiants est principalement d’améliorer la souplesse et la résistance au
choc et au froid du PVC en diminuant les interactions entre les chaines de polymeére et en
abaissant la température de transition vitreuse (Phtalates comme exemple) [23].
» Les colorants

Les pigments et autres colorants jouent également un role esthétique. Par exemple, le
dioxyde de titane, sous sa forme cristalline rutile, donne une couleur blanche au matériau et
représente également un écran efficace aux rayonnements ultraviolets (Pigments minéraux,
Pigments organiques, Noir de carbone, Organo-métallique).
» Les charges

Pour lui conférer les spécificités mécaniques souhaitées (Carbonate de calcium, Talc,
Silice, Kaolin calciné, Dolomies, Oxydes métalliques). Des charges sont ajoutées au PVC et
dans le cas du PVC rigide, il s’agit trés majoritairement du carbonate de calcium. Cela permet
de diminuer le colit du matériau, d’augmenter les propriétés a I’'impact, la rigidité et d’améliorer
I’état de surface.
» Les lubrifiants

En ce qui concerne les lubrifiants, on distingue :
- Les lubrifiants internes qui ont pour rdle de diminuer le frottement interne de la masse
plastifiée en abaissant la viscosité a 1’état fondu. Il s’agit principalement d’esters d’acide gras,

de stéarate de calcium ou d’alcools gras,
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- Les lubrifiants externes qui évitent au PVC de coller aux parois métalliques chaudes des
machines de mise en forme. Les cires de lignite, les cires amide, les paraffines, les cires de

polyéthylene oxydé ou encore les acides gras en sont quelques exemples [18, 24].
1.2.5. Propriétés et application du PVC
1.2.5.a. Propriétés du PVC

Parmi les propriétés physiques, le PVC de couleur naturelle transparente (cristal), il est
amorphe dans la majorité des cas, on note la présence de la phase cristalline qui varie de 5 a 15
% en masse, a température ambiante 23 a 25 °C, la phase amorphe est rigide, avec la
température de transition vitreuse (Tg) qui se situe vers les 75 °C et 80 °C, c¢’est-a dire qu’il est
rigide a température ambiante, et qu’au dessus de 90°C, il est caoutchouteux (faible résistance,
grande déformation. Pour les propriétés mécaniques le PVC résiste a I'abrasion et aux chocs
encore plus a basse température < a 10 °C, et de bonne résistance a la rigidité jusqu’au
voisinage de sa température de transition vitreuse, ’addition des plastifiants permet de diminuer
la T4 Et selon la proportion de plastifiant, on distingue le PVC souple et le PVC rigide [17]. Ces
deux matériaux présentent des propriétés physiques et mécaniques différentes donnés au tableau
1.3:

Tableau 1.3 : Propriétés du polychlorure de vinyle [25].

Propriétés PVC rigide PVC souple
Masse volumique g.cm™ 1,4 1,2a1,3
Cristallinité% 7al5 <7
Température de fusion °C 160 a4 170 1402170
Température de transition vitreuse °C 754105 -40
Contrainte a la rupture MPa 50 10420
Allongement a la rupture%o 10 450 200 a 500

1.2.5.b. Application du PVC

e Construction: tuyaux, profilés (portes et fenétres), cables, revétements de sol, enduits de
toiture, canalisations.
e Emballage: produits alimentaires, pharmaceutiques et cosmétiques.

e Bien de consommation courante : chaussures, cartes de crédits, vétements, jouets.
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e Secteur automobile: chaque voiture contient environ 10 a 16kg de PVC (revétement des
piéces, des tableaux de bord, les panneaux des portes).
e Secteur meédical: poches de sang, cathéters, petits tubes et tuyaux, gants chirurgicaux,

masques d’inhalations, emballages stériles [18].

1.3.LES FIBRES NATURELLES

Les fibres peuvent étre regroupées selon leur origine :

e Les fibres minérales : issues de roches présentent d’excellentes propriétés thermiques et
électriques. Cependant, elles sont susceptibles d’avoir un effet néfaste sur la santé en cas
d’inhalation (fibre de verre ou fibre de carbone)

e Les fibres animales : elles peuvent étre récoltées a partir de poils d’animaux ou bien étre le
produit de sécrétion de certains invertébrés (ver a soie, araignées). Les fibres de soie présentent
des propriétés mécaniques remarquables mais une production a I’échelle industrielle de ce type
de fibres demeure inconcevable

o Les fibres végétales : issues de plantes annuelles (ayant un cycle de vie inférieur a un an) et
pluriannuelles, ou d’arbres, ces fibres sont a ce jour les fibres naturelles les plus utilisées dans

I’industrie [26].

L'utilisation de fibres végétales présente deux principaux avantages en tant que renfort
dans les matériaux composites tels que la bauge. Tout d’abord, les fibres sont largement
disponibles a faible colt. D’autre part, la valorisation des fibres végétales permet la réduction
des impacts environnementaux par rapport a 1’utilisation de fibres polyméres étant donné leur
caractére renouvelable [27]. Les fibres végétales ont de certains avantages sur les charges
classiques comme la densité et les excellentes propriétés méecaniques et thermiques. Elles sont

renouvelables et recyclables [28].

La fibre végétale présente une variabilité trés importante en fonction de leur origine. En
effet, les dimensions des filaments végétales dépendent de I'état de maturité et aussi des
conditions environnementales de croissance de la plante. La variabilité du diamétre peut étre
trés importante le long de la méme fibre végétale.

Les fibres végétales sont également caractérisées par la diversité de I'épaisseur de leur
paroi cellulaire résultant de la porosité fibreuse.

La forme morphologique de la fibre végétale peut également étre un facteur important

dans la compréhension du transfert de contrainte aux interfaces fibre-matrice. [29].
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1.3.1. La composition chimique des fibres végétales

Les fibres végétales sont des fibres lignocellulosiques composées de cellulose,
d'hémicelluloses et de lignine, et en proportions relativement faibles d’extractibles non azotés,
de matiéere protéique brute, de lipide et de matiére minérale. Les proportions de ces différents

constituants dépendent énormément de I’espéce, de 1’age et des organes de la plante [1].

1.3.1.a. Cellulose

La cellulose est une macromolécule formée de longues chaines de polymeres linéaires
non ramifiées dont le motif de base est le glucose CsH1206 figure 1.1. Le motif de répétition est
le dimére cellobiose figure 1.2. Le nombre de motifs de répétition ou le degré de polymérisation

varie suivant I’origine de la cellulose.
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Figure 1.1 : Structure chimique de la cellulose.
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Figure 1.2 : Molécule de cellulose (n répétitions du motif cellobiose).
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La cellulose est un polymére qui posséde une structure fibrillaire partiellement
cristalline figure 1.3, les microfibrilles de cellulose sont constituées de zones cristallines

ordonnées et de zones amorphes totalement désordonnées

Zone amorphe

Figure 1.3 : Représentation des micro-fibrilles constituant les fibres de
cellulose.

Dans la zone cristalline, les chaines cellulosiques sont disposées parallélement les unes
aux autres, liées par des liaisons hydrogénes intra et intermoléculaires. Toutes les propriétés de
la cellulose sont étroitement corrélées a la forte densité des liaisons hydrogene qui se
développent entre les chaines, elle contribue a la force et a la rigidité de la fibre. Les interactions
moléculaires sont fortes et assurent 1’essentiel de la cohésion tout en empéchant la pénétration
des réactifs. Grace a sa grande cohésion, la cellulose est insoluble dans la plupart des solvants.
La cellulose est de nature trés hydrophile. Le remplacement d’une partie des interactions inter-
chaines par des liaisons hydrogénes entre la cellulose et I’eau provoque une plastification du
matériau et donc une diminution de ses caractéristiques mécaniques. La cellulose contribue a la

force et a la rigidité de la fibre grace a ses chaines fortement orientées [1].

1.3.1.b. Les lignines

La lignine est la seconde substance organique renouvelable la plus présente sur la terre
aprés la cellulose sa proporition varie entre 15 et 30%. La lignine est responsable de la rigidité
et de la dureté des bois et des plantes et est peu sensible a la dégradation biologique. Elle crée
une barbiére morphologique a la pénétration et a la progression des agents pathogénes et

contribue a la protection naturelle des végétaux contre certaines attaques parasitaires.

La lignine ou les lignines sont des polymeéres tridimensionnels provenant de la
polymérisation radicalaire de trois alcools phénylpropénoiques : 1’alcool coumarylique, 1’alcool

coniférylique et I’alcool sinapylique dont la structure, dépendant de 1’espece végétal ; est

3

indiquée sur la figure 1.4 [31].
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HO CHy; QCH,
HyC OH

HyCO,

Figure 1.4 : Exemple de structure supposée des lignines [30].

1.3.1.c. Les hémicelluloses

Les hémicelluloses sont des hétéro-polysaccharides ramifiés, constitués
d’enchainements d’hexoses, de pentoses et d’acides uroniques figure 1.5, dont le degré de
polymérisation est compris entre 50 et 250 unités dans le bois. Les cing sucres consécutifs des
hémicelluloses du bois sont le glucose, le mannose, la xylose, le galactose et 1’arabinose. La
composition chimique des hémicelluloses varie des racines aux branches mais également d’un
arbre a un autre. Elles possedent une structure tridimensionnelle, amorphe et n’ont qu’une faible
résistance mécanique. Les hémicelluloses peuvent étre extraites de la paroi cellulaire par des
solutions alcalines [30]. L'hémicellulose est hydrophilique et est attachée a la surface de
cellulose via des liaisons hydrogénes. Elle a aussi des liaisons fortes avec la lignine.
L'hémicellulose est responsable de la biodégradation, de l'absorption d'humidité, et de la

dégradation thermique de la fibre [1].
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Figure 1.5 : Principaux constituants des hémicelluloses [30].

1.3.2. Les propriétés des fibres naturelles

1.3.2.a. Caractéristiques physiques et mécaniques des fibres végétales

La variabilité dans les proportions des constituants chimiques des fibres végétales
impligue une variabilité des propriétés physico-mécaniques des fibres végétales. Plusieurs
travaux ont montré que les fibres végétales ont des propriétés mécaniques variées, a l'intérieur
méme d'une espéce donnée. Cette variation de propriétés représente un des inconvénients des
fibres végétales en comparaison aux fibres synthétiques. Les propriétés mécaniques et la
structure des fibres végétales sont influencées par quelques conditions de croissance et varient
selon I'habitat, le climat et I'dge de la plante. Généralement une fibre végétale est caractérisée
physiquement par son diametre, son porosité, sa densité, sa teneur en eau et son pourcentage
d'absorption d'eau. Elle est caractérisée mécaniquement par sa résistance a la traction, a la

rupture et par le module d’élasticité [1].
1.3.2.b. Caractéristiques thermiques et acoustiques des fibres végétales

Les propriétés thermiques des fibres végétales, sont trés importantes. Par ailleurs, la
dégradation thermique est un facteur limitant des procédés de fabrication a chaud des
composites. La plupart des fibres végétales perdent de leur rigidité des 160°C et on voit la
lignine se dégrade aux alentours de 200°C. Néanmoins, la destruction de 1’ordre cristallin

n’apparait qu’au-dessus de 320°C par agitation thermique des molécules.
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La conductivité thermique des fibres végétales est faible, celles-ci possedent les
caractéristiques d’un bon isolant. La densité et la porosité sont les facteurs influengant de fagon
prédominante les transferts de chaleur, ceux-ci sont aussi influencés par la conduction via la

paroi cellulaire et par la teneur en humidité de la fibre végétale.

Les capacités acoustiques font aussi partie des avantages de I’utilisation de fibres
végétales comme renfort, elles leur donnent une bonne qualité pour le renforcement des

composites a des applications qui nécessitent 1’isolation phonique [1].

Tableau 1.4 : Principaux avantages et inconvénients des fibres végétales

[32].
AVANTAGES INCONVENIENTS
Faible cout Renfort discontinu
Biodégradabilité Absorption d’eau
Neutre pour 1’émission de CO- Faible stabilité dimensionnelle
Pas d’irritation cutanée lors de la Mauvaise tenue en vieillissement

manipulation des fibres
Faible tenue thermique (200 a 230 °C max)

Pas de résidus apres incinération
Fibres anisotropes

Ressource renouvelable
Variation de qualité en fonction du lieu de

Demande peu d’énergie pour étre produite croissance, de la météo...

Propriétés mécanique spécifique importantes  Pour des applications industrielles, demande

(résistance et rigidité) la gestion d’un stock
Bonne isolation thermique et acoustique

Non abrasif pour les outillages

1.3.3. Fibre de palmier dattier

Le palmier dattier est typiquement cultivé dans les oasis sahariennes. Celui originaire
d’Afrique du Nord, est amplement cultivé de I’ Arabie jusqu’au Golf Persique, ou il forme la

végétation caractéristique des oasis.
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C’est une plante sensible au froid, qui pousse sur des terrains de n’importe quelle nature,
pourvu qu’ils soient fertiles et bien drainés. Dans les régions a climat doux, il est cultivé en
plein air, en position ensoleillée, utilisé surtout comme plante ornementale pour son allure

élancée et son feuillage [33].

1.3.4.a. La Palme

La palme ou "Palm » en Anglais, ‘Djérida’ en Arabe est une feuille pennée garnies des
folioles régulierement disposées en position oblique le long de la partie supérieure du rachis.
Les segments inférieurs sont transformés en épines, plus ou moins nombreuses, et plus ou moins
longues. Le nombre des palmes varie entre 30 et 150 palmes, disposées en spirale d'une
longueur qui atteint 350 a 450 mm. Le palmier produit de 10 a 20 palmes par an selon les
variétés et le mode de culture. Ces derniéres vivent et demeurent vertes de 3 a 7 ans avant

qu’elles deviennent séches et inclinées puis elles seraient dtées par taillage.

pitiole ipine rachis -~ flioe
| 1

Ll
M

4

Figure 1.6 : La palme.

1.3.4.b. Les Folioles

Les Folioles ou ‘Leaflets’ en Anglais et ‘Sadf’ en Arabe. Les folioles sont les petites
feuilles dispersées sur les deux cotés de palme. Elles ont un épiderme recouvert d’un enduit
cireux et une forme pointue aux extrémités. L’adhérence avec la palme se fait sous différentes
angles selon la variété du palmier. La partie occupée par les folioles représente 65% de longueur
totale de la palme, elle contient des folioles individuelles et des folioles regroupés en deux,
trois, quatre ou en cing. La longueur des folioles et leur largeur dépendent de la variété du
palmier et de ’entretient qu’il a subi et des conditions environnementale. Les folioles peuvent

avoir une longueur qui variée entre 15 et 85 cm et sa largeur entre 1 et 6 cm. Par contre le
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nombre de folioles dans une palme varie entre 120 et 240 selon la taille et la maturité de la
palme [1].

Figure 1.7 : les folioles.
1.3.4.c. Propriétes des fibres palmier dattier

e Structure et morphologie
Le bois de palmier dattier a une structure fibreuse. Les images MEB de la fibre de
pétiole présente une surface cylindrique et irréguliere avec de nombreuses impuretés, cellules et

pores [34].

Figure 1.8 : Images MEB d’une fibre de bois de palmier dattier : vue longitudinale (A), vue

transversale (B), zoom de la vue transversale (C) [34].

e Propriétés mécaniques

Le comportement mécaniques du bois de palmiers dattiers et généralement celui des
fibres végétales est fortement dépendant de plusieurs parametres & savoir les constituants
microstructurales, les conditions de croissance, I’age de la plante, la longueur et le diameétre de
I’échantillon, les conditions de test comme la température, I’humidité de milieu, le temps de
I’expérience, et la vitesse de test [1]. Les valeurs typiques de la résistance a la traction des fibres
de palmier dattier se situaient entre 170 et 275 MPa, tandis que les valeurs pour le module de
Young se situaient entre 5 et 12 GPa. En outre, 1’allongement a la rupture se situait entre 5 et
10% [35].

E
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e Propriétés chimiques

A sec, tous les murs de cellules végétales sont principalement constitués de polymeres a
base de sucre (cellulose, hémicelluloses) qui sont combinés avec de la lignine [36]. Toutefois,
les proportions de chaque constituant rapportées dans la plus part des études concernant le
méme organe ne sont pas trop différentes. Le bois de palmier est trés riche en lignine. Le taux
moyen est de I’ordre de 27%, celui de cellulose est de 1’ordre de 37% et celui de ’hémicellulose
est de ’ordre de 28% .La teneur en lignine des fibres peut influencer leur structure, leurs
propriétés et leur morphologie [35].
e Propriétés hydrophilique

On peut constater que I’absorption d’eau des fibres naturelles est trés élevée. La fibre
naturelle a une teneur élevée en hydroxyle de la cellulose qui la rend susceptible d’absorber de
I’eau : les molécules réagissent avec le groupe hydroxyle (-OH) des molécules de cellulose pour
former des liaisons hydrogenes [37]. Capacité d’absorption d’eau des fibres naturelles peut étre

attribuée a la taille de fibre et a la teneur en cellulose.

1.3.4. L’incorporation du bois de palmier dattier dans une matrice polymére

Le bois de palmier dattier a fait I'objet de nombreuses études relatives a la faisabilité de
I’utiliser avec une matrice polymeére pour élaborer des nouveaux matériaux composites avec des
applications utiles ou alternatifs aux matériaux conventionnels. Le bois de palmier dattier a été
incorporé aussi bien dans des matrices thermodurcissables que thermoplastiques mais rarement
dans des matrices synthétiques (des matrices dont la composition est la synthese de quelque

type de plante) ou naturelle [29].

I.4. INTERFACE D’UN MATERIAU COMPOSITE : NOTION
D’ADHESION

L'adhésion est un phénomene complexe qui consiste en la formation d'un contact
interfaciale au niveau moléculaire entre les différents composés. Les molécules se déplacent
ensuite pour atteindre I'équilibre d'adsorption en formant des liaisons physiques, plus ou moins
fortes selon leur nature et/ou réagissent chimiquement pour former des liaisons covalentes.
L'adhésion est donc affectée par des phénomeénes de mouillabilité, de diffusion, d'adsorption, de
réactivité chimique et elle peut aussi étre d'origine mécanique cette interface prend différentes

formes et conduit au concept d’interphase [11].

L’interphase est une zone entre les deux adhérents, dans laquelle il existe un gradient de
concentration des deux composants. Cette zone est plus ou moins large et plus ou moins

performante. L’interphase se crée par inter-diffusion entre deux plastiques, par diffusion d’un
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adhésif dans la fibre végétale ou dans un matériau poreux. C’est donc a ’interface ou dans

I’interphase qu’agissent les forces qui sont a ’origine de I’adhésion [31].

Ce phénomene est lié au fait que les fibres végétales sont hydrophiles et polaires car
elles sont composées de lignocellulosique, qui contient des groupes hydroxyles. Ces fibres sont
donc incompatibles avec les polymeéres thermoplastiques couramment utilisés pour ces
composites qui sont hydrophobes et apolaires. Pour minimiser ces problémes, beaucoup de

travaux de recherches récentes ont porté sur I’amélioration d’adhésion fibre/matrice [31].

1.4.1. Interface fibres végétales / polymeéres thermoplastiques

L’interface fibres/matrice joue un role déterminant sur les propriétés finales des
matériaux composites. Des méthodes physiques et chimiques, dont I’objectif est de rendre
compatibles les fibres et les matrices, peuvent étre utilisées pour optimiser cette interface. Ces
méthodes reposent sur la modification de surface des fibres et/ou de la matrice et la mise en

place de nouvelles propriétés interfaciales [38].

1.4.2. Modification de I’interface fibres végétales /thermoplastiques

Lorsque deux matériaux sont incompatibles, il est également possible d’introduire un
troisieme matériau ayant des propriétés intermédiaires entre celles des deux autres afin

d’améliorer cette compatibilité [38].

Pour obtenir des matériaux composites performants, des traitements complémentaires
sont nécessaires pour séparer les fibres, nettoyer leurs surfaces, obtenir une liaison fibre/matrice
de qualité et, dans certains cas, diminuer le caractere hydrophile (présence de groupements
hydroxydes). Dans un matériau composite, I’adhérence fibre/matrice joue un rdle trés important
sur la transmission des contraintes entre les fibres et la tenue au vieillissement [39]. Ces

méthodes des modifications ont pour objectif de :

e Créer des liaisons fortes entre la fibre et la matrice.
e Abaisser le caractere hydrophile des fibres végétales.

Les méthodes de modifications (traitements) sont différemment efficaces en ce qui concerne
I’adhésion entre la matrice et les fibres [40]. Il existe de nombreuses techniques afin de rendre
compatible la fibre cellulosique et la matrice polymérique. Ces diverses techniques peuvent étre
divisées en deux catégories : les méthodes de modification physiques et les méthodes chimiques
[41].
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1.4.2.1. Les méthodes chimiques de modification de la surface

1.4.2.1.a. Le traitement alcalin

Le traitement a la soude ou mercerisage est I'un des traitements chimiques les plus
utilisés avec les fibres naturelles lorsqu'elles sont utilisées pour renforcer les thermoplastiques et
thermodurcissables. La modification importante apportée par un traitement alcalin est la
diminution des liaisons hydrogéne entre la cellulose et les deux autres principaux constituants

hémicellulose et lignine.

La définition standard du mercerisage (proposée par la norme ASTM D 1965) est la
suivante procédé qui consiste a soumettre une fibre végétale a une interaction avec une solution
aqueuse concentrée d'une base forte, dans le but de provoquer un gonflement important résultant
en des changements dans la structure fine, la dimension, la morphologie et les propriétés

mécaniques.

Le traitement par la soude change la topographie de la surface des fibres, supprime la cire, la
pectine, une partie de la lignine, et I’hémicellulose ce qui est favorable a 1’utilisation ultérieure des
fibres comme renfort de matériaux polymeres. En effet, 1’élimination de ces composants est
nécessaire car du fait de leur structure amorphe, ils conduisent a une résistance en traction plus
faible. En plus, apreés le traitement a la soude, beaucoup de groupes ("OH) sont présents sur la
surface des fibres et on peut donc traiter les fibres facilement avec d’autres constituants chimiques

comme les silanes, I’acide acétique...La figure 1.9 suivante montre ce procédé :

Fibre Fibre
OH Na O~
NaOH +H,0
Cl Cl Cl cl cl cl

AN

Figure 1.9 : Réaction d’éthérification envisagée lors du traitement alcalin
simultané des fibres et du PVC [40].

L'effet de la soude sur la fibre de cellulose est une réaction de gonflement, au cours de
laquelle la structure cristalline naturelle de la cellulose relaxe. La cellulose native (telle qu’elle
existe dans la nature) posséde un réseau cristallin monoclinique de cellulose-1, qui peut étre
transformé en différentes formes polymorphes par des traitements chimiques ou thermiques. Le
type d'alcalin (KOH, LiOH, NaOH) et sa concentration influent sur le degré de gonflement, et

donc le degré de transformation en cellulose-11 [38].
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1.4.2.1.b. Couplage chimique

Les agents de couplage dans les composites a renfort naturel jouent un rdle trés
important dans I'amélioration de la compatibilité et I'adhésion entre les fibres naturelles polaires
et des matrices polymeres non-polaires. La surface de la fibre est traitée avec un composé, qui

forme un pont de liaisons chimiques entre les fibres et la matrice.

En général, les agents de couplage sont des molécules possédant deux fonctions, la
premiére fonction réagit avec les groupes -OH de la cellulose et la seconde avec les groupes
fonctionnels de la matrice. Les agents de couplage les plus populaires sont les isocyanates, les
silanes, et les copolymeres-anhydrides modifiés, tels que le polypropyléne greffé par
I’anhydride maléique (PP-g-AM) et I’anhydride acétique [31].

1.4.2.1.c. Imprégnation des fibres

L’imprégnation offre une meilleure combinaison de la fibre et du polymére. Les fibres
sont imprégnées dans des solutions polyméres ou par dispersion d’un polymére de faible
viscosité qui sont, bien entendu, compatibles avec le polymére du composite. La difficulté
provient pour bon nombre de polyméres du manque de solvants disponibles. Cependant
I’imprégnation s’est avéré une solution intéressante dans le cas des composites WPCs a matrice
PS ou PVC [42].

1.4.2.2. Les méthodes physiques de modification de la surface

Les méthodes physiques induisent un changement des propriétés structurelles et

surfaciques de la fibre cellulosique ou de la matrice thermoplastique. On peut citer :

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

e Le traitement par irradiation y [42].
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CHAPITRE II

MATERIAUX UTILISES ET
TECHNIQUES EXPERIMENTALES

11.1. MATERIAUX UTILISES

11.1.1. Le polychlorure de vinyle

Toutes les formulations PVC/fibre de palmier utilisées dans ce travail sont a base de
PVC fourni par la société UNICAB de la zone industrielle BISKRA (Algérie). Le PVC
(polychlorure de vinyle) est un matériau particulierement polyvalent, tres présent dans la plupart
des secteurs industriels. C’est la troisieme matiere plastique la plus utilisée dans le monde s’est
adaptée au fil des années, des réglementations et des besoins des industriels. Les propriétés sont

résumées dans le tableau I1.1.

Figure 1.1 : la poudre de polychlorure de vinyle.

Les additifs utilisés dans la préparation des différentes formulations sont : le Di-lIso-
Décyl-Phtalate (DIDP) comme plastifiant produit par ENIP SKIKDA, Algérie, avec une
viscosité allant de 120 & 130 mPa.S et une densité de 0.965 - 0.975 g/cm® et la carbonate de

calcium (craie micro carbure traité) comme charge.
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Tableau I1.1 : Caractéristiques de polychlorure de vinyle.

Aspect Poudre blanche
Valeur K 67— 72
Degré de polymérisation 1250 — 1450
Densité apparente sans tassage 0.43-0.50
Densité apparente apres tassage 0.53 -0.63
Ecoulement libre > 10g/s
Teneur en humidité <0.3%
Cendre sulfaté <0.1%
Yeux de poissons (nombre) <20

Refus au criblage par méthode humide

Tamis 315 microns <0.01%
Tamis 250 microns <0.1%
Tamis 63 microns >90%
Absorption de plastifiant 5-25 min Pas de taches

11.1.2. L’hydroxyde de sodium

La soude caustique est un produit fourni par la société BIOCHEM Chermopharma,

ses caractéristiques sont représentées dans le tableau 11.2.

Tableau I1.2 : Caractéristiques de I’hydroxyde de sodium.

NaOH ' 40 g/mol ' 99%

11.1.3. L’acide chlorhydrique

L’acide chlorhydrique utilisé est produit par la sociét¢é BIOCHEM Chermopharma,
ses caractéristiques sont données dans le tableau 11.3 :
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Tableau 11.3 : Les caractéristiques de I’HCI.

HCI 36.46 g/mol 1.18 35-38%

11.1.4. Ethanol

L’éthanol est utilisé est produit par la société "AnalaR NORMAPUR", ses
caractéristiques sont données dans le tableau 11.4 :

Tableau I1.4 : Les caractéristiques de 1’éthanol.

| C:HsO 46.07 g/mol 0.79 99.98% |

11.1.5. Acide sulfurique

L’acide sulfurique utilisé est produit par la société "SIGMA-ALDRICH", ses

caractéristiques sont données dans le tableau 11.5 :

Tableau I1.5 : Les caractéristiques de I’acide sulfurique.

S

| H2SO04 98.08 g/mol 95-97% |

11.2. TECHNIQUES EXPERIMENTALES

11.2.1. Préparation de fibre de palmier

Dans notre étude, la charge utilisée est la foliole de palmier dattier seche. Récupérer
directement dans la région de Hadjeb-Biskra située au sud de I'Algérie, ces feuilles ont subi

plusieurs prés traitements.

e [avage avec de I’eau froide afin d’¢liminer les impuretés solubles dans 1’eau froide.

e Lavage avec de I’eau chaude pour éliminer les impuretés solubles dans 1’eau chaude.

e Séchage a I’air libre pendant 4 jours.

o Découpage des fibres de palmier a une longueur de 1 & 2 cm, ensuite le broyage a 1’aide
d’un moulin électrique.

e Tamisage de la fibre obtenue a travers plusieurs tamis de différents diameétres.
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(B)

©)

Figure 11.2 : (A) Fibre de palmier avant découpage, (B) fibre découpée (C)

Taille

fibre broyage

Figure 11.3: Tamiseuse de type AutomaticSieve Shaker D407

Tableau 11.6 : Taille des fibres

100-300pm ' 300-500um

800um

Ts

Figure 11.4 : Les fibres obtenues apres le tamisage

Te
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11.2.2. Traitement chimiques des fibres de palmier dattier par mercerisation (la

soude caustique)

Dans un bécher, on introduit 100 g des fibres de palmier dattier et 250 ml de NaOH a
2%, pendant 1h. Les fibres sont ensuite rincées plusieurs fois avec de I’eau distillée contenant
10? mol/l d’acide chlorhydrique HCI afin de neutraliser 1’excés de soude. Elles sont enfin
lavées avec de I’eau distillée jusqu’a pH neutre. Les fibres sont ensuite placées dans une étuve a

80°C pendant 24h.

Figure I11.5 : Montage de mercerisation.

FT: FNT: FTs FNT; FTe FNTs

Figure 11.6 : Echantillon des fibres subit le traitement alcalin.

11.3. ELABORATION DES COMPOSITES PVC/ FIBRES DE
PALMIER

L’¢laboration de Nos composites a été effectuer au niveau du laboratoire physique de
I’entreprise nationale des industries des cables BISKRA (ENICAB). En utilisant le polychlorure

de vinyle non stabilisée renforcés par des fibres de palmier dattier.
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11.3.1. Préparation des composites

Les composites PVC/fibre de palmier dattier ont été préparés avec des fibres non

traitées et traitées par NaOH a un taux des fibres de 25%.

Tableau I1.7 : Composition des différentes formulations

Formulations Composition %
PVC 100% 0%
FNT; 75% 25%
FNT; 75% 25%
FNTs 75% 25%
FT: 75% 25%
FTs 75% 25%
FTs 75% 25%

11.3.1.a. Calandrage

Le calandrage est une technique de fabrication de feuilles, de plaques ou de films par
laminage d’une matiére thermoplastique entre plusieurs cylindres paralléles constituant la

machine appelée : calandreuse .

» La machine que nous avons utilisée est de type : SCHWABENTHAN polymix 200 p

Figure 11.7: la calandreuse utilisée « SCHWABENTHAN polymix polymix
200 p »
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11.3.1.b. Procédure d’essai

Initialement, il faut nettoyer les deux cylindres de la calandreuse par du polychlorure de
vinyle (PVC) et on régle la distance entre les deux cylindres @ 1 mm et les températures des
deux cylindres a 125°C. Puis, on met le PVC entre les cylindres et on attend jusqu’a ce qu'il
ramollisse (5 minutes) il devient comme une plaque de pate et adhére au cylindre. Ensuite on
disperse les fibres de palmier peu a peu sur la pate du PVC. Apres, on arréte la rotation des deux
cylindres et on décolle manuellement la péte.

Figure 11.8 : le film du composite obtenu par la calandre.

11.3.2. Moulage par compression

> La presse que nous avons utilisée est une presse hydraulique a chauffage électrique de
type : SCHWABENTHAN POLYSTAT 300S

Figure 11.9 : la presse utilisée (SCHWABENTHAN POLYSTAT 300S)
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11.3.2.a. Procédure d’essai

Pour obtenir les plaques compressées, il faut couper les bandes obtenu sous formes de

petits morceaux puis on les place dans un moule entre deux feuilles d’aluminium.

On allumer la presse et on la laisse en état de préchauffage jusqu'a ce que sa
température atteigne 160 °C. Puis, on met le moule dans la presse sous les conditions suivantes :

La température est de 160°C, sous une pression de 300 bars et pendant un temps de
séjour de 3 min. Les plaques de 2 mm nécessitent un poids de 50 g pour chaque mélange.

Un préchauffage est réalisé jusqu'a une fusion préliminaire du mélange, afin d’éviter la

présence des bulles d’air, un dégazage est effectué avant I’application de la pression finale.

Figure 11.10 : le moulage et 1’obtention des plaques.

» Des plaques d’épaisseur de 2 mm sont obtenues, elles sont par la suite découpées sous

forme d’haltére pour servir dans les différents tests de caractérisation.

Figure 11.11 : Le découpage des plaques sous forme d’haltéres par la
découpeuse.
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CHAPITRE 111
TECHNIQUES DE CARACTERISATION

111.1. CARACTERISATION DES FIBRES DE PALMIER DATTIER

I11.1.1. Analyse physico-chimique des fibres de palmier dattier

II.1.1.a. Taux d’humidité (Th)
Taux d’humidité (Th) c’est un résultat de extraction d’eau dans les fibres végétale qui

donnée la matiére séche. Elle est déterminée par séchage a 1’étuve ventilée de 1’échantillon.

Dans un creuset en verre préalablement séche et tare, peser une masse (mo)
d’échantillon. Mettre dans 1’étuve a 80°C pendant 24 heures puis pesé (my). Différence de masse

rapportée a la masse initiale représente le taux d’humidité (Th).

TH (%) =w x 100
0

Figure 111.1 : Etuvage d’une prise d’essai.

111.1.1.b. Taux de matiere minérale (TMM)

La matiére minérale (MM) représenté la partie d’un produit végétal qui reste une fois

que la matiére organique en a été totalement extraite. Elle est déterminée par calcination de

I’échantillon.
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Placer 1’échantillon sec préalablement obtenu dans un four a moufle porte a 600°C

pendant 6 heures. Aprés la pesée des cendres, ce taux se calcule suivant I’équation :

PPy

PE

TMM (%) = x 100

P1 et P, : Les masses, respectivement, du creuset vide et du creuset contenant les cendres.

PE : La masse de la prise d’essai.

Figure 111.2 : incinération d’une prise d’essai.

I11.1.1.c. Taux de matiere cellulosique (TMC)

Le taux de matiére cellulosique est obtenu par deux types d’hydrolyses successives. La
primaire est consiste en la dissolution par de I’acide sulfurique concentré, introduire dans un
ballon contient 10 g de la fibre de palmier séchée préalablement (PE) puis ajouter 100 ml
d’acide sulfurique a 75% laisser le mélange jusqu'a ébullition pendant 30 min.

La seconde étape consiste a récupérer le filtrat et le traiter en milieu alcalin avec une
solution de 100 ml de soude 2M, le mélange est porté a ébullition et chauffé a reflux pendant 30
min, suivi d’un lavage avec I’eau distillée et une filtration sous vide troisiemement séchée dans
I’étuve & 105 °C pendant 24 h. On pése le filtrat & un milligramme pres (soit P1). Par la suite on
passe a la quatriemement étape 1’échantillon est incinéré dans le four a moufle a 600°C pendant
4 h, puis refroidi dans un dessiccateur (soit P2). Le taux de matiére cellulosique se calcul selon
I’équation :

P,_P
1= 2 %100

TMC (%) =

w)
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1 étape

45™ étape
.’f'\
3™ étape /| 2™ étape
Figure 111.3 : Processus d’obtention de matiére cellulosique.
111.1.1.d. Densité

La densité apparente est mesurée par la méthode pycnométrique, selon la norme
NFT51-063. L’éthanol est le solvant de déplacement utilisé pour assure une bonne mouillabilité

de 1’échantillon.

p (M; — My)

4= O, — M) — (M — M)

p : Densité du liquide de déplacement.

M : Poids du pycnométre vide.

M : Poids du pycnométre contenant la prise d’essai.

Ms: Poids du pycnometre contenant la prise d’essai et le liquide.

M4 : Poids du pycnomeétre contenant le liquide de déplacement.
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Figure 111.4 : La densité des fibres de palmier.

111.1.2. Analyse spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR)

La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) est une technique
permettant de déterminer les groupements fonctionnels présents dans une molécule. Cette
méthode mesure la diminution de I’intensité du rayonnement qui traverse I’échantillon en
fonction de la longueur d’onde. Le rayonnement infrarouge apporte suffisamment d’énergie
pour stimuler les vibrations moléculaires a des niveaux d’énergie supérieurs [1]. 1l est possible
de réaliser des analyses sur des produits solides, liquides ou gazeux. Les spectres infrarouges
ont été réalisés avec un appareil SHIMADZU FTIR-8400S qui est installé au laboratoire de
chimie de ’université de Biskra

Les échantillons & analyser sont préparés sous forme des pastilles. Il s’agit d’un
mélange de 0,001g de fibres préalablement broyée (traité, ou non traité) et 0,2g de bromure de

potassium (KBr) dans la plage de balayage comprise entre 400 et 4000 cm™.

Figure 111.5 : Spectrophotométre SHIMADZU — FTIR 8400S.
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111.2. CARACTERISATION DES COMPOSITES ELABOREES

111.2.1.Analyses morphologiques par MEB

La microscopie électronique a balayage MEB est une technique de microscopie
électronique basée sur le principe des interactions électrons-matiére, capable de produire des

images en haute résolution de la surface d’un échantillon [2].

Des observations avec la microscopie €électronique a balayage (MEB) de type TESCAN
VEGAS3 ont été réalisées sur nos composites. L'objectif principal des observations par MEB est
de caractériser I'état d'adhésion entre la fibre et la matrice du matériau PVC/FNT et PVC/FT

obtenus ainsi pour visualiser la distribution de la matrice et I’homogénéité du matériau [3].

Figure 111.6 : Microscope électronique a balayage type TESCAN VEGAS.

111.2.2.Essai de traction

L’essai consiste a déterminer comment varie la contrainte en fonction de 1'allongement

pour une éprouvette normalisée.
111.2.2.a. Procédure d’essai de traction

On place I’éprouvette entre les deux machoires de la machine de traction. Ensuit On fait
entrer la valeur de I'épaisseur de I'éprouvette dans le logiciel qui gére la machine de traction.
On observe que la longueur de 1’éprouvette augmente et apres un certain temps I’éprouvette est
rompue. Au méme temps la machine indique 1’allongement a la rupture (%) et la résistance

maximale supportable par I’éprouvette (résistance a la traction).
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e Lavitesse de traction utilisée est égale & 100 mm/min.
e Lavitesse du module de traction est égale a : 1 mm/min.

e  L’essai se fait a la température ambiante (laboratoire).

Pour chaque mélange on utilise cing éprouvettes et on prend les valeurs moyennes de

I’allongement a la rupture et de la résistance a la traction.

Figure 111.7 : Photographie de la machine de traction utilisée
(Zwick Roell Z 100).

111.2.2.b. Allongement a la rupture

C’est ’augmentation de la distance entre les repeéres sur la partie calibrée de
I’éprouvette produite par une charge de traction au moment de la rupture de 1’éprouvette. 11 est
indiqué en pourcentage sous la forme suivante :

& = Al/ly (%)
Al =1-1, : Allongement a la rupture.
lo : Longueur initiale de 1’éprouvette.

1 : Longueur finale de I’éprouvette.
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Figure 111.8 : Essai de la traction du PVC et ces composites.

111.2.3.Essai de flexion en trois points

Le principe de la flexion 3 points consiste a poser 1’éprouvette sur deux appuis et lui

appliquer une force a vitesse constante perpendiculairement a sa surface [4, 5].

Les tests de flexion en trois points de chaque matériau composite sont réalisés selon la
norme ASTM D79. En utilisant une machine électromécanique universelle d’essai qui permet

I’obtention de toutes les propriétés mécaniques concernant le test effectué par cette machine.

Figure 111.9 : Machine d’essais mécanique de flexion trois points.

Les propriétés mécaniques (la contrainte a la rupture et le module de Young en flexion)

3

sont déterminées par les formules suivantes :
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3FL
% = 2pn2
o - I3F
I~ 4W bh3
6WF
& = h2

F: La force (N).

L: La longueur entre appuis (mm).

b et h sont respectivement la largeur et I’épaisseur de I’éprouvette (mm).

o;: La contrainte a la rupture (MPa).

E¢: Le module de Young (GPa).

g La déformation (%).

111.2.4.Essai de la dureté Shore A

La dureté est une grandeur qui permet d’apprécier la déformabilité de la surface
lorsqu’elle est sollicitée normalement par un poingon (ou pénétrateur) de géométrie définie. La
dureté shore est un essai empirique essentiellement congu dans le but de contrble. L’essai
consiste a appliquer, par I'intermédiaire d’un ressort étalonné, un effort tendant & enfoncer un

pénétrateur de forme défini (forme conique) dans le matériau a tester.

Figure 111.10 : Durométre HPE Zwick-Roell.
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»  En utilisant le durometre on a mesuré la dureté de chaque plague obtenue.
» La lecture se fait directement sur ’appareil aprés la pénétration de 15 secondes.
»  Pour chague spécimen On fait six mesures de la dureté sur six différents cotés de la plaque

et les mesures sont ensuite moyennées pour accroitre la précision.
111.2.5.Test d’absorption d’eau

111.2.5.a. Taux d’absorption d’eau

L'essai d'absorption d'eau a été effectué conformément a la procédure décrite dans la
norme ASTM D570. Les échantillons requis pour les essais sont découpés de chaque mélange
puis émerger dans 1’eau distillée a la température ambiante, Chaque 24h, on fait un prélévement,
on enléve toute I’eau superficielle avec du papier absorbant. On pése de nouveau la masse des
échantillons (m;), I’opération continue jusqu’a le poids des échantillons se stabilise. Le taux

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

m; —m
Am(%) = tm—.1oo

0

mg: La masse de I’échantillon avant I’immersion.

m, La masse de I’échantillon aprés I’'immersion a I’instant (t).

Figure 111.11 : Test d’absorption d’eau.

111.2.5.b. Epaisseur de gonflement E,

Chaque 24h, on fait une mesure d’épaisseurs de chaque échantillon a I’aide de pied a
coulisse. La mesure est effectuée en trois points entre les repéres de mesure. L’épaisseur de

gonflement est alors calculée en utilisant I'équation suivante.

E, — E
P Po
E, = .

100
EP

0
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E P, L’ ¢épaisseur de I’échantillon avant I’immersion.

Epo: L’épaisseur de I’échantillon aprés I’immersion a ’instant (t).

111.2.5.c. Coefficient de diffusion d'eau D

Le coefficient de diffusion moyen (D) a été calculé en utilisant I'équation pour mesurer
le coefficient de diffusion d’eau a travers toutes les faces des composites de PVC /fibres de

palmier dattier.

p-n(5i) (G
=T
M)\t =t
OuU M, est le taux maximum d'absorption d'eau, h est I'épaisseur de I'échantillon, v/t est

la racine carrée du temps et My et M, sont les pentes initiales de la ligne de taux d’absorption

d’eau.
111.2.6. Essai de stabilité thermique

Le but de ce test est de connaitre le temps de dégradation de chaque échantillon. On a
posé les tubes en verre fermés a une extrémité dans un thermostat chargé par un thermomeétre.
La température sera toujours fixée a 200 °C, ce thermostat contient des orifices qui sont remplis
avec ’huile IRM 902-ASTM2) ou les tubes sont émergés. On a utilisé le papier pH qui
indiquer la dégradation du mélange.

On mesure le temps pris pour ’apparition de la couleur rouge sur le papier pH. La
couleur rouge est une indication du dégagement de I’acide chlorhydrique et représente le début
de la dégradation thermique du PVC et au méme moment on peut observer un changement de

couleur de I’échantillon.

Figure 111.12 : Test de stabilité thermique.
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CHAPITRE IV

RESULTATS ET DISCUSSION

IV.1. CARACTERISATION DE FIBRES DE PALMIER DATTIER

IV.1.1.Caractérisation physico-chimique de la fibre de palmier

La figure IV.1 représente les résultats de la caractérisation physico-chimique des fibres

de palmier.

Taupx d’homiditéy Th)
1,586% I de matiere minérale (TMM)

15,238%
Autres composant
Hémicellulose Densité (d)
Lignine
Pectine 44% H,SHE g/cm?
Cire

Taux de matiére cellulosique (TMC)
39,441%

Figure 1V.1 : Composition chimique des fibres de palmier.

On note que les folioles du palmier dattier sont trés riches en cellulose, il est le
constituant majoritaire de la fibre avec un taux de 'ordre de 39.44 %. Ces résultats peuvent
rendre les fibres de palmier comme renfort idéal pour la valorisation a moindre colt des

composites. Ces résultats sont liés a son origine géographique, a sa date de récolte [1].

La densité des fibres est de 1’ordre de 0,8 g/cm® La légéreté des fibres de palmier est

remarquable par rapport aux autres fibres naturelles [2], c’est une propriété trés intéressante
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pour 1I’élaboration des composites car elle permet non seulement de réduire le poids, mais aussi

de rendre également les fibres compétitives par rapport aux fibres synthétiques [3, 4].

IV.1.2. Analyse spectroscopique infrarouge a transformée de Fourrier FTIR

Les spectres Infrarouges a Transformée de Fourier (FTIR) des fibres non traitées et

traitées par le NaOH a (2%) sont montrés dans la figure 1V.2. L'attribution des fonctions

chimiques pour chaque bande d'absorption montrée dans le tableau 1V.1 a été réalisée a partir
des travaux d’A. El Oudiani. Al [5].

Nombre d’onde (cm™)

3375-3340

3310-3230
2938-2920

2840-2835
1770-1760

1740-1720

1650-1640

1610-1590

1515-1505
1470-1455

1430-1422
1375-1365

1330-1350

1315

1282-1277

Tableau IV.1: Attribution des bandes caractéristiques des fibres

lignocellulosiques.

Bandes

Vibration d’élongation de la liaison OH intramoléculaire

Vibration d’élongation de la liaison OH intermoléculaire

Vibration d’élongation symétrique de la liaison C-H

Vibration d’élongation asymétrique de la liaison C-H

Vibration d’élongation de la liaison C=0 conjuguée de cétone

Vibration d’élongation de la liaison C=0 non conjugué de

cétone.

O-H flexion de I'eau absorbée.

Vibration d’¢élongation de la liaison C=C aromatique

Vibration déformation de la liaison C-H asymétrique de

groupements OCHjs, CH..

Vibration en mode de flexion de la liaison C-H dans le plan
Vibration en mode de flexion de la liaison O-H dans le plan

Vibration de rotation de CH- dans le Cs

Vibration déformation de la liaison C-H

E
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1268 Vibration d’élongation du cycle de Guaiacyle
1235-1230 Vibration d’élongation C-C plus C-O plus C=0
1162-1125 Vibration d’élongation de la liaison C-O-C asymétrique
1140 Vibration déformation de la liaison C-H Aromatique dans le
plan
1128-1110
1086-1075 Vibration déformation de la liaison C-H d’alcool secondaire et
éther aliphatique
1047-1004 Vibration d’élongation de la liaison C-O
996-985 Vibration d’élongation de la liaison C-O
895 894 Vibration d’élongation et déformation des liaisons
C-O-C,C-C-Oet C-C-H
662 663 Vibration en mode flexion en dehors du plan de la liaison C-
OH
60
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Figure IV.2 : Spectres IRTF des fibres de palmier dattier traitée et non

traitée.
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L’analyse par spectroscopie infrarouge (IR) des fibres non traitées (FNT) on observe

qu’il y a des pics caractéristiques bien définis comme suite :

A 3419 cm™ une large bande correspond a la vibration d’élongation de la liaison O-H
intramoléculaire de la cellulose et hémicellulose [6].

e A 2920 — 2845 cm™ deux bandes fine respectivement correspond a la vibration d’élongation
symétrique et asymétrique de la liaison C-H de groupement méthyle et méthylene de
chaines latérales de la cellulose et hémicellulose [5, 6].

e On observe a 1734 — 1720 cm™ des bandes fines de faible intensité correspondent a la
vibration d'élongation des groupements carbonyles C=0 présentent dans les hémicelluloses
et lignine extractives [5].

e On observe a 1653 cm™ une bande fine de moyenne intensité correspond & la vibration en
mode de flexion de la liaison O-H de I’eau absorbée par la fibre de palmier [4,6].

e A 1509 cm® une bonde fine correspond a la vibration élongation de la liaison C=C de
groupement aromatique de lignine [5, 6].

e On observe a 1462 - 1420 cm™ deux bondes fines correspond a la vibration de déformation
de la liaison C-H asymétrique des groupements OCHs, CH, de la lignine et I'némicellulose
[5,8].

e On observe & 1384 cm™ une bonde fine correspond & la vibration de flexion de la liaison C-H
dans le plan de la cellulose et hémicellulose [6].

e On observe & 1109 cm™ une bande large de forte intensité correspond & la vibration de
déformation des liaisons C-O-C de la cellulose et de I’hémicellulose [7].

e On observe & 720 cm™ une bande fine de trés faible intensité correspond a la vibration de
déformation des hydroxyles O-H [5].

e A 675 cm™ une bande fine de trés faible intensité correspond a la vibration en mode flexion
en dehors du plan de la liaison C-OH [6].

Aprés la modification chimique, on observe la diminution du pic située vers 3419 cm™
qui correspond aux groupements hydroxyles -OH. Cette diminution de I’intensité a été attribuée
a la diminution des groupements hydroxyles -OH et la solubilisation de lignine. Ainsi la
disparition de la bande & 1734 cm™ associée a la vibration d'élongation des groupements
carbonyles C=0 des esters ou des groupes acétyles des hémicelluloses, des pectines et des cires
du fibre de palmier [9,10].

Le spectre obtenu montre aussi un abaissement des pics & 1462-1420 cm™ de la liaison
C-H asymeétrique des groupements OCHs, CH. de la lignine et I'némicellulose. On note

également la diminution de Dintensit¢é du pic a 1109 cm™ assigné a I'élongation des
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groupements éthers C-O-C de la lignine, cette diminution essentiellement dues a la
solubilisation de la lignine, des cires et des pectines dans 1’hydroxyde de sodium [11,12].
D’aprés Mwaikambo et al [13], la réaction entre la cellulose et la soude est décrite

Par : Cellulose-OH + NaOH — Cellulose-O'Na*+ H,0 + impuretés

Schéma V.1 : Réaction entre la cellulose et la soude (NaOH).
IV.2. CARACTERISATION DES COMPOSITE ELABORES

IV.2.1.Caractérisation Morphologique (MEB)

L'effet de la charge non traitée sur l'interface des composites PVC/FNT a été étudié en
examinant les surfaces fracturées des formulations PVC, PVC/FNT,, PVC/FNT; et PVC/FNTs
avec le microscope électronique a balayage (MEB) et les images observées sont illustrées sur la
figure 1V.3.

SEM HV: 16.0 kV wo:17.41mm || Ll VEGA3 TESCAN| VEGA3 TESCAN]|
View field: 556 um SEM MAG: 500 x 100 ym

Det: SE Date(m/dly): 05/15/19 LPCMA-Biskra

N a
SEM HV: 15.0 kV WD: 9. VEGA3 TESCAN|
View fleld: 581 pm  SEM MAG: 470 x
Det: SE Date 0818 LPCMA-Biskra

SEM HV: 20.0 kV WO: 11.03 mm VEGAJ TESCAN|
View fleld: 510 pm  SEM MAG:845x 100 ym
Det: SE Date(midly): 0515118 LPCMA-Biskra

Figure 1V.3 : Micrographes MEB du polychlorure de vinyle et ces
composites non traités ; (a) PVC vierge, (b) PVC/FNT}, (c) PVC/FNT3;, (d)
PVC/FNTs.

La matrice du polychlorure de vinyle vierge (Figure 1V.3.a) montre une surface trés
lisse et tres homogéne, par contre pour les composites non traités (Figures 1V.3.b, c et d), on

observe une surface rugueuse, irréguliere et hétérogéne ainsi que la présence des microvides et
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de cavités sur la surface due au déchaussement de la charge de la matrice PVC lors de la
fracture, dus au déchaussement des fibres de la matrice, mettant en évidence 1’incompatibilité
des deux phases en raison de la mauvaise adhésion interfaciale et de la différence dans les
énergies (ou polarités) de la surface libre de la charge a caractére hydrophile et du polymeére a

caractere hydrophobe [14-16].

Les figures IV.4, a, b, et c, représentent les images MEB des composites avec les fibres
de palmier dattier traités par la soude (PVC/FT), montrent une surface plus homogene par
rapport aux composites PVC/FNT avec moins de vides et de cavités et que les particules des
fibres du palmier adhérent bien avec la matrice de PVC. Cette adhésion est due au bon
mouillage entre les particules de la fibre a la matrice PVC [17, 18].

i

P - : i < 4 . e
SEM HV: 20.0 kV : 11 SEM HV: 20.0 kV WD: SEM HV: 20.0 kV WD: 11.03 mm VEGA3 TESCA
View fleid: 603 um  SEM M) x View fleid: 618 ym  SEM 100 pm View fleid: S60pm  SEM MAG:496x 100 pm
Det: SE Date(midiy): 05115118 Det: SE Date(midy): 0511519 LPCMA-Biskra Det: SE Date(midly): 05015113 LPCMA-Biskra

Figure 1V.4 : Micrographes MEB des composites de polychlorure traités par
la soude ; (a) PVC/FTy, (b) PVC/FTs, (c) PVC/FTs.

IV.2.2. Caractérisation mécanique

Les propriétés mécaniques des matériaux composites PVC-fibres de palmier traitées et

non traitées sont déterminées en fonction de la taille des fibres.
1VV.2.2.1. Essai de traction
IV.2.2.1.a. Contrainte a la rupture

L’évolution de la contrainte a la rupture des composites élaborés en fonction de la taille
des fibres est illustrée sur la figure IV.5. On constate une diminution de la contrainte a la rupture
pour les composites avec I’augmentation de la taille des fibres non traitée comparé au PVC non
chargé. Cette abaissement est attribué & la diminution de la force de liaison entre les fibres et la
matrice qui obstrue la propagation d’effort [19, 20], et que la taille des fibres est un parametre
prépondeérant influence sur les propriétés mécaniques d’aprés Shaler et al [21], qui distinguent

que les petites particules sont bien dispersées dans la matrice comparant aux long fibres. Cela

GOI
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peut étre expliquer par la tendance des particules des fibres a se regrouper en formant des
agglomérats qui induisent des hétérogénéités et un transfert de contrainte non uniforme au sein
de la matrice, par conséquent il se produit une fragilisation au matériau composite. Il s’ajoute a
cela une faible adhésion interfaciale des composites (PVC/FNT) a cause du caractére
hydrophobe de la matrice de PVC et le caractére hydrophile de la charge [22]. Un tel
phénomene est bien observé dans le cas des composites renforcés par des fibres naturelles a
base de cellulose, riche en groupement hydroxyle (OH) qui absorbent I’humidité et induire un
gonflement dans la matrice polymére, en créant une pression importante au sein de la matrice

polymere. Ce qui induit a la dégradation de la contrainte a la rupture [23].

PVC mPVC/ENT mPVC/FT

16

13

10

Contrainte a la rupture (MPa)

PVvC T1 T3 T8
Taille des fibres

Figure 1V.5 : Evolution de la contrainte a la rupture des composites en

fonction de la taille des fibres traitées et non traitées.

Le traitement alcalin des fibres de palmier conduit a ’amélioration de la contrainte a la
rupture des composites (PVC/FT) par rapport aux composites renforcés par des fibres non
traitées (PVC/FNT) de 32, 17 et 22% pour la taille T4, T3 et Tg respectivement. Ceci est attribué
a la bonne adhésion entre les fibres traitées et la matrice polymérique. Il est important de noter
que le traitement alcalin permet la diminution de la taille des fibres, ce phénoméne a été observé
dans d’autres fibres naturelles telles que la fibre de chanvre [24], le lin [25], coir [26], ce qui
améliore plus la dispersion des fibres dans la matrice. Le traitement alcalin permet d'extraire les
impuretés et d’éliminer des constituants pariétaux tels que les lignines, les pectines et les
substances cireuses qui recouvrent la surface externe des parois cellulaires de la fibre. Ce qui

favorise la formation de fibrilles et donne une surface rugueuse a la fibre pour faciliter les

B

interactions physico-chimiques a l'interface charge-polymere [27].
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IVV.2.2.1.b. Allongement a la rupture

Evolution de I’allongement a la rupture des composites en fonction de la taille des fibres
est présenté sur la figure IV.6. On constate que la tendance de I’ensemble des composites
élaborés en fonction de la taille des fibres, est caractérisée par une baisse importante de
I’allongement a la rupture en la comparant a I’allongement du PVC. En effet, 1’allongement
passe de 244% pour le PVC a 37, 38 et 30 % pour les composites non traités PVC/FNT;,
PVC/FNT; et PVC/FNTg respectivement. Cette diminution est principalement due a
I’incorporation de la fibre de palmier de caractére rigide dans la matrice PVC, qui réduit la
mobilité des chaines polymériques, et accélere la rupture des éprouvettes des composites
renforcées [28-30]. On peut observer que I’allongement a la rupture augmente lorsque la taille
de la fibre augmente de 100 a 500 um, mais diminue lorsqu'elle est augmentée a 800 um. Ceci
est attribué au fait qu'avec lI'augmentation supplémentaire de la taille des fibres, les composites
ont un enchevétrement faible, ce qui entraine un faible degré d’adhérence entre les fibres de

palmier et la matrice de PVC [31].

mpPVC EPVC/ENT mPVC/FT

250
200
150
100

50

Allongement & la rupture (%)

PVvC T1 T3 T8

Taille des fibres

Figure 1V.6 : Evolution de I’allongement a la rupture des composites en

fonction de la taille des fibres traitées et non traitées.

L’ajout des fibres de palmier traitées par le NaOH dans la matrice PVC a diminué
l'allongement a la rupture de maniére significatif avec I’augmentation de la taille des fibres. Le
PVC/FT. présente une diminution de 27% de I’allongement par rapport au composite
PVC/FNT:. Une diminution similaire a été observée pour les biocomposites PVC/FT3 et

PVC/FTg de 21 et 16% respectivement. Cela peut étre attribué a la présence d’un certain nombre
p p p
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d’extrémités de fibres dans les composites qui ont provoqué I’initiation de fissures et une
défaillance potentielle du composite. De plus, I'agglomération de fibres pourrait avoir contribué
a creer des zones de concentration de contraintes nécessitant moins d'énergie pour la
propagation des fissures. En outre, il peut étre le temps et la concentration de la soude utilisés
dans le traitement des fibres de palmier n’ont pas un grand effet sur I’allongement a la rupture
des composites. Des résultats similaire ont été observé par Majhi et al [32] pour les composites
d'acide polylactique (PLA) / fibre de banane (BF) traitée par la soude NaOH.

IV.2.2.1.c. Module d’Young

La figure IV.7 met en évidence I’évolution du module d’Young des composites
PVCl/fibre de palmier en fonction de la taille des fibres traitées et non traitées. D’une manicre
générale, on peut voir clairement que les composites renforcés par les fibres de palmier traitées
et non traitées enregistrent des modules d’Young plus important que celui du PVC. En effet,
I’incorporation de la charge dans la matrice PVC augmente la rigidité des composites. Ces
résultats sont en accord avec ceux trouvés par Rocha et al [33], Arrakhiz et al [34], et aussi
par Bodirlau et al [35]. D’autre part, on observe qu’il y une diminution du module d'élasticité
avec l'accroissement de la taille des fibres a partir de 300 et 800 um. La raison probable que les
longue fibres a partir de 300 um risque de ne pas devenir compatible avec la matrice
correctement. Ainsi, une liaison inadéquate se produit entre les fibres et la matrice [36].Selon
des recherches précédentes [37], ils ont constaté que le facteur de la taille des particules des

fibres, a une grande influence sur la rigidité des composites.

PVC ® PVC/FNT mPVC/FT
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= 400
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@
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s
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PvC T1 T3 T8

Taille des fibres

Figure IV.7 : Evolution du module d”Young des composites en fonction de

la taille des fibres traitées et non traitées.
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Les composites PVC/ FT1 marque une augmentation du module d’Young, cela peut étre
expliqué par la bonne orientation des fibres de palmier traités a du taille de 100 & 300 um dans
la matrice de PVC [38]. En comparant des composites pour des tailles supérieur a 300 um, les
modules d’Young diminuent, ces résultats pourraient étre liés a la forme et les dimensions des
fibres obtenues apres modification chimique de la fibre. La diminution de la rigidité peut étre
expliquée par le changement du mécanisme de déformation car le changement d'interaction ne
justifie pas la diminution du module [39].

1VV.2.2.2. Essai de flexion
1VV.2.2.2.a. Contrainte a la flexion

La figure IV.8 présente 1’évolution de la contrainte a la flexion des composites en

fonction de la taille des fibres traitées et non traitées.

PVC mPVC/ENT mPVC/FT

10

S (o} [ee)

Contrainte a la flexion (MPa)
N

[

PVC T1 T3 T8

Taille des fibres

Figure 1V.8 : Evolution de la contrainte a la flexion des composites en

fonction de la taille des fibres traitées et non traitées.

Les résultats révélent que l'apport des fibres de palmier dans la matrice de PVC
améliore la résistance a la flexion de composite renforcés par rapport a PVC vierge. Cette
amélioration croit jusqu’a des fibres de taille 300-500um puis décroit par la suite a des fibres de
taille 800um. Cette contradiction semble étre due & une liaison insuffisante entre la fibre et la
phase de la matrice [40]. Plusieurs références ont également signalé que les agglomérations de
fibres dans la matrice, I'absorption d'humidité par les fibres et les défauts interfaciaux pourraient

étre les principales causes de la réduction de la résistance & la flexion pour les composites
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PVC/FNTg. Tous ces facteurs auraient limité le transfert de contrainte du PVC aux fibres de
palmier lors des essais de flexion [41- 43].

Les composites PVC/FT marquent une amélioration de la résistance a la flexion par
rapport aux composites PVC/FNT. On peut dire qu'il existe une capacité de transfert de force
plus élevée a l'interface fibre-matrice dans les composites avec des fibres traitées. Il convient
également de signaler que I'adhésion entre la fibre et la matrice est améliorée lorsque la surface

de la fibre a été traitée par le traitement alcalin [44, 45].

1VV.2.2.2.b. Module de flexion

La figure 1V.9 montre I'effet de la taille des fibres sur le module de flexion des
biocomposites PVC/ fibres de palmier dattier traitées et non traitées. Le module de flexion a
montré une tendance a la hausse avec l'augmentation de la taille des fibres. 1l est normal que le
module de flexion augmente lors de I'introduction de fibres dans la matrice PVC. Tendance
similaire également trouvée par Sahari et al [46], Ghazanfari et al [47], Bisht et al [48], ont
expliqué ce comportement par la grande rigidité des fibres de palmier dattier par rapport la
matrice de PVC.
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Figure 1V.9 : Evolution de Module de flexion des composites en fonction de

la taille des fibres traitées et non traitées.

Les résultats des essais de flexion montrent que le traitement alcalin des fibres du
palmier a également un effet significatif sur le module de flexion. On voit clairement que les

composites PVC/FTg présentent la plus importante amélioration en module de flexion. Ce
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dernier présente une augmentation de I’ordre de 13.51 % par rapport a celui du composites non
traités PVC/FNTsg. Alors le module de flexion de composite a faible taille de renfort PVC/FT;
est augmenté d’environ 10.95 % comparés au PVC/FNT;. Ces résultat pourrait étre expliqué par
I'élimination partielle ou totale des composants de la fibre amorphe (lignine et hémicelluloses)
et a la modification de la surface des fibres [49]. Donc le traitement alcalin des fibres de palmier

améliore la qualité de I’interface fibre-matrice [50].
IV.2.3.Caractérisation physique
IV.2.3.1. Dureté Shore A

La dureté d'un matériau se rapporte a sa rigidité ou sa résistance a la rupture pour
changer sa forme de maniere permanente quand la charge est appliquée. C'est une indication de
la résistance du matériau a la propagation des fissures une fois soumis a un impact. Pour les
matériaux composites, la dureté dépend de la distribution du renfort dans la matrice [51].
L’évolution de la dureté shore A des composites en fonction de la taille des fibres de palmier

traitée et non traitée est illustrée sur la figure 1V.10.
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Figure 1V.10 : Evolution la dureté shore A des composites en fonction de la

taille des fibres traitées et non traitées.

On observe que I’incorporation des fibres de palmier dans le polychlorure de vinyle est
accompagnée d’une augmentation significative de la dureté des composites traitées et non
traitées PVC/FT et PVC/FNT comparé au PVC vierge. Ces résultats sont prévisibles dans la

mesure car notre fibre est constituée de 39.441%de cellulose qui est classée parmi les fibres
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dures ce qui se traduit par une plus grande résistance a la pénétration de I’aiguille du duromeétre

dans le matériau composite [52].

Les composites PVC/FNT constatent une légére diminution de la dureté avec
I’augmentation de la taille des fibres. Cette diminution est peut étre due a la formation des
agglomérats qui induisent une mauvaise adhésion interfaciale. Pour les composites PVC/FT on
remarque bien I’augmentation de la dureté avec 1’augmentation de la taille des fibres cela
s’expliquer par la bonne dispersion de la fibre dans la matrice avec la diminution des vides et

une plus forte adhésion interfaciale fibre-matrice.

Pour une méme taille I’augmentation ou la diminution de la dureté des fibres traitées par
rapport aux fibres non traité est interprété par la présence ou 1’élimination des constituants ayant

un caractere dur [53].

1V.2.3.2. Absorption d’eau

1V.2.3.2.a. Taux d’absorption d’eau

Le test d’absorption d’eau a été étudié pendant 45 jours et 1’évolution correspondante a
différant tailles des fibres non traitées en fonction de temps est représentée dans la figure 1V.11.
L’absorption dépend principalement de la porosité ouverte du matériau biocomposites ; ces
pores sont générés en grands nombres lors de I’introduction des fibres végétales dans des

matériaux composites [54].

*PVC PVC/FNT1 e PVC/FNT3 A PVC/FNTS8

Taux d'absorption d'eau (%)

0 200 400 600 800 1000 1200
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Figure 1V.11 : Evolution de taux d’absorption d’eau de PVC et ces

composites non traités a différentes taille en fonction du temps d’immersion.
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Pour le PVC vierge, on enregistre une trés faible absorption d’eau due a la nature
apolaire de ce polymere qui lui confére le caractére hydrophobe. Elle est d’environ 0,05% en
premier jour, et ne dépasse pas 1.47% en 45 jours. Ces résultats sont confirmés par les travaux
d’Ashori et al [55]. L’ajout des fibres de palmier augmente le taux d’absorption d’eau et le
matériau gonfle significativement parce que les fibres palmier sont des fibres lignocellulosiques,
qui contiennent des groupes hydroxyles présentent une structure adéquate pour interagir avec
les molécules d’eau par la formation de liaisons hydrogénes. Dont leurs présences a la surface
des fibres les rendent trés hydrophiles. Ces résultats s’accordent avec ceux présentés par Alamri
et al [56], Kakroodi et al [57], Nekkaa et al [58] et Haque et al [59].

On remarque clairement que la taille des fibres influe sur le taux d’absorption des
composites (PVC/FNT). L’absorption des composite augmentent proportionnellement en
fonction de la taille des fibres, cette augmentation est expliqué par le fait que les fibre de
palmier tres hydrophile grace aux groupements hydroxyles, donc plus la taille de la fibre est
¢élevée, plus la concentration en OH s’accroit et par conséquent le taux d’absorption devient plus

important [60] S.Boufi et al [61] et Alain Dufresne et al [62].

Les figures 1V.12, IV.13 et 1V.14 illustrent 1’évolution du taux d’absorption d’eau de
PVC et de ces composites PVC/FNT et PVC/FT a différentes taille. Nous constatons que les
composites contenants des fibres traités par la soude absorbent plus que les composites non
traités. 1l semblerait donc que dans le cas de nos composites, le traitement a la soude augmente

la sensibilité a 1’eau.
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Figure 1VV.12 : Evolution de taux d’absorption d’eau de PVC et ces
composites traités et non traités de taille T1 (100-300 pum) en fonction du

temps d’immersion.
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Figure 1V.13 : Evolution de taux d’absorption d’eau de PVC et ces
composites traités et non traités de taille T, (300-500 pum) en fonction du

temps d’immersion.
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Figure 1V.14 : Evolution de taux d’absorption d’eau de PVC et ces

composites traités et non traités de taille T3 (800 pum) en fonction du temps

d’immersion
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Dans le traitement alcalin, certains constituants solubles tel que les hémicelluloses, la
lignine et des substances cireuses [63]. La diminution le taux des hémicelluloses influe sur les
propriétés d’absorption notamment celle de I’humidité. En effet, la réduction des hémicelluloses
dans ces fibres réduit la capacité d’absorption d’eau dans la fibre [64]. Pott et al [65] ont
montrés que la cellulose IT a une capacité d’absorption d’eau plus élevée que la cellulose 1. Sous
I’effet de I’humidité, une dimension du réseau de la cellulose II augmente du fait de I’entrée de
I’eau dans le réseau cristallin. Ceci ne peut pas se produire dans la cellulose I a cause d’un
arrangement différent des molécules de cellulose (Figure VI.15) La reprise d’eau de la cellulose
| se produit uniquement a la surface de la cellulose cristalline et de ce fait est relativement
limitée. Méme si la cellulose amorphe absorbe plus d’eau que la forme cristalline, la présence
de la cellulose cristalline II a la place de la cellulose I se traduit donc par une reprise d’eau bien

plus élevée.

[ AR IR
Cellulose II
Yivlvly
Lavage
Lavage
/ HHHE HHHHHHHY : HE, ¥
HHHE HHHHHHHE IR
NaOH % Cellulose I Alkali Cellulose I Allzali Cellulose I1
+
Cellulose I Alkali Cellulose I

Figure 1V.15 : La structure de cellulose | et cellulose 1I.

IV.2.3.2.b. Coefficients de diffusion et I’épaisseur de gonflement

La figure 1V.16 montre le gonflement en épaisseur des composites aprés 45 jours
immergées dans l'eau. L'analyse a démontré que les deux facteurs variables de cette étude
affectaient de maniere significative le gonflement en épaisseur. L importance des facteurs est la
suivante : taille des fibres, traitement alcalin des fibres. L'ajout de fibres de palmier aux

composites a entrainé une augmentation du gonflement en épaisseur. Les composites renforcés
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par des fibres non traités de 100 a 300 um présentent un gonflement plus faible de I'ordre de
4%. Par contre, les matériaux composites contenant des fibres de taille 800 um présentaient un
gonflement considérable, atteignant entre 11 et 14% pour les formulations PVC/FNTs et
PVC/FTs respectivement. Des études ont montré que Na* a un diamétre favorable et capable
d'élargir I’espace entre les plans réticulaires et d’y pénétrer. Cela conduit a la formation d’un
réseau (Na—cellulose — I), réseau comportant des distances relativement grandes entre les
molécules de cellulose. Les espaces créés sont remplis de molécules d'eau. Dans cette structure,
les groupes (—OH ) de la cellulose sont convertis en groupes (—ONa), élargissant les

dimensions des molécules [66].

16 PVvC HPVC/ENT mPVC/FT
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Figure 1V.16 : Evolution de 1’épaisseur de gonflement des composites en

fonction de la taille des fibres traitées et non traitées.

Il est bien établi qu’il existe un accord équitable entre 1’absorption d’eau et celle
calculée par la loi de Fick. Les analyses préformées des coefficients de diffusion D pour les
formulations (Tableau 1V.2) illustrent un effet significatif de la taille et le traitement alcalin des

fibres sur les coefficients de diffusion des composites.

Dans toutes les formulations, toute augmentation de la taille des fibres augmente les
coefficients de diffusion. La formulation avait un coefficient de diffusion élevé reflétant des
comportements hydrophile des fibres vis-a-vis des molécules d’eau. Les composites avaient des
fibres de plus longue taille donnent aux molécules d’eau une plus grande accessibilité au

profondeur des composites. Des chercheurs ont signalé que les coefficients de diffusion des
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composites polymere/fibres naturelle étaient influencés par la taille des fibres [67], toute
augmentation de la taille des fibres augmente coefficients de diffusion d'eau.

Le traitement alcalin est avéré le facteur le plus influent dans les coefficients de
diffusion. L'effet de traitement dans la croissance des coefficients de diffusion était plus évident
dans les composites contenants des fibres de 800 um de taille. Ngaowthong et al [68] ont
constaté le méme comportement pour des composites de polypropylene renforcés par des fibres

de chanvre traitées par la soude.

Tableau 1V.2 : Valeurs des coefficients de diffusion et 1’épaisseur de gonflement des

composites élaborés.

Eq (%) Da (Mm/s?) R?
PVC 0,384 0.000 N/A
FNT; 4,561 1,902 x 10”7 0.977
FT, 11,578 2,978 x 107 0.973
FNT; 10,169 3,480 x 107 0.985
FTs 13,085 4,406 x 107 0.960
FNT; 12,328 4,200 x 107 0.991
FTs 14,802 3,546 x 107 0.962

IV.2.4.Caractérisation thermique

1V.2.4.1. Stabilité thermique

Ce test étudié le comportement thermique du PVC vierge et des composites PVC/Fibre
de palmier traités et non traités. Les résultats de la stabilité thermique de la matrice PVC et ces
différents composites PVC/FNT, PVC/FT sont présentés dans le tableau IV.3.

La décomposition de polychlorure de vinyle commence a environ 38.03 min. Cette
dégradation est attribuée au phénomeéne de déshydrochloruration (dégagement de HCI) et la
perte du plastifiant, donne lieu a la formation de polyenes, sous ’effet de la température, les
radicaux de chlore résultant de la scission des liaisons labiles C-CI enlévent un radical
d’hydrogeéne des groupes C-H adjacents pour former une liaison covalente H-Cl. Ce mécanisme
chimique induit des liaisons doubles le long de la chaine polymeére et provoque la formation des

liaisons conjuguées [69].
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Tableau V.3 : Temps de début de dégradation des différents composites

(min).
PVC T: T3 Ts
PVC 38.03
PVC/FENT / 39.97 45.45 48.69
PVC/FT / 65.96 144.05 74.23

L’incorporation de la fibre des palmiers dans la matrice PVC conduit a une 1égére
augmentation de la température de début de décomposition avec I’augmentation de la taille de
fibres, elle est estimée a 39.97, 45.45 et 48.69 min pour les formulations PVC/FNTq,
PVC/FNT; et PVC/FNTg respectivement. Cette augmentation peut étre attribuée a la présence
des trois constituants principaux (cellulose, hémicellulose et lignines) de la fibre, qui sont plus
stable thermiquement que polychlorure de vinyle, et se dégradent généralement a des
températures plus de 200°C [70, 71].

Pour les composites PVC /fibres traités, on remarque une augmentation significatif du
temps de début de dégradation, elle est estimée de 65.96, 144.05 et 74.23 min pour les
formulations PVC/FT1, PVC/FT3 et PVC/FTg respectivement. Cela est expliqué par I'adhérence
interfaciale et les liaisons intermoléculaires entre ces fibres et la matrice sont améliorées par le
traitement chimique [72]. Les fibres traitées par la soude caustique retardent la libération des
atomes du chlore en piégeant ces derniers par les atomes du sodium et par conséquent le
retardement de la dégradation des composites. La taille des fibres influe sur le temps de
dégradation parce qu’un taille supérieur va couvrir une grande surface de PVC en retardant la

dégradation par une occupation supérieur des atomes de chlore que celle du taille inférieur.
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CONCLUSION GENERALE

Ce travail constitue une contribution a la recherche des solutions pour remédier au
manque de compatibilité entre les renforts naturels et les matrices polyméres. Cette étude
regroupe un certain nombre d’aspects sur la préparation des matériaux consacrée a la
valorisation des déchets de fibres de palmier dattier comme renfort dans la fabrication des

matériaux composites @ matrice polychlorure de vinyle.

Les résultats de caractérisation des fibres de palmier obtenus indiquent des propriétés
qui caractérise les fibres de palmier dattier peut avoir des intéréts économiques et scientifiques.
La composition chimique a montré que les fibres de palmier sont trés riches en cellulose a la

moyenne de 39%, avec une faible densité de I’ordre de 0,8 g/cm®.

Les résultats donnée par I’analyse IRTF montre le changement structural des fibres
aprés le traitement alcalin présenté par la réduction de I’intensité de la bande qui située vers
3419 cm™ correspondant aux groupements hydroxyles —OH. Ainsi la disparition de la bande a
1734 cm™ est associée a la vibration d'élongation des groupements carbonyles C=0 a cause de

la solubilisation de lignine et de 1” hémicellulose.

Les résultats du MEB des différents échantillons analysés indiquent clairement que les
composites PVC/FT présentent une meilleure adhésion interfaciale par rapport aux composites
PVC/FNT.

L’étude des propriétés mécaniques de la traction de nos composites a montré que
contrainte a la rupture, allongement et module d’Young diminuent avec ’augmentation de la
taille de fibres. Par ailleurs, une certaine amélioration des propriétés mécanigques des composites
aprés la modification chimique des fibres a été observée, ceci confirme une amélioration de

I’adhésion entre la matrice polymérique et les fibres FP.

Les résultats des essais de flexion montrent une amélioration de la contrainte a la
flexion des composites PVC/FT par rapport aux composites PVC/FNT, cela due par la capacité
de transfert de force plus élevée a l'interface du composites. L’augmentation du module de

flexion est parallélement avec I'accroissement de la taille et le traitement des fibres.
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Le comportement physique des composites montre que I’incorporation des fibres de
palmier dans la matrice PVC est accompagnée d’une augmentation significative de la dureté

shore A des composites comparé au PVC vierge.

Les résultats obtenus du taux d’absorption d’eau, le coefficient de diffusion et
I’épaisseur de gonflement dépend du temps, la taille et le traitement des fibres dans le matériau
composite. Plus la taille des fibres traitées et non traitées est élevée, plus le taux d’absorption

devient plus important.

L’analyse de la stabilité thermique des composites montres que 1’incorporation de la
fibre de palmier non traitée dans la matrice PVC augmente la température de début de
décomposition en fonction de la taille. En revanche, on enregistre une augmentation dans la
température de début de décomposition pour les composites traitées par le soude comparé aux

composites non traitées.
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Résumé

Les composites a base de fibres végétales se trouvent de plus en plus dans des
applications industrielles et leurs utilisations augmentent de jour en jour. Les principales raisons
sont la disponibilité d’un grand éventail de fibres végétales, le respect de I’environnement et la
recyclabilité quand ils sont combinés avec des polymeres adéquats.

Dans ce contexte, ce travail s’intéresse dans un premier temps a la valorisation des
déchets lignocellulosiques, un intérét particulier a été porté au fibre de palmier dattier, comme
charge dans la fabrication des matériaux composites a matrice poly (chlorure de vinyle) avec un
taux de charge de 25 % et avec différentes tailles. Nous nous sommes intéressés
particulierement de résoudre le probléme de I’incompatibilité de I’interface fibre /matrice en
effectuant un traitement par mercerisation (NaOH).

La mise en évidence de la modification a été examinée par I’analyse IRTF, MEB, De
méme, a I'impact de traitement chimique et la taille de la charge incorporée sur les propriétés
physico-chimiques, mécaniques, morphologique et thermique des composites ont été aussi de
méme étudiés.

Mots Clés : Fibres de Palmier Dattier, polychlorure de vinyle, mercerisation, matériaux
composites.

Abstract

Composites based plant fibers be find more and more in industrial applications and their
uses are increasing day by day. The main reasons are the wide range availability of plant fibers,
echo-friendly and recyclability when they are combined with suitable polymers.

In this context, this study is initially interested on the valorization of lignocellulosic
wastes; particular attention was paid to Date Palm, as filler in the manufacture of composite
materials with poly (vinyl chloride) matrix with a loading rate of 25% and different sizes. We
focused particularly on resolving the problem of interfacial adhesion of fiber / matrix, with
mercerization treatment (NaOH).

The effect of the modification was examined by the FTIR, SEM analysis, the impact of
the treatment and the size of the filler on the physicochemical, mechanical, morphological and
thermal properties of the composites was also studied.

Key words: plant fibers, Date Palm, poly vinyl of chloride, mercerization, composite materials.
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