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Introduction générale

Les matériaux polymeres sont employes dans diverses applications ou la longévité est
exigée. Cependant, I’inconvénient majeur de ces matériaux reste leur forte sensibilité au
vieillissement naturel lors de leur utilisation dans les conditions atmosphériques. Cela est dii a
la dégradation des chaines macromoléculaires sous I’action du soleil, de la chaleur, de
I’humidité et de 1’oxygeéne. Quel que soit le type de réaction, elle conduit a des changements
indésirables dans les propriétés telles que : la coloration, la deformation et la fissuration de la
surface, le changement dans la résistance a la rupture et a 1’allongement, etc. Ceci conduit
ultimement a la détérioration des propriétés physiques, mécaniques et esthétiques des

matériaux polymeres qui réduit fortement la durée de vie de ces matériaux. [1]

L’utilisation industrielle des divers types de fibres naturelles en tant que renfort dans
les matériaux composites nécessite une connaissance précise de leurs propriétés physico-
mécaniques. Si ce travail de caractérisation a été suffisamment investis pour certaines fibres
telles que le chanvre, le jute et le lin, les études de caractérisation des fibres de pal mier dattier
ont présenté un retard considérable, ce qui a empéché leur exploitation dans divers domaines
industriels. Dans ce contexte, les études présentent les criteres de classification des matériaux
composites a base de fibres naturelles pour plusieurs applications industrielles. Actuellement
les fibres de palmier dattier ont commencé a susciter I’intérét de plusieurs chercheurs en
raison de leur disponibilité abondante a de faible colt économique. Divers travaux confirment
les bonnes propriétés mécaniques, physiques et thermiques du bois et des fibres extraites de
différents types de palmier dattier [2, 3]. Ces propriétés rapportées a la faible masse
volumique de ces fibres ont encouragé plusieurs chercheurs a utiliser ces fibres dans
1’¢laboration des matériaux composites bio-sources[4-5]. La bonne adhérence inter-faciale
entre les fibres du palmier et la résine a été bien montrée avec les résines polyester [6] et

celles époxyde [7].

En Algerie, on dénombre environ 18.2 millions de palmier dattier dont 4.2 millions
dans la région de Biskra connue par sa variété de palmiers dattiers. La disponibilité en
quantité importante des sous-produits renouvelable (la palme) des palmiers dattiers laisse

envisager leur utilisation comme renfort dans les matériaux composites.
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Dans ce contexte, nous avons étudié les composites a base de polyester insaturé « UP »
et des fibres DPLF, notre étude s'articule autour de 1’élaboration des plaques de composites, la
caractérisation structurale par FTIR, I’étude du pouvoir absorbant d’eau par les composites ,

étude des propriétés thermiques.

Le mémoire est composé d’une introduction générale, de quatre chapitres, une

conclusion générale et une liste de références bibliographiques.

e Enintroduction générale, on expose I’utilité et I’intérét de travail entrepris.

e Le premier chapitre aborde les notions générales sur les polymeres (définition,
structure...).

e Le deuxieme chapitre couvre des généralitéss sur les polymeres
thermodurcissables : Les composites polyesters insaturés UP (la partie de cette
étude) et une recherche bibliographique sur les composites a base de fibres
naturelles et leurs caractérisations.

e Le troisieme chapitre est consacré a la description de la méthode de synthese
ou mise en forme utilisée pour 1’élaboration des composites a base de polyester
insaturé UP et ainsi les diverses techniques utilisées.

e Le quatrieme chapitre est une discussion et interprétation des résultats obtenus.

e La conclusion générale termine le mémoire et couvre les résultats importants

obtenus lors de ce travail.
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Introduction

Ce n’est que dans les années 1920 que la notion de macromolécule a commencé a étre
largement acceptée par la communauté scientifique. Herman Staudinger, professeur de chimie
a I’Ecole polytechnique fédérale de Zurich entre 1912 et 1926, ensuite professeur a Fribourg-
en-Brisgau et notamment Prix Nobel de chimie en 1953, en a été I’un des principaux artisans.

Il a démontré que les matiéres polyméres comme la cellulose, la soie et le
caoutchouc étaient formés de longues chaines moléculaires, qualifiées de macromolécules.
Cette idée a ouvert la voie a une recherche plus systématique, tant chimique que physique,

sur la synthése, la structure et le comportement des polymeres solides. [1]

1. Définitions :

a. Polymeére : La définition la plus généralement acceptée est celle d’un systéme
formé par un ensemble de macromolécules, c’est-a-dire d’entités moléculaires de
grande taille, issues de 1’assemblage covalent d’un grand nombre d’unités répétitives
plus communément appelées unités (ou motifs) monomeres.

b. Monomeére : Le monomere du grec monos: un seul ou une seule, et meros : partie,
relié les uns aux autres par des liaisons covalentes. [2]

¢. Macromolécule : Grande molécule constituée d’unités qui se répétent et qui
dérivent de monomeéres. [3]

d. Polymérisation : Réaction qui assemble les monomeres en macromolécules. [4]

e. Degré de polymérisation (DPn) : Cest le nombre total de monoméres

contenus dans une macromolécule. [3]

M
DPn=——
M

0
Mo : La masse molaire du monomere.

M : La masse molaire du polymere.
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n-90 — ----0-0-0-0-000000000000--
monomere note : (-0~ ),
polymere

Figure 1.1 :Modéle schématique de la synthese d’un polymere.

2. Différentes classes de polymeres : Les polyméres peuvent étre classés selon

plusieurs criteres :

2.1 Selon leur origine :

e Les polymeéres naturels : Les polyméres naturels sont issus du regne végétal ou
celui animal. Leur importance est considérable, on peut cependant mentionner, dans
cette catégorie, la famille des polysaccharides (cellulose, amidon...), celle des
protéines (laine, soie...), le caoutchouc naturel, etc. [2]

e Les polymeéres artificiels : Sont obtenues par modification chimique de
polymeres naturels de facon a transformer certaines de leurs propriétés. Exemples :
les esters cellulosiques (nitrocellulose, acétate de cellulose...etc.), ¢ébonite
(caoutchouc fortement réticulé par le soufre). [5]

e Les polymeres synthétiques : Totalement issus du génie de I’Homme, sont

obtenus par polymérisation de molécules monomeres. [2]

2.2 Selon leur nature chimique :

e Les polymeéres minéraux : Sont constitués par des chaines renfermant un seul
corps simple comme le diamant, le graphite, le phosphore et le soufre ou par des
chaines renfermant plusieurs hétéronomes comme les silicates, les acides
polyphosphoriques et les chlorures polyphosphoriques. [6]

e Les polyméres organiques : C’est la classe la plus riche ceux réalisés a
partir de monomeres composés d’atomes utilisés en chimie organique : C, H, O, et

N principalement ainsi que d’autres ¢léments comme les halogeénes (F, Cl, Br, I) ou
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le soufre, le phosphore...1l existe d’autres polyméres ou 1’atome de carbone est
remplacé par le Si (silicones). [7]

e Les polymeéres mixtes : Sont doués de propriétés intéressantes dont une
bonne résistance thermique (300-350 °C). L’hétéroatome peut étre soit dans la

chaine principale soit dans les motifs latéraux. [6]

2.3. Classification selon l'architecture[8] :
Les architectures macromoléculaires peuvent étre divisées en quatre grandes familles :

les polymeres linéaires, ramifiés, réticulés et plus réecemment, les polymeres dendritiques. [9]

polymeres linéaires polymeéres réticulés polymeéres ramifiés

architectures dendritiques

S 35%

Figure 1.2 : Classification des architectures macromoléculaires selon Tamolia.

e Les polymeres d’architecture linéaire : Sont essentiellement obtenus par
des techniques de polymérisation en chaine ou des reactions de polymérisation par
étapes ou polycondensation.

e Les polymeres ramifiés : Découlent de réactions de transfert de chaine, ou bien
sont générés par des réactions de greffage. Dans tous les cas, ces architectures
linéaires ou ramifiées définissent le domaine des thermoplastiques.

- Lintroduction de liaisons covalentes entre chaines de polymeéres linéaires ou

ramifiés aboutit a la troisieme famille ;
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e Les polymeéres réticulés : Ou « crosslinked polymers ». Les résines époxy et

les caoutchoucs sont des exemples de systemes polymeres réticulés. Les systemes

dendritiques constituent la quatriéme famille d’architecture macromoléculaire.

o Les architectures dendriteres : C’est Paul Flory en 1953 qui a le premier
évoqué la possibilité de synthétiser des dendrimeres a partir de monomeres

multifonctionnels.

2.4. Classification selon la structure chimique :

2.4-1 Les homopolymeéres :
Sont des polymeéres qui ne possédent qu’une seule unité, ces homopolymeres sont de
longues chaines formées par la répétition d’un monomere. [10]
> Homopolymeres linéaires :
A-A-A-A-A-A-A
> Homopolymeres branchées :

A-A —_JIL —A —_JIL—_—":. —A
A —_—I'L A—-A-A

A-A
> Homopolymeéres étoilés :
A
4
A i) ‘I_:‘L
A A
A-A-A-AT-A-A-A
.ﬂ':t -I'IL :1 ,
A ) A
A
1
A

2.4-2 Les copolymeres : Sont des polymeres qui possédent plusieurs unités, les
copolymeres peuvent se classer dans différentes familles : le mode statistique, alterné,

séquence.
> Copolymeére statistique : Les monoméres A et B sont distribués de fagon aléatoire

dans les chaines macromoléculaires : A-A-B-A-B-B-B-A
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> Copolymere alterné : Les monoméres A et B sont distribués d’une maniére alternée

dans les chaines macromoléculaires : A-B-A-B-A-B-A-B. [11]

> Copolymeére séquencé(a blocs) : On trouve des blocs de monomeére A suivi des
blocs de monomére B : A-A-A-A-A-A-B-B-B-B-B-B-A-A-A-A-B-B-B-B

e s fe o

2.5 Classification selon leur structure (dimensionnalité) :
2.5-1 Polymeéres linéaires (ou monodimensionnels) : Lenchainement des

monomgéres s’effectue dans une seule direction de 1’espace. [12]

Figure 1.3 : Représentation de la chaine d’un polymeére linéaire.
2.5-2 Polymeéres bidimensionnels :
Lenchainement des monomeres s’effectue dans deux directions de 1’espace, Ils se
présentent sous la forme de feuillets bidimensionnels, d’épaisseur comparable a celle des

molécules simples (figure 1. 4) . [2]
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Figure I. 4 : Représentation schématique d’un polymere bidimensionnel, ici le carbone
graphite.
2.5-3 Polymeres tridimensionnels :

L’enchainement des monomeéres s’effectue dans trois directions de 1’espace : [12]

Noeuds tétravalents

- -~

Chaine pendante —+

-~ -

Noeud trivalent Unité monomére

Figure 1.5 : Représentation schématique d 'un polymere tridimensionnel.
2.6 Selon leur comportement thermique et mécanique :
Les différences de propriétés résultent de la différence de structure des polymeres et
des interactions ou veéritables liaisons entre les chaines. [4]

e Polymeére thermoplastique : Sous I’effet de la chaleur, il se ramollit et devient
malléable, en se refroidissant, il se durcit en conservant la forme donnée a chaud. Ex :
PE, PS, Polyamide.

e Polymere thermodurcissable : Sous ’effet de la chaleur, il devient dur et ne
peut plus fondre. Une nouvelle hausse de température menerait a une destruction du
polymeére.

e Les élastomeres : IlIs s’étirent sous I’effet d’une action mécanique et reviennent a

leur forme initiale lorsque 1’action mécanique cesse. Ex : caoutchouc, polyester.
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3. Utilité des polymeéres :

3.1 Intérét des polymeres dans notre vie : Les polymeres jouent un role trés
intéressant a cause de :
e Leurs propriétés, thermiques, optiques, électriques et chimiques.
e Leurs propriétés mécaniques et élastiques intéressantes.
e De la possibilité d’avoir des matériaux de toutes les formes, de toutes les épaisseurs.
e Du taux de vieillissement faible en fonction du temps.
e De la flexibilité et la Iégéreté. [13]
3.2 Applications des polymeéres :
Les polyméres constituent une des principales révolutions techniques. Ceux-ci sont
utilisés pour un nombre extraordinaire d’applications a tous les échelons de la vie .Le tableau

suivant présente certaines applications des polyméres. [14]

Domaines Exemples

) Les portes, peinture des murs des planchers et des plafonds,
Le secteur de la construction .
revétement du sol.
Poches de sang, gants, lentilles, verres de lunettes, les
Médecine et santé organes artificiels, seringues, industrie dentaire, protheses,
outils de chirurgie.
Articles ménagers Poubelles, seaux, vaisselles.
Matériel électrique et électronique  Ordinateurs et les caméras, radio et télévision, téléphone.
) ) Tapis, habillage intérieur, facades de téléviseurs, gainage de
Industrie automobile A
cables.
: ; Veétement, fibres textiles naturelles et synthétiques, sacs, ska,
Industrie textile - _
similicuir, non tisses.

Industrie chimique cuves, revétements.

Tableau 1.1 : Application des polymeres.

10
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4. Les avantages et les inconvénients des polymeéres : [15]

Avantages inconvénients

) Les portes, peinture des murs des planchers
Basse densité A
et des plafonds, revétement du sol.

Poches de sang, gants, lentilles, verres de
En faisant varier les liaisons des atomes de o .
lunettes, les organes artificiels, seringues,
carbone, on peut avoir une variété infinie de ; : _ . :
industrie dentaire, protheses, outils de
matieres plastiques L
chirurgie.

Généralement inertes Poubelles, seaux, vaisselles.
Ordinateurs et les caméras, radio et
Facilité de mise en forme et de moulage. L -
télévision, téléphone.
Tapis, habillage intérieur, facades de
Bon isolant thermique. L . .
téléviseurs, gainage de cébles.

Veétement, fibres textiles naturelles et

Industrie textile synthétiques, sacs, skar, similicuir, non
tissés.
Industrie chimique cuves, revétements.

Tableau 1.2 : Les avantages et les inconvénients des polymeres.

11
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Introduction

On peut décomposer les polyméres en deux grandes classes : Les thermoplastiques et
les thermodurcissables. Nous nous intéressons aux polymeres thermodurcissables, on retrouve
dans cette famille les polyesters insaturées (UP) qui sont les plus utilisées en raison de leur
facilit¢ de mise en ceuvre, de leur faible cotlit de production et de leur bonne performance
mécanique. Les propriétés d’un polymeére seul sont insuffisantes pour conférer a 1’objet que
I’on veut fabriquer, toutes les propriétés souhaitées en termes de rigidité, résistance
mécanique, ou autre propriété physico-chimique, électrique. C’est pour cela, qu’on s’oriente
de plus en plus vers les matériaux composites.

Dans ce chapitre, on présente une description des matériaux composites a renforts
fibreux végétaux, et on situe le contexte de développement et d’utilisation de ces produits. La
connaissance de la structure et la composition chimique de chacun des constituants sont
nécessaires pour appréhender 1’étude des interactions entre les fibres de renforts et les
matrices. Apres ona consacré une étude bibliographique sur les déchets de palmiers dattier et
leur utilisation comme renfort dans 1’élaboration des matériaux composites. En premier lieu,
une description générale des palmiers dattiers est donnée notamment pour le cas de 1’ Algérie.
La synthese bibliographique, conduite dans le présent chapitre, met 1I’accent sur 1'importance
des proprietés morphologiques, physiques, mécaniques des renforts a base de palmiers dattier
utilisés pour I'obtention des composites.

I. Notions sur les polymeéres thermodurcissables :

Ce sont des produits (poudre a mouler solide ou résine liquide) transformés
irréversiblement par polymérisation en un réseau tridimensionnel infusible et insoluble que
I’on qualifie de thermodurci. 1l est souvent d’usage, dans 1’industrie, d’employer abusivement
le terme thermodurcissable pour désigner a la fois le systéme réactif initial, soluble et fusible
et le produit final .Les polymeres thermodurcissables sont les matrices les plus utilisées dans
la production de matériaux composites. Nous mentionnons les plus utilisés par 1’ordre
décroissant en tonnage :

> Les résines polyesters insaturées. (Polyesters condensés, vinyle esters, dérivés

allyliques etc.).

> Les résines de condensations : (Phénoliques, aminoplastes, etc.).

> Les résines époxydes. [1]
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Type de

Propriétés mécaniques Exemples d'utilisation

thermodurcissable

Formaldéhyde de

Résilience, résistance a la  Vaisselle en plastique, revétement de

mélamine (FM) . ) ) )
) chaleur et a la corrosion plancher, panneau décoratif
(Formica)
. : Boitier d'objets divers, poignée de
’ Dureté, isolant thermique ; ’ _
Phénoplaste (PF) casserole, isolant en électricite et en

et électrique ; _
aéronautique

Tableau II. 1 : Différents exemples type de thermodurcissables.
1. Les polyesters insaturés :
1.1 Définition :

Les polyesters insaturés appartiennent a la catégorie des thermodurcissables, ils sont
obtenus par réaction d'un diacide insaturé sur un dialcool (typiquement anhydride maléique
sur un propyléne glycol). Les chaines polyester ainsi -obtenues peuvent alors former, sous
certaines conditions (dont nous parlerons par la suite), un réseau tridimensionnel par
I'intermédiaire des doubles liaisons réactives présentes dans le squelette carboné de la chatne
polyester [2, 3,4].

1.2 Formule du polyester insaturé(UP) :

O

&I

O— R—-0

0
I
2

o

Figure II. 1 : Formule chimique du polyester insaturé.
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1.3 Propriétés des polyesters insaturés :

a. Propriétés physiques : Les polyesters insaturés non chargés sont transparents.
Leur masse volumique est comprise entre 1.1 et 1.4 g/cm3. [5]

b. Propriétés meécaniques : Les polyesters insaturés sont rarement utilisés seuls

mais presque toujours associés a des charges carbonate de calcium, silice, mica...ou a des
fibres. Le (Tableau 11.2) présente les propriétés mécaniques des différentes qualités de

polyesters.

Propriétes Unités UP rigide  UP souple
Contrainte a la rupture % 50 a 62 5a18
Allongement a la rupture MPa 2a3 18 a 140
Module d’élasticité (traction) MPa 260 570 a 1000
3450
Contrainte en flexion : rupture MPa 100 a 115 Pas de bris
Module d’élasticité (flexion) MPa 3100 340
Résistance en compression MPa 90 a 200 -
Résistance au choc lzod entaillé J/m 10 -

Tableau 1.2 : Les propriétés mécaniques des polyesters insaturés (UP)

C. Propriétés chimiques : les polyesters résistent bien aux acides non oxydants,
aux solutions salines a température ambiante), aux solvants tels que : alcools, hydrocarbures
aliphatiques, mais ils sont attaqués par les solvants chlorés, cétones, esters, acides oxydants,
bases... a long terme, on peut observer un endommagement (fissures, cloques) des polyesters
dans un milieu humide. La stabilité dépend fortement de la structure du polyester. Certaines
résines sont homologuées pour un contact avec des aliments [6].

d. Propriétés thermiques : Les polyesters insaturés sont inflammables mais
peuvent étre rendus auto extinguibles par addition de charge. Ils présentent une bonne tenue a
la température jusqu’a 130 °C. [7]

e. Propriétés électriques : Les polyesters insaturés présentent d’excellentes

propriétés d’isolants électriques (Tableau 11.3).
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Propriétés Unités UP rigide UP souple

Résistivité volumique Q.cm 1015 1014
Permittivité relative - 349 438
Facteur de pertes diélectriques - 0.003a0.006 0.02a0.06

Tableau I1.3 : Propriétés électriques des polyesters.
f. Stabilité dimensionnelle : Les polyesters insaturés présentent un retrait au
moulage trés important. L'adjonction de thermoplastiques diminue cet inconvénient [8].
1.4 Synthése du polyester insaturé :

Les prépolymeres polyesters insaturés sont obtenus par polycondensation d’un ou plusieurs
glycols sur un ou plusieurs acides (et/ou anhydrides de diacide), dont I’un au moins contient
une double liaison éthylénique. Le prépolymere polycondensat, aussi appelé « résine masse »
est alors mis en solution dans un monomere insaturé, qui sert dans un premier temps de
solvant et dont les insaturations ethyléniques sont susceptibles de réagir ultérieurement par
copolymérisation radicalaire avec les doubles liaisons des prépolymeres polyesters. Cette
solution polymeére, désignée sous le nom de « résine » polyester insaturé (résine UP), est
stabilisée par des inhibiteurs ; ceux-ci évitent tout avancement d'une éventuelle réaction, sous
I’action de la température ou de radiations lumineuses (plus particuliérement les radiations
U.V.) en consommant les radicaux et assurent ainsi sa conservation au stockage. En pratique
la résine polyester standard est constituée de prépolymeres, qui sont obtenus par
polycondensation d’anhydride phtalique, d’anhydride maléique, et de propyléne glycol, et qui

sont dissous dans le styréne stabilisé par de 1’hydroquinone. [9]

Figure II.2 : Montage de polycondensation pour la

synthése de polyester insaturé
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1.5 Le mécanisme du polyester UP:

La résine UP, objet de notre étude, est le résultat d’une polycondensation entre un polyacide
(anhydride maléique) et un polyalcool (propyléne glycol) (Figure 11.3) .Cette
polycondensation est suivie par une polymérisation du type radicalaire. Il s’agit d’une
copolymérisation du monomére du solvant qui est généralement le styréne avec les doubles
liaisons de prépolymere (Figure 11.4) .Cette réaction est déclenchée par un systeme
catalytique. Le systeme catalyseur-accélérateur le plus utilisé est respectivement le peroxyde

de méthyl-éthyl cétone et 1’octoate de cobalt.

aH,

n HO— (H—F—0Oi +

. |
! O

-HO
e

1y
CH,

O (Fi= (H— L —O—CH—F—

R

Figure 1.3 : Réaction de polycondensation de la résine UP
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Figure II.4 : Réaction de copolymérisation de la résine UP
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1.6 Applications du polyester insaturé UP :

= Polyesters non renforcés :
e vernis pour meubles, gel-coats, mastics
e Mastics, mortiers et bétons, marbre reconstitué, faux bois.

= Polyesters renforcés par des fibres de verre :
e domes ou coupoles, bornes d’incendie, coffrages, bungalows, baraques de chantier,

panneaux de signalisation, piscines, baignoires, éviers, modules intégreés.

e cuves : vin, eau, fioul.
e citernes : engrais liquides, silos.
o fosses septiques et conduites de produits chimiques.
e armoires, boftiers, isolants, chemins de cables, coffrets, clapets.
e supports de circuits imprimes.
e Pieces de carrosserie automobile.

e Bateaux, bouées, cannes a péche, télécabines.

0} Mostic pour etonchete B) verna pour mevties

o Botecsn v plosarce o e cee

Figure I.5 : Exemples d’applications des polyesters UP.

19



[Notions sur les polymeres thermodurcissables - Les composites Chanitre I
polyesters insaturés UP - fibre naturelles] apitre

1.7 Les avantages et les inconvénients de la résine Polyester insaturé:

Sont représentés dans le (Tableau 11.4): [10]

Les avantages les inconvénients

Bonne adhérence sur les Mauvaise tenue au feu et dégagement de
fibres de verres fumée important
Retrait au moulage
Transparent ;
important (6-15%)

Durcissement rapide, bonne ) o . )
. o Faible résistance a la fatigue
résistance chimique.

Bonne tenue en température, bas Conservation limitee due
prix a 1’évaporation de styréne
Facile a mettre en ceuvre, bonne Mauvaise performance
résistance a la traction. en température

Tableau /.4 : Avantages et inconvénients des résines polyesters

Il - Les matériaux composites et les fibres de palmier dattier :
1. Les différents types de fibres :

1.1 Les fibres naturelles :

Les fibres naturelles présentent de nombreuses propriétés intéressantes comme renfort
pour les composites. Ils ont la particularité d'étre un matériau a faible densité, ce qui donne
des composites relativement Iégers a hautes caractéristiques spécifiques. Les fibres naturelles
offrent également des avantages de co(ts et des avantages importants associés au traitement,
par rapport aux fibres synthétiques. Enfin, ils sont une ressource hautement renouvelable, ce
qui réduit la dépendance sur I'huile de pétrole national et étranger. Les fibres sont classées
selon leur origine (naturelles, synthétiques ou artificielles), leur forme (droite, ondulées,
aiguille, ...etc.), leur dimension (macro ou microfibre) et aussi par leur propriétés mécaniques.
Les principales fibres utilisées sont [11] :

o Fibres minérales :

Les fibres minérales sont des fibres naturelles ou des fibres légerement modifiées

obtenues a partir de minéraux. [12]
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Elles englobent plusieurs sortes de fibres (amiante, alumine, ..etc.), et sont utilisées en
grandes quantité dans plusieurs applications traditionnelles. Les fibres d'amiante autrefois
utilisées pour l'isolation et I'ignifugea, se sont révelées aujourd'hui cancérigénes [11].

e Les fibres animales :

Les fibres animales sont des fibres naturelles constituées en grande partie de certaines
protéines. Les exemples incluent la soie, les cheveux / fourrure (y compris la laine) et les
plumes. Les fibres animales les plus couramment utilisées a la fois dans le monde de la
fabrication et par les filateurs manuels sont la laine de mouton domestique et la soie .Elles
sont la deuxiéme source la plus importante de fibres naturelles apres les fibres végétales pour

le renforcement des composites.

o Les fibres vegétales :

Les fibres végétales sont des structures biologiques fibrillaires composées de cellulose,
hémicelluloses et de lignine. En proportion relativement faible d’extractibles non azoté, de
matiére proteique brute, de lipide et de matieres minérales. Les proportions de ces constituants
dépendent énormément de 1’espece, de 1’age et des organes de la plante. [13, 14]

Les fibres végétales proviennent de différentes sources ; elles sont issues de déchets de
bois, de déchets de palmiers, de résidus agricoles et de différentes parties des plantes a fibre :
de tiges (kénaf, jute, lin, ramie, etc.), de feuilles (sisal, abaca, paille de graminées, etc.), de
fruits (noix de coco) et de graines (coton, kapok, etc.) [15].

L utilisation des fibres végétales comme renfort remonte a la période des briques
renforcees par les pailles, Actuellement les fibres végetales sont en train de pénétrer le secteur
industriel pour fabriquer des composites plus performants et moins couteux grace aux
avantages présentés par ces fibres naturelles par rapport aux fibres traditionnellement utilisées
dans les composites, parmi ces avantages on trouve la faible densité, le faible colt, la capacité
acoustique, la faible conductivité thermique, les bonnes propriétés mécaniques spécifiques et
surtout la disponibilité et le renouvellement. Il existe toutefois quelques inconvénients de
renforcer avec les fibres naturelles [16]; en plus de leur capacité d’absorption d'eau et leur
faible résistance au feu (200-230°C). L'inconvénient majeur des fibres végétales est leur faible
stabilité dimensionnelle due principalement a leur caractére hydrophile. La biodégradabilité
des fibres est un avantage mais également un inconvénient. C’est un avantage du point de vue
de la recyclabilité, mais lorsque ces fibres sont introduites dans des matrices, elles peuvent
étre dégradées a long terme par les micro-organismes présents dans le milieu ou par la basicité

de ce dernier [17].
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1.2 Les fibres chimiques :

Les fibres chimiques se classent en deux catégories selon leurs origines : artificielles et
synthétiques. Les fibres chimiques sont produites au laboratoire dans des conditions
soigneusement contr6lées pour répondre a des besoins bien particuliers. C’est ainsi que nous
jouissons de tissus de qualité supérieure, fabriqués en grande quantité et a des prix trés variés.
L’idée de produire des fibres chimiques semblables a celles créées par la nature hantait les
chimistes depuis de nombreuses années. C’est vers la fin du 19¢ sié¢cle que la premiére fibre
chimique fut mise au point. Cette découverte marquait le début d’une ére nouvelle dans le
domaine de I’industrie textile. A la fin du 19e¢ siécle, I’industrie s’est mise a produire des

fibres chimiques parce que la production des fibres naturelles ne suffisait plus aux besoins.

e Les fibres chimiques artificielles :
Ce sont des fibres obtenues chimiquement a partir de différentes matiéres naturelles [18] :
» La cellulose : molécule végétale récupérée dans les déchets des industries de la
laine et du coton.
> Les protéines : servent comme matiere premiere pour la fabrication des fibres telles
que les fibres de lait (caséine) [19].
» Le Latex : produit par certaines plantes (telles que I’Hévéa) et sert a la fabrication

des fibres de Latex ou de caoutchouc [20].

o Les fibres chimiques synthétiques :

Les fibres synthetiques sont fabriquées avec des polymeéres de synthése obtenus a partir
de substances ou de composés fournis par 1’industrie pétrochimique [21]. Les fibres les plus
connues les Acryliques, les Elastofibres, les Polyamides (tels que le Nylon), les Polyesters et
le Polypropyléne.

1. Composition chimique des fibres végétales :

Les fibres végétales sont constituées en majeure partie de cellulose, d'hémicellulose et de
lignine. Elles contiennent aussi en faibles quantités des protéines extractibles et des composés
inorganiques. Chaque fibre est présentée sous forme de composite multicouche ou la lignine
et I'némicellulose jouent le rdle de matrice enrobant la cellulose qui est une structure rigide
[22].
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hemicellulose '8nine

cellulose

parois cellulaires

Plante

I
LIGNOCELLULOSE

Figure IL.6 : Structure d’une fibre végétale.

La teneur en cellulose, hemicellulose et lignine dépend de la nature de la fibre . Dans

notre cas , nous travaillons avec la fibre de palmier dattier DPLF.

1.1 La cellulose :

La cellulose est un polymere existant a 1’état naturel qui est le constituant principal des
fibres végétales. La cellulose est une molécule formée de longues chaines dont le motif de
base est le glucose CgH1,0¢ Figure 11.7. Le degré de polymérisation (DP) est d’environ 10
000, il varie selon 1’espéce végétale. Ces polymeéres sont liés entre eux par des liaisons
intermoléculaires de type hydrogene, servant ainsi de base a la formation des microfibrilles.
Toutes les propriétés de la cellulose sont étroitement liées a la forte densité des liaisons
hydrogénes qui se développent entre les chaines.

La cellulose n’est pas hydrosoluble mais est fortement hydrophile, dans les conditions

normales d’utilisation, elle peut contenir jusqu’a 70% d’eau plus ou moins liée [23].

CH CH CH- 0
o—“—cu—% - HO ~CH" © cH -
HO CH— CH CH CH e o HO cn \ o CH
OH CHOH oH

n
Glucose

Figure II.7 : Structure chimique de la cellulose
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De par sa structure, la cellulose s’agence naturellement en un réseau fibrique. Tout
d’abord I’association de 6 chaines de cellulose forme une micro-fibrille (environ 1500
molécules), 6 micro-fibrilles forment une macro-fibrille, et plusieurs macro-fibrilles forment
une fibre de cellulose. Cette forme de fibres n’est possible que par I’agencement horizontal
des molécules de glucose, cette organisation est observable lorsque 1’on déchire une feuille de

papier.

Fibre de celiulose

Figure II.8 : Organisation de la cellulose

La cellulose est un polymere qui posséde une structure fibrillaire partiellement
cristalline Figure 11.9, les micro-fibrilles de cellulose sont constituées de zones cristallines

ordonnées et de zones amorphes totalement désordonnées [24, 25]

Zone amorphe

Zone cristallin

Figure I1.9 : Repreésentation des micro-fibrilles constituant les fibres de cellulose.
1.2 L'hémicellulose :
Apreés la cellulose, I'némicellulose est le deuxieme carbohydrate le plus abondant des

parois cellulaires végétales [12].
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Les hémicelluloses sont des polysaccharides a chaines principales courtes et ramifiées. Les
monomeres constituants sont le glucose mais également le xylose, le mannose, le galactose, le
rhamnose et 1’arabinose [26]. Les hémicelluloses sont amorphes et possédent un degré de
polymérisation bien inferieur a la cellulose : entre 50 et 800 [27,28]. Ce faible poids
moléculaire explique leur faible résistance aux attaques chimiques. En effet, ces
polysaccharides sont solubles dans 1’cau et peuvent étre extrait des cellules végétales par des
solutions alcalines. De plus, les hémicelluloses sont fortement hydrophiles (qui absorbe de

1’eau) du fait de leurs nombreuses ramifications [29].

1.3 Lignine:

La lignine est un polymére qui se situe entre les micros fibrilles de cellulose et
d'hémicellulose jouant le réle d'un liant qui permet de les fixer les uns aux autres afin de
former la paroi cellulaire. C’est 1’élément qui donne la rigidité aux plantes [30]. Elle est
totalement amorphe, hydrophobe (insoluble dans I’eau ou n’a pas la capacité de créer des
liaisons hydrogénes avec les molécules d’eau).

2. Les avantages et inconvénients des fibres végétales :

Le tableau 11.5 présente les avantages et les inconvénients des fibres végétales comme

renfort dans les composites : [31]

Avantage Inconvénients

Faible cout Absorption d’eau
Biodégradabilité Faible stabilité dimensionnelle
Neutre pour 1’émission de CO, Mauvaise tenue en vieillissement
Pas d’irritation cutanée lors de sa manipulation. Faible tenue thermique (200 a 230 °C max
Pas de résidus apres incinération Fibres anisotropes

Variation de qualité en fonction du lieu de
croissance de la météo...
Pour des applications industrielles, demande de la
gestion d’un stock

Ressource renouvelable

Demande peu d’énergie pour étre produite

Propriétés mécaniques spécifiques importantes

(résistance et rigidité) RIS T

Tableau /1.5 : | es avantages et inconvénients des fibres végétales.

25



[Notions sur les polymeres thermodurcissables - Les composites Chanitre 11
polyesters insaturés UP - fibre naturelles] apitre

3. Classification des fibres végétales :
Il existe plusieurs critéres de différenciation des fibres:

+ Suivant I’organe de la plante dont elles sont issues, les fibres végétales peuvent tre
classées en fibres de tiges (Kénaf, jute, lin, ramie), et de feuilles (Sisal, abace, paille
de graminée) [32].

+ Suivant leur teneur en holocelullose (cellulose et hémicellulose) et en lignine, on
peut distinguer les fibres ligneuses (dures et rigides provenant de matériels ligneux
tels que le bois d’ceuvre, les résidus de 1’industrie du bois et les fibres non ligneuses
(douces, souples, issues de végétaux non ligneux souvent annuels relativement
moins riches en lignine telle que le kénaf, le chanvre, le sisal, le jute et le lin) [33].

+ Suivant leur longueur, les fibres végétales peuvent étres groupées en deux
categories: fibres longues, dites libériennes, provenant des tiges et d’écorce de tiges
de plantes annuelles. Elles sont douces, tandis que les fibres longues issues de
feuilles ou de troncs d’arbre sont plus dures et plus rigides a cause de leur richesse
en lignine et fibres courtes ou etoupes qui sont associées aux fibres longues [32].

4. Présentation et La morphologie des fibres de palmier
dattier :

Le palmier dattier est typiquement cultivé dans les oasis sahariennes. Celui originaire
d’ Afrique du Nord, est amplement cultivé dans la région de 1’ Arabie jusqu’au Golfe Persique,
ou il forme la végétation caractéristique des oasis. Il est cultivé en outre aux Canaries, dans la
Mediterranée septentrionale et dans la partie méridionale des Etats-Unis. 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.

I existe plus de 2600 espéces de palmiers. On pourrait croire que c’est un arbre qui
possede un tronc alors que c’est un monocotylédone qui ne contient pas de bois ni de tronc
mais posseéde un stipe. De plus, ¢’est une plante dioique contenant donc des palmiers males et
des palmiers femelles. Le palmier a un tronc trés élancé, haut jusqu’a 30 m, couvert de
maniere visible par les gaines des feuilles tombées. Les feuilles, réunies en un nombre de 20 a
30 maximums, forment une couronne apicale clairsemée. Elles sont pennées, longues jusqu’a
6m; les feuilles supérieures sont ascendantes, les basales recourbées vers le bas, avec des
segments coriaces, linéaires, rigides et piquants, de couleur verte [34].

La figure présente les différents composants du palmier dattier:
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Chapitre 11

Tronc

Figure /. 10 : Différents composants du palmier dattier.

o Les dattes :
Ces fruits sont des baies de forme ovale de 3 cm de long. La chaire tres sucrée entoure
la graine. Récoltée en automne, leur couleur varie du rouge lumineux au jaune lumineux selon
les variétés, elles seront ensuite séchées au soleil. Un palmier dattier peut produire de 10

jusqu’a 100 kg par an.

27



[Notions sur les polymeres thermodurcissables - Les composites Chanitre I
polyesters insaturés UP - fibre naturelles] apitre

Figure II. 11 : Dattes.

e Le palme:

Une palme, ou en arabe DJERID, qui est une
feuille composée, en forme de peigne Figure 11 .12
Elles sont longues de 4 a 7 metres. L'ensemble des
feuilles au sommet du stipe est appelé couronne.

Chagque année, le palmier dattier produit un
certain nombre de palmes a partir du bourgeon et
perd un nombre similaire de palmes par

dessechement [34].

-~ -

4
Y. |

‘\l‘\\,

Figure Il .12 : Djerid.

e lLetronc:
Qu'on appelle aussi « Stipe », qui est de forme cylindrique, c’est-a-dire ayant
approximativement un méme diametre de bas en haut, sauf qu’a la base, on retrouve les
racines respiratoires. Mais le stipe n’est de diamétre constant que si la croissance de 1’arbre a

été réguliére des son jeune age.
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Figure I .13 : Tronc.

o Pétioles (kornafs) :

Sont les bases pétiolaires du palmier qui restent collées au stipe aprés la mort de la palme.
IIs se dessechent a leur extrémité et assurent une protection du tronc. Leur présence permet de
grimper sur le palmier.

Entre les KORNAFS, le tronc est recouvert d’un FIBRILLUM, qui est une bourre fibreuse

c’est une du tissage végétal que 1’on appelle le life [34].

Figure Il . 14 : Pétiole.
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5. Répartition géographique du palmier dattier :

Selon les données du ministere de 1’agriculture et du développement rural, les palmiers
dattiers en Algérie s’étalent sur une superficie de plus de 160 mille hectares. Bien que ce
patrimoine soit réparti sur 17 wilayas du pays, néanmoins, il est concentré principalement
dans les wilayas Sud- Est et Sud-Centre du pays [35]. La premiere place est occupée par
Biskra avec plus de 23 % du patrimoine national, suivie par la wilaya d’Adrar de pres de 21%
et la wilaya d’El Oued avec plus de 20 % (Figure 11.15).

3%

B GHARDAYA

H EL-OUAD

B OUARGLA

B TAMANRASSET
B BECHAR

1 BISKRA

= ADRAR

I Autres wilaya

Figure .15 : Répartition des palmiers dattiers de I’Algérie par wilaya en 2014. [36]

La wilaya de Biskra est la premiere région en Algerie en termes de nombre de palmiers
dattier avec 4,36 millions de palmiers dattiers, représentant 23,19% des palmiers nationaux.
Les palmeraies de la willaya sont particulierement concentrées dans les Ziban (Biskra) [37].

6. Composition chimiques des fibres de palmier dattier [38] :
La composition chimique des fibres de palmier dattier a partir des feuilles est indiquée

dans le tableau suivant :

Constituent (%) | Cellulose  Hémicelluloses Lignine Cendre extractif

DPLF 40, 21 12,8 32,2 10,54 4,25

Tableau II.6 : Composition chimique des fibres de palmier.
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Il - Matériaux composites :
a- Définition :

Un matériau composite est constitué de I'assemblage de plusieurs matériaux non miscibles
de natures différentes, et dont les qualités complémentaires permettent des performances
supeérieures a celles de chacun de ses composants. Un matériau composite est alors un matériau
generalement formé de deux composés principaux :

e La matrice, qui assure la liaison de I'ensemble, répartit les efforts.

e Le renfort, qui constitue I'ossature de la piece, et supporte I'essentiel des contraintes

b- Les composites fibreux :

Les renforts constitués de fibres servent au transfert des charges mécaniques, les fibres
sont essentiellement courtes (discontinues) ou longues (continues). Elles peuvent se présenter
sous forme linéique, surfacique, et multidirectionnelle [39]. Il existe deux catégories de fibres
qui peuvent étre utilisées comme outil de renforcement [40] :

e La catégorie des fibres inorganiques : les fibres les plus courantes de cette catégorie sont
les fibres d’aramides (kevlar) et les fibres de polyester.

e La catégorie des fibres organiques : cette catégorie englobe les fibres minérales (comme
les fibres de verres, de carbones, de bores, et de céramiques); les fibres métalliques
(comme les fibres d’acier et de fonte); les fibres naturelles qui se divisent en fibres
animales (comme les fibres de poil, de laine et de soie, etc.) et en fibres végétales

(comme les fibres de Jute, de sisal, de coir, de bois, de bambou et de palmier)
C- Composant :

e La matrice :

La matrice est un liant qui maintient en place la dispersion des éléments de renfort, les
protége physiquement et chimiquement et assure la liaison mécanique entre eux et, en plus, elle
conditionne le choix du procédé de mise en forme. En outre, elles doivent avoir une masse
volumique faible de maniére a conserver aux matériaux composites des caractéristiques
mécaniques spécifiques élevées. Les résines les plus utilisées dans les matériaux composites
sont :

- les résines thermodurcissables.
-les résines thermoplastiques.
Ces deux types de polymeres different en leurs structures moléculaires aussi bien que leurs

comportements. [41]
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e Renforts :
Le renfort est un matériau permettant d’améliorer les propriétés de la matrice dans le but
d’assurer de meilleures propriétés du matériau composite a élaborer. Les composites sont
souvent désignés selon la géométrie du renfort. Ainsi, il existe des composites a particules, des

composites sandwichs, et des composites fibreux.

d- Charge :

Les charges sont des particules solides non miscibles ajoutées en quelques dizaines de
pourcents a un polymere de base, elles permettent de modifier de maniére sensible les
caractéristiques mécaniques, électriques ou thermiques, et d'améliorer I'aspect de surface ou bien
de réduire le prix de revient du matériau ainsi transforme.

> Charges renforcantes : I’objet de I’incorporation de charges renforgantes est
d’améliorer les caractéristiques mécaniques de la résine.
» Charges non renforcantes : diminuer le colt des résines en conservant leurs
performances, ou améliorer certaines de leurs propriétés. [42]
e- Additifs :
Les additifs se trouvent en faibles quantités (quelques pourcents et moins) et interviennent
comme :
> Lubrifiants et agents de démoulage.
» Pigments et colorants [42].
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Introduction

Ce chapitre est consacré a la description de la méthode de synthése utilisée pour
élaborer les composites a base de polyester et les diverses techniques de caractérisation
utilisées : la Spectroscopie Infra Rouge a Transformée de Fourier pour I'analyse des fonctions
chimiques présentes dans le matériau, les tests mécaniques pour extraire les propriétés

mécaniques d’un matériau.

1. Elaboration des feuilles de palmier dattier :

Pour préparer des feuilles de palmier dattier, on doit :

> Laver des feuilles de palmier avec 1’eau de robinet et le savon liquide puis avec 1'eau
distillée pour assurer I'élimination des impureteés.

> Sécher les feuilles de palmier a 1’air libre pendant 24h (dans des conditions ambiantes
selon le climat), puis séchées dans 1’étuve a une température de 80°C pendant 2h.

> Les feuilles séchées sont lavées avec I’eau distillée pour éliminer les traces de sels

minéraux, et puis séchées encore pendants 48 heures.

Figure HI. 1 : Feuilles des Palmes

38



[Elaboration de composites « UP » - fibre DPLF et caractérisation] Chapitre 111

1.1 Préparation de la poudre des feuilles de palmier dattier:

Pour obtenir une poudre des feuilles de palmiers, on doit broyer la partie non traitée de

la fibre DPLF a 1’aide d’un moulin a grains électrique et la tamiser afin d’obtenir une poudre

tres fine.

Figure Ill.2 : Broyage et tamisage de DPLF

1.2 Préparation de la solution de NaOH a 6% :
1.2-1 Préparation des solutions :

e Solution de NaOH 6% : Pourcentage en poids P/P %

| lut é I
P/P % = masse so u' é % 100
masse solution

D’abord, on pése une quantité de 60 g de NaOH en pastilles a I’aide d’une balance

électrique et on verse dans une fiole de 1 litre et, on verse une quantité¢ d’eau distillée jusqu’a
dissoudre la soude NaOH puis on complete avec 1’eau distillée progressivement avec
agitation jusqu’au trait de la fiole jaugée. Et enfin on prend soin de 1’obtention d’une solution

homogeéne (dissolution de NaOH).
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Figure HI.3 : Préparation d’une solution de NaOH

Figure lll.4 : L a solution de NaOH a 6%

e Acide acétique dilué :
Dans une fiole de 1 litre on verse 100ml d’acide acétique et on compléte avec I’eau

distilléee jusqu’a atteindre 1 litre.
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1.2-2 Traitement de la fibre DPLF par NaOH :

>

Y

Les feuilles de fibre du palmier dattier ont été coupées a des dimensions de 5a 6 cm
de longueur et trempées dans une solution de NaOH a 6%.

On chauffe le mélange jusqu’a 30 °C.

Les fibres DPLF ont été immergées dans la solution de NaOH pendant 24 h.

On lave les fibres de DPLF traitée avec I’eau de robinet plusieurs fois pour éliminer
les restes de NaOH a la surface des fibres.

Dans un cristallisoir ; on immerge la fibre DPLF dans de 1’eau distillée puis on ajoute
quelque gouttes d’acide acétique pour la neutraliser et enfin on lave de nouveau avec
de I’eau distillée .Le pH final étant neutre maintenu a 7.

Les fibres sont séchées a la température ambiante pendant 48h, puis séchées dans
I’étuve a 80 °C pendant 48h.

Finalement, on fait broyer la fibre de DPLF obtenue a 1’aide d’un mouline a grains et

on le tamise afin d’obtenir une poudre tres fin.

Figure llI.5 : DPLF immergée dans la solution de NaOH a 6%

S ——
.

Figure HII.6 : DPLF immergée dans la solution de NaOH a 6% aprés 24 heure
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Figure lIL.7 : le pH basique de DPLF  Figure HI.8 : Le pH acide aprés neutralisation

traitée par NaOH par ’acide acétique .

Figure NMI.9: Poudre DPLF traitée par NaOH

1.2-3 Traitement par le 3- 7 -méthacrylpropyl triéthoxysilane (MPS) :

On dissout le MPS a 1% dans un mélange de (méthanol/ eau) (90/10) (P/P), on ajoute
I’acide acétique pour ajuster le pH a 4, sous agitation continuée pendant 10 mn et a
température 30 °C.

Les fibres séchées auparavant sont immergées dans la solution préparée, sous une
agitation pendant 3 heures et a température de 40°C, puis filtrées et séchées a 80°C pendant

24 heures. On obtient des fibres séches et traitées.
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Figure M. 10 : Solution préparée du silane.  Figure M. 11 : Traitement de la fibre DPLF
Par le silane.

Figure M. 12 : Poudre DPLF traitée par le silane

2. Préparation des plaques :
2.1 Matériau utilisés :
a- Le polyester est une résine thermodurcissable destinée a la réparation des fissures
dans les bateaux de péche par moulage au contact (Figure 111.13).
b- Le durcisseur (catalyseur) : est ajouté en raison de 1 a 3% et permet ainsi de réduire
le temps de travail. Au-dela d’un dosage de 4%, il risque de perturber les réactions de
polymérisation. L’ajout du durcisseur se fait au moment de I'application. C’est I’agent

qui provoque la réaction de polymérisation et le durcissement de la résine sous 1’effet
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de I’échauffement. Les durcisseurs sont principalement des peroxydes organiques :
peroxydes de benzoyle, peroxydes de méthyléthylcétone ou des peroxydes de

cyclohexanone (Figure 111.14).

Figure HIl. 13 : Polyester insaturé. Figure Hll. 14 : Catalyseur.

2.2 Moulage :

Dans ce travail, nous avons choisi la technique de mise en forme par contact, qui est la
méthode d'exécution manuelle .Le principe de ce procédé est de réaliser des plaques de divers
mélanges (fibres et résines) a la température ambiante a I'aide d'un moule a surface lisse et
ouverte.

Les étapes suivantes sont suivies pour préparer nos plaques:
A/ On colle le moule avec de la silicone et on s'assure que ses bords sont scellés pour éviter

I'échappe de deux cotés, puis on le pose sur unsol plat (Figure 111.15).

Figure . 15 : Dépot de silicone sur le moule.
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B / Dans un récipient en plastique, on pése le polyester insaturé et la poudre DPLF , on ajoute
progressivement la poudre DPLF au polyester et on mixe le mélange jusqu'a ce qu’il devient
homogéne pendant 30 ou 45 minutes, puis on ajoute le catalyseur apres on mélange

rapidement le contenu pendant 5 minutes.

Figure Ill. 16 : Pesée du Polyester insaturé.  Figure H. 17 : Pesée de la fibre DPLF.

C/ On verse le mélange directement dans le moule, puis on le répartit uniformément dans le

moule et on laisse sécher a I’air pendant 24 heures. (Figure 111.18)

Figure NI. 18: \/ersement du mélange
dans le moule.

45



[Elaboration de composites « UP » - fibre DPLF et caractérisation] Chapitre 111

2.3 Composite POLYESTER-DPLF :

Enfin Les échantillons sont préts a étre démoulé sous forme de carrés, Les plaques
obtenues sont des composites a base de polyester et de fibre de palmier dattier élaboré au sein
du laboratoire de recherche de chimie appliquée a I’Université de Biskra, par le procédé de

moulage manuel (Figure 111.19).

Figure lll. 19 : Plaques de composites Polyester-DPLF.

La mise en ceuvre des plaques débute par la préparation du moule de dimension
(20.2x20.2x0.2) cm® (Figure 111.20).

Figure .20 : Présentation du

moule des composites.
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2.4 Les calculs théoriques du tableau :

Pour obtenir des plaques, on utilise un moule dont les dimensions:
Epaisseur 0. 2 cm.

Largeur 20.2 cm.

Longueur 20.2 cm.

> La masse du moule :

V=E x L x1=0.2x20.2 x20.2 =81.608 cm®
V: Le volume du moule (cm®).

E : L’¢épaisseur du moule (cm).

I: La largeur du moule (cm).

L : La longueur du moule (cm).

p=1 m=p.v=111 x 81.608 = 90.58 g

v

> Pour un mélange de (85UP/15DPLF) :

e Pour le polyester insaturé (UP) :
Ona:100% — » 90.58 g M(UP) = 76.99 g

85% —  M(UP)g

e Pour la poudre DPLF :
85% ——» M(UP) ¢
M(DPLF) =13.58 g

15% —» M(DPLF) g

e Pour le catalyseur :
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85% — »  M(UP)g
M(Cat) =0.90 g ‘

1% @ — M(Cat) g

On prépare le mélange de résine polyester insaturé avec la fibre de feuilles du palmier dattier

selon différents pourcentages calculés et illustrés dans le (Tableau IV.1).

DPLF traitée Par DPLF traitée  Catalyseur

Mélanges polyester
NaOH Par MPS (1%)
(UP/DPLF 0%) 92,659 / / / 0,905¢g
(UP/DPLF15%) 76.999 13.58¢ / / 0,905 g
(UP/DPLF 30%) 63.40g9 27,179 / / 0,905¢g
(UP/DPLEF traitée par
76,99 g / 13,58 ¢ / 0,905 g
NaOH 15%)
(UP/DPLEF traitée par
72,46 g / 18,11 ¢ / 0,905¢g
NaOH 20%)
(UP/DPLEF traitée par
76,99 g / / 13,58 g 0,905 ¢
MPS 15%)
(UP/DPLEF traitée par
63,409 / / 27179 0,905¢g
MPS 30%)

Tableau IV. 1 : Les différentes formulations de nos échantillons.

3. Techniques de caractérisations :

Pour mettre en évidence la modification chimique d'écorce d’orange et les

performances des matériaux composites elaborés, différents tests ont été utilisés a savoir :

e Analyse spectroscopique par Infrarouge a Transformée de Fourier (IRTF).
e Propriétés physiques : test d’absorption d’eau
e Tests mécaniques : Test de traction, Test de la dureté Shore D.

e La microscopie optique et électronique.
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3.1 Spectroscopie Infra Rouge a Transformée de Fourier (IRTF OU FTIR):
> Définition :

La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) (ou FTIR : Fourier
Transformed Infra Red spectroscopy) est une technique d'analyse rapide permettant
d'identifier rapidement les fonctions chimiques des molécules présentes dans les matériaux
analysés (solides, liquides ou plus rarement gazeux) par la détection des vibrations
caractéristiques des liaisons chimiques. Cette technique repose sur I'absorption par
I'échantillon de radiations lumineuses infrarouges. [1]

» Principe :

Le principe de la technique FTIR repose sur 1’absorption du rayonnement infrarouge
lorsque la longueur d'onde (I'énergie) du faisceau est égale a I'énergie de vibration de la
molécule. Le domaine infrarouge entre 4000 cm et 400 cm™ (2,5 — 25 um) correspond au
domaine d'énergie de vibration de la plupart des molécules (infrarouge moyen).

Par conséquent un matériau de composition chimique et de structure donnée, va
correspondre a un ensemble de bandes d'absorption caractéristique permettant d'identifier le
matériau : spectre de vibration infra rouge.

L’analyse s’effectue a 1’aide d’un spectrometre a transformée de Fourier qui envoie sur
I’échantillon un rayonnement infrarouge et mesure les longueurs d’onde (que le matériau
absorbe) et les intensités de 1’absorption. Les informations tirées des spectres sont de deux
sortes [2]

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

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

I'absorption .
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> Préparation des échantillons :

Les mesures de spectroscopie infrarouge des différents échantillons, ont été
enregistrées a 1’aide d’un spectrophotomeétre infrarouge a transformer de Fourrier (IRTF) de
modele SHIMADZU FTIR-8400S qui est installé au laboratoire de chimie de 1’Université de
Biskra (Figure 111.21).

Figure .21 : Spectrophotométre a transformée de Fourier de type SHIMADZU FTIR-
8400S

Les échantillons a analyser sont préparés sous forme de pastille. Il s’agit de mélanger
une quantité de 0.001g de farine de fibre traitée et non traitée et une quantité de 0.2g de
bromure de potassium KBr.

Figure Hl.22 : La pesée d’'une quantité de fibre et de KBr
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Figure MI.23 : Mélange de KBr et de lafibre  Figure .24 : Une pastille

préparée.

Figure lll.25 : Presse a vide.

3.2 Absorption d'eau :

Le probleme d’affinité¢ des fibres naturelles avec I’eau intervient négativement sur les
propriétés des composites Polyméres/ Fibres naturelles. Pour cela nous effectuons un test
d'absorption d'eau pour le polymére [3].

Dans le test d’absorption d’eau, on a séché des échantillons sous forme de carré dans une
étuve & 80 °C pendant 2h pour se debarrasser de I’humidité. Aprés, on pése les échantillons
(mg) dans une balance analytique de précision 0.0001g. Ensuite, on a placé les éprouvettes

dans un bécher contenant de I'eau distillée maintenue a température ambiante.
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Figure .26 : Les échantillons apreés le séchage

Figure NI.27 : Pesée des échantillons (m0) avec la balance analytique utilisée.
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Figure IM1.28 : Immersion des plaques

Aprés une immersion pendant un temps bien déterminé, on a retiré les éprouvettes de
I'eau et on a essuye de toute eau superficielle qui les recouvre, a l'aide d'un linge propre et sec.

On a pesé chaque échantillon lorsqu’il est retiré de 1’eau directement (masse m).Pour
déterminer la saturation en eau, les éprouvettes ont été immergées et pesées de nouveau au
bout de durées bien définies. Puis on a calculé le pourcentage en masse d'eau absorbeée.

Figure M.29 : Pesée des échantillons (m) aprés ['immersion.
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Pour chaque éprouvette, on a calculé la variation relative de masse m, (%) en pourcentage en

masse, par rapport a la masse initiale, a 1’aide de la formule appropriée suivante :

[ A m (%) = [(M-Mo)/Mo].100 ]

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

M : La masse de I’échantillon apres I’immersion en gramme.

3.3 Tests mécaniques :

a. Test de traction :

L’essai de traction est la méthode expérimentale qui est utilisée couramment pour
la détermination des comportements mécaniques des matériaux. Ces comportements sont
décrits par un ensemble de relations entre les contraintes, les déformations et leur évolution
au cours du temps. On exerce une force de traction sur un cylindre de longueur qu'on a
déterminé, car les résultats d’essai sont influencés par la précision de mesure des
dimensions de 1’éprouvette, jusqu'a sa rupture. En enregistrant la force F appliquée a
I'éprouvette par la machine de traction et son allongement progressif, on remarque que
I'effort fourni augmente avec I'allongement puis atteint un maximum et commence a

décroitre. [4]
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Figure Hll.30 : Machine de traction de type Zwick/Roell.

La mesure des propriétés de 1’allongement a la rupture des plaques est effectuée au
niveau de 1’entreprise ENICAB de Biskra a 1’aide d’une machine de traction de
typeZwick/Roell . La machine est reliée a un micro-ordinateur qui effectue tous les calculs
nécessaires et trace les courbes contraintes/déformation (Figure 30).

> Préparation des éprouvettes :
Les essais de traction sont réalisés sur des éprouvettes découpées a 1’aide d’un

emporte -piéce de dimensions normalisées. (Figures 31,32)
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Figure HlI.31 : Préparation des éprouvettes. Figure Ill.32 : Emporte-piece.

Pour chaque échantillon « formulation », trois éprouvettes ont subi I’essai de traction sur une

machine de traction de type Zuick/Roell.
> Etapes de I’essai :
L’essai de traction nécessite la réalisation des étapes suivantes:

= ]I faut d’abord introduire les données relatives de 1’éprouvette a tester dont : son

épaisseur h, sa largeur b,.
= Placer I’éprouvette dans la machine d’essai de traction.

= Démarrer la machine et la courbe s’affiche progressivement sur 1’écran.

Figure .33 : Mesure des dimension

de I'éprouvette
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Figure .34 : Eprouvette d’essai mise en place dans la machine de traction.

> Parameétres d’études de traction [5]
Les caractéristiques mécaniques déterminées par 1’essai de traction sont :

e Module d'élasticité
C'est le rapport de la contrainte de traction a la déformation correspondante dans la limite de
contrainte maximale qu’une matiére peut supporter. Il représente un critere de rigidité, il

s’exprime comme suit :

m
1
m 1Q

E: Module d’élasticité (N/m?) .
o: Contrainte (N/m2).
€: Déformation (%).

e Contrainte a la rupture

La contrainte a laquelle la rupture a eu lieu, exprimé en Pascal est donnée par la formule

suivante:

or : Contrainte a la rupture (N/m?2).
S : Section de 1”éprouvette (m?).

F : La force d’étirement (N).
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e Allongement a la rupture
L’allongement a la rupture correspondante est exprimé en %, selon la formule suivante :
L-LO
A%=—— x100
LO
A: Allongement a la rupture%.

L : Longueur finale de I’éprouvette(m).

L, : Longueur initiale de 1’éprouvette(m).

b. Test de la dureté Shore D
La mesure de la dureté Shore D a été réalisée au niveau du laboratoire de « ENICAB » a

Biskra. L’essai consiste a appliquer un effort tendant a enfoncer 1’aiguille d’un durométre
Shore D suivant la norme NF ISO T 51-123, sur des plaques de 16x16 cm? La lecture se fait

directement sur le durometre apres la pénétration de 15 secondes.

Figure lll.35 : Le durometre utilisé.
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> Mode opératoire

1. Tenir I’appareil a la main.
2. Appliquer lentement et régulierement la partie avec la pointe (pénétrateur) sur la plaque.

3. Lire la valeur indiquée. Effectuer 3 mesures et calculer la moyenne pour obtenir la valeur

de dureté la plus précise possible.

Figure Ill.36 : Test de dureté Shore.
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Résultats et interprétations Chapitre IV

1. P’analyse spectroscopique infrarouge FTIR :

1.1 L’analyse spectroscopique infrarouge pour UP :

— UP100

30 4

transmittance (%)

C-0-C

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

nombre d'onde (cm'l)

Figure IV.1 : Spectre infrarouge du polyester UP (100%).

Liaison O-H associée C-H alcane C-0 C-0-C

Fréquence (cm-1) 3250 2921 2843 1720 1025

Tableau IV. 1 : Fréquences caractéristiques du polyester UP (100%).

Lanalyse du spectre infrarouge (Figure 1V.1) a montré 1’existence de bandes

caractéristiques des groupements hydroxyles (-OH), groupements C-O, groupements C-O-C
et ceux C-H (alcanes).
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1.2 P’analyse spectroscopique infrarouge pour DPLF non traitée :

| ——DPLFNTI5 |

35

30

25

20 H

15

transmittance(%)

10

54

04

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

nombre d'onde (cm'l)

Figure IV.2 : Spectre Infrarouge du composite UP/DPLF N15 % .

Liaison OH C-H alcane c-O0 C-0-C
associée
Fréquence (cm-1) 3250 2921 2843 1720 1025

Tableau IV.2 : Fréquences caracteéristiques du composite UP/DPLF 15 % N.T.

On remarque une similitude de 1’allure des pics d’absorptions (les mémes fréquences

sont observées) (Figure IV.1 et Figure 1V.2).
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1.3 L’analyse spectroscopique infrarouge pour DPLF traitée par NaOH
6%:

- ——UP/DPLF15%NaOH

30
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15
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transmittance(%)

54

0
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nombre d'onde (cm'l)

Figure IV.3 : Spectre FTIR du composite UP/DPLF 15% traitée NaOH.

Liaison O-H CH  alcane CO COC
associée
Fréquence (cm-1) 3250 2921 2843 1720 1025

Tableau IV.3 : Fréquences caracteristiques du composite UP/DPLF 15% traitée NaOH.

Le spectre montre une grande similitude, mais il faut noter une diminution de

I’intensité de la bande d’absorption du groupement hydroxyle OH d{ au traitement alcalin par
NaOH.

La diminution de I’intensité est dOe nécessairement a la réaction entre les groupements
de la fibre avec la base, selon le schéma :

— O-H + NaA'OH —> — 0 Na +H,0
Hydroxyle Alcoolate
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1.4 P’analyse spectroscopique infrarouge pour DPLF traitée par silane :

——UP/DPLF15%Silane

50

40 -
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transmittance(%)
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nombre d'onde (cm'l)

Figure V.4 : Spectre FTIR du composite DPLF 15% traitée par le silane.

Liaison O-H CH  alcane CO C-OC
associée
Fréquence (cm-1) 3250 2921 2843 1720 1025

Tableau IV.4: Fréquences caractéristiques de la fibre DPLF 15% traitée silane.

Le spectre montre les mémes bandes d’absorption caractéristiques dont les valeurs sont
données au (Tableau 1V.4).

2. P’absorption de P’eau distillée :
Le but de I’analyse de 1’absorption par les composites avec différents taux de fibre ,
consiste a rechercher la bonne capacité a pouvoir absorber 1’eau.

De ce fait ’analyse est dressée pour la fibre DPLF associée au polyester sans
traitement et avec traitement chimique en milieu alcalin et en milieu silane.
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2.1 Influence du taux de fibre (DPLF) sur I’absorption :

D’apres (Figure 1V.5) on constate que 1’absorption d’eau par comparaison a celle pour
le polyester augmente, et que le taux de la fibre DPLF influe énormément sur 1’absorption a
titre d’exemple le composite UP/DPLF NT 30% absorbe plus , ceci est étroitement 1i¢ a la
nature hydrophile de la fibre.

—&—  uP100%

16 - @ DPLFNT15%
DPLFNT30%
14
= 124 ___ _e-0—0@
5 o«
>
@ ,o/.
D 10 ®
2 o
S g o
5 . o
g °
= 6 - / [ — n—u—8n
2 4 e e \.\.\l‘l~l\
Q ) P [T
< uiin—n
T 4 ‘b
x
2 1.7
— 2 /.
i
0 T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T 1

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200
temps d'immersion(heures)

Figure IV.5 : Influence du taux de fibre DPLF sur [’absorption du composite.

2.2 Influence du traitement chimique sur ’absorption :
2.2.1 Traitement chimique par NaOH :

Le traitement chimique de la fibre DPLF par NaOH apporte au composite certains
avantages relatifs a 1a cohésion macromoléculaire entre la matrice et la fibre ainsi et d’apres la
(Figure IV.6) , la fibre DPLF a un taux de 15% et traitée par NaOH, confere au composite la
propriété hydrophobe ( fibre ) suite a la diminution des groupements hydroxyles et leur
transformation en groupements alcoolates.

Néanmoins, lorsque le taux de fibre augmente dans le composite et atteint les 20% |,
méme avec traitement chimique , le caractére hydrophile augmente , ce qui conduit a une

mauvaise adhésion entre la matrice organique et la fibre DPLF .
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Figure IV.6 : Influence du traitement chimique par NaOH sur I’absorption.

2.2.2 Traitement chimique par silane :

D’apres la (Figure 7) le traitement chimique de la fibre avec le silane 15% montre une

diminution de la capacité d’absorption d’eau par le composite suite aux fragments O—Si qui

remplacent O—H et par conséquent conferent au composite ainsi qu’a la fibre un caractére

hydrophobe.

Néanmoins, lorsque

le taux de la fibre augmente (DPLF 30%), le caractére

hydrophobe diminue et ion aura une ¢lévation de 1’absorption d’eau par la fibre, donc les

propriétés d’adhésion de la fibre au polymere s’affaiblissent.
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Figure IV.7 : Influence du traitement chimique par le silane sur l’absorption.

2.3. Influence de la nature du traitement chimique :

L’¢étude du phénomene d’absorption d’eau pour les composites UP/DPLF non traitée, traitée

par NaOH et traitée par le silane a des taux de 15 % et 30 % a montré que le traitement de la

fibre par NaOH et le silane fait changer le caractere hydrophile de la fibre — I’effet s’accentue

avec 1’élévation du taux (traitement silane ) , la bonne cohésion avec la matrice polymere rend

le composite hydrophile a 1’eau , méme constatation lors du traitement avec NaOH, la fibre

non traitée absorbe plus étant donné son caractéere amorphe prononcé . (Figure 1V.8 et 1\V.9)
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Figure IV.8: Influence du traitement chimique de la fibre DPLF a 15% sur le phénoméne

d’absorption d’eau.
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3. Les résultats de I’étude mécanique .

3.1 L’influence du taux d’additif (DPLF) sur les propriétés mécaniques :

L’étude mécanique (résistance a la rupture et allongement a la rupture) a été faite dans
le but de voir I’influence de 1’additif DPLF, de la nature DPLF traitée par NaOH et le silane
sur les propriétés du composite UP/DPLF avec différentes proportions.

Les composites UP/DPLF non traitée a des taux de 15 et 30 % ont montré une bonne
résistance a la rupture (augmentation avec 1’¢lévation du pourcentage de fibre), il en est de
méme pour 1’allongement & la rupture (Figure 1V.11), ceci s’explique par 1’accroissement du
caractere cristallin de la fibre dans la composition du composite qui confére au dernier une
bonne résistance. Les résultats de 1’analyse de la duret¢ Shore confirment nos hypothéses.

(Figure 1V.12).

a- Etude de la résistance a la rupture :

20
18
16
14
12
10

UP 100 %

Larésistance ala rupture (MPa)

o N b OO

Taux de DPLF (%) 0 15 30

Figure IV. 10 : Courbe histogramme de la résistance a la rupture de DPLF non traitée.
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Taux de DPLF (%) 0 15 30

La résistance a la rupture (MPa) 18 17.7 18.3

Tableau IV.5 : Les résultats de ['analyse de la résistance a la rupture de DPLF non traitée.

b- Etude de I’allongement a la rupture :

3 -
2.5 A UP 100%
2
1.5 A
1 -
0.5 4
0 T T T
) 0 15 30

Taux de DPLF (%

Allongementa la rupture %

Figure V.11 : Courbe histogramme de [’allongement a la rupture de DPLF non traitée.

Taux de DPLF (%) 0 15 30

Allongement a la rupture % 2.3 3.3 3.2

Tableau V.6 : Les résultats de I’analyse de [’allongement a la rupture de DPLF non traitée.
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¢- Etude de la dureté SHORE :

100
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DURTE SHORE

UP 100%

Taux de DPLF (%

T I T I T l
) 0 15 30

Figure V.12 : Courbe histogramme de la dureté SHORE de DPLF non traitée .

Taux de DPLF (%) 0

15

30

Dureté SHORE

98

94.1

95

Tableau V.7 : Les résultats de I’analyse de la dureté SHORE de DPLF non traitée.

3.2 L’influence du traitement chimique :

3.2.1 L’influence du traitement chimique par NaOH :

L’étude des composites UP/DPLF traitée par NaOH a montré une similitude dans le

comportement mécanique (résistance et allongement a la rupture), le taux d’addition de la

fibre influe énormément sur le comportement mécanique, le traitement alcalin entraine

I’élimination de la partie amorphe de la fibre, la lignine et I’hémicellulose, reste la partie

cristalline, cette derniére confére au composite une bonne résistance mécanique. (Figure

V.13 et IV.14).

Pour ce qui est de la dureté Shore, les résultats obtenus (Figure 1V.15), confirment

ceux obtenus précédemment.

71



Reésultats et interprétations

Chapitre IV

a - Etude de la résistance a la rupture :
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Tauxde DPLF
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Figure IV. 13 : Courbe histogramme de la résistance a la rupture de la fibre DPLF

traitée par NaOH.

Taux de DPLF (%)

0 15 20

La résistance a la rupture (MPa) 18 18.7 18.3

Tableau IV.8 : Les résultats de I’analyse de la résistance a la rupture de la fibre DPLF

traitée par NaOH.

b - Etude de I’allongement a la rupture :

35 4

2.5 4

1.5

Allongementa la rupture%

0.5 -

Taux de DPLF (%

UP 100% I I
) 0 15 20

Figure IV. 14 : Courbe histogramme de [’allongement a la rupture de la fibre DPLF

traitée par NaOH.
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Taux de DPLF (%) 0 15 20

Allongement & la rupture % 2.3 3.36 3.53

Tableau IV.9 : Les résultats de 'analyse de I’allongement a la rupture de la fibre DPLF
traitée par NaOH.

¢- Etude de la dureté SHORE :

100 4
98
96
94
92
90
88
86
84
82
80

UP 100%

DURETR SHORE

Taux de DPLF (%) 0 15 20

Figure IV. 15 : Courbe histogramme de la dureté SHORE de la fibre DPLF traitée par

NaOH.
Taux de DPLF (%) 0 15 20
Dureté SHORE 98 93.4 95.2

Tableau V.10 : Les résultats de [’analyse de la dureté SHORE de la fibre DPLF traitée par
NaOH.

3.2.2 L’influence du traitement chimique par silane.

Une autre étude mécanique pour terminer le comportement mécanique de nos
composites, concerne la fibre traitte par le composé silane (3- y-méthacrylpropyl
triéthoxysilane ) , lorsqu’on sait d’aprés les travaux antérieurs, que le traitement par silane,
permet une bonne adhésion de la fibre avec la matrice polymere du polyester (UP) (analyse
par microscope électronique & balayage MEB).
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D’apres la (Figure 1V.16), la résistance croit au fur et @ mesure que le taux de fibre
croit, le traitement permet une bonne cohésion de la fibre avec le polymere et de ce fait la
rigidité du composite augmente. Il en est de méme pour 1I’allongement a la rupture qui suit la
méme variation. (Figure 1\V.17).

Les résultats obtenus sont en parfait accord avec la variation de la dureté Shore.

(Figure 1V.18) .
a-Ftude de la résistance a la rupture :

UP 100%

20 -
18
16 -
14
12

oON PO
1

Larésistance ala rupture (MPa)
0]
1

Taux de DPLF (%) 0 15 30
Figure IV. 16 : Courbe histogramme de la résistance a la rupture de la fibre DPLF traitée

par le silane.

Taux de DPLF (%) 0 15 30

La résistance a la rupture (MPa) 18 18.9 19.2

Tableau V.11 : Les résultats de [’analyse de la résistance a la rupture de la fibre DPLF
traitée par le silane.

b -Etude de P'allongement a la rupture :

35

3 +

25 - UP 100%
) L
15 |
1 -
05
0 ; ; \
) 0 15 30

Taux de DPLF (%
Figure V.17 : Courbe histogramme de [’allongement a la rupture de la fibre DPLF traitée

Allongement a la rupture%

par le silane.
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Taux de DPLF (%) 0 15 30

Allongement a la rupture % 2.3 2.8 2.86

Tableau V.12 : Les résultats de [’analyse de [’allongement a la rupture de la fibre DPLF
traitée par le silane.
¢ -ftude de la dureté SHORE :

100
98 -
96 -
94 -
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90 -
88
86
84 -
82
80

UP 100%

DURETE SHORE

Taux de DPLF (%) 0 15 30

Figure IV. 18 : Courbe histogramme de la dureté SHORE de la fibre DPLF traitée par le

silane.
Taux de DPLF (%) 0 15 30
Dureté SHORE 98 94.9 95.63

Tableau IV. 13 : Les résultats de ’analyse de la dureté SHORE de la fibre DPLF traitée par

le silane.
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3.2.3 linfluence du type de traitement chimique sur les propriétés

meécaniques :
a- Ftude de la résistance a la rupture :

L’étude mécanique des composites UP/DPLF a montré que la fibre DPLF associée au
polymere accroit la résistance a la rupture (caractére rigide de celle ¢i ) , son traitement par
NaOH augmente la résistance , la partie amorphe de la fibre est éliminée , reste la fraction
cristalline qui confere plus de résistance , le traitement au silane ramollit la composition et
donc la résistance augmente ,(Figure 1V.19). On constate la méme variation pour ce qui est de
I’allongement a la rupture qui augmente avec la rigidité de la composition (UP/DPLF non
traitée et traitée par NaOH ), le traitement au silane fait ramollir la composition , (Figure
1V.20).

On remarque d’apres 1’histogramme que les composites UP /DPLF ont une dureté
inférieure a celle du polyester.

Le composite UP/DPLF NT a une dureté inférieure a celle du polyester UP, la fibre
fait ramollir la composition, le composite UP/DPLF traitée NaOH, sa dureté diminue de plus
suite aux associations intermoléculaires avec la matrice polymere suite au traitement NaOH ,
le composite UP/DPLF traitée silane montre une certaine élévation de sa dureté suite a la

bonne cohésion moléculaire du fragment silane O — Si avec la matrice du polyester.
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Figure V.19 : Variation de la résistance a la rupture des composites( UP/DPLF 15 % NT ,
UP/DPLF 15 % traitée NaOH , UP/DPLF 15 % traitée Silane) .
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UP % DPLF sans Traitement de la fibre par ~ Traitement de la fibre par
0
traitement 15 % NaOH 15 % silane 15 %
18 17.7 18.7 18.9

Tableau IV. 14 : Les résultats de [’analyse de la résistance a la rupture des composites
(UP/DPLF 15 % NT , UP/DPLF 15 % traitée NaOH , UP/DPLF 15 % traitée Silane).
b -Etude de I’allongement a la rupture :
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Figure V.20 : Variation de [’allongement a la rupture des composites( UP/IDPLF 15 % NT ,
UP/DPLF 15 % traitée NaOH , UP/DPLF 15 % traitée Silane) .

UP % DPLF sans traitement Traitement de la fibre par Traitement de la fibre par
0
15% NaOH 15 % silane 15 %
23.3 3.3 3.36 2.8

Tableau IV. 15 : Les résultats de [’analyse de la résistance a la rupture des composites
(UP/DPLF 15 % NT , UP/DPLF 15 % traitée NaOH , UP/DPLF 15 % traitée Silane).
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c- Etude de la dureté SHORE :
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Figure V.21 :Variation de la dureté Shore des composites (UP/DPLF 15 % NT ,
UP/DPLF 15 % traitée NaOH , UP/DPLF 15 % traitée Silane) .

UP % DPLF sans traitement Traitement de la fibre par Traitement de la fibre par silane
0
15 % NaOH 15 % 15 %
98 9.1 93.4 94.9

Tableau V.16 : Les résultats de ’analyse de la résistance a la rupture des composites

(UP/DPLF 15 % NT , UP/DPLF 15 % traitée NaOH , UP/DPLF 15 % traitée Silane) .
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Tableaux de I’ABSORPTION DE L’EAU DISTILLEE

Annexes

DPLF.non.t DPLF.non.t DPLF.NaOH DPLF.silane
15% R 30% O 15% Q 15% T
Te(:‘)ps mo m (Am/m0)*100| moO m (Am/m0)*100| mO m (Am/m0)*100| mO m (Am/m0)*100

0 | 03453  0.3453 0.0000 | 0.3282  0.3282 0.0000 | 0.3926  0.3926 0.0000 | 02202  0.2202 0.0000
24 | 03453  0.3518 1.8824 | 03282  0.339 34735 | 03926  0.4011 2.1651 | 02202  0.2250 2.1798
48 | 03453  0.3526 21141 | 03282  0.3440 48141 | 03926  0.4030 2.6490 | 0.2202  0.2270 3.0881
144 | 03453  0.3576 35621 | 03282 0.3514 7.0689 | 03926  0.4084 4.0245 | 02202  0.2290 3.9964
168 | 0.3453  0.3585 3.8228 | 03282  0.3529 75259 | 0.3926  0.4089 41518 | 02202  0.2298 4.3597
192 | 03453  0.3617 47495 | 03282  0.3558 8.4095 | 03926  0.4125 50688 | 0.2202  0.2315 5.1317
216 | 0.3453  0.3637 53287 | 03282 03577 8.9884 | 03926  0.4137 53744 | 02202  0.2364 7.3569
288 | 0.3453  0.3689 6.8346 | 03282  0.3617 102072 | 03926  0.4167 6.1386 | 0.2202  0.2373 7.7657
336 | 0.3453  0.3703 72401 | 03282 0.3624 10.4205 | 03926  0.4178 6.4187 | 02202  0.2375 7.8565
384 | 0.3453  0.3733 8.1089 | 0.3282  0.3652 112736 | 03926  0.4194 6.8263 | 0.2202  0.2383 8.2198
456 | 03453  0.3752 8.6591 | 03282  0.3664 11.6392 | 03926  0.4227 7.6668 | 0.2202  0.2393 8.6739
504 | 03453  0.3790 9.7596 | 0.3282  0.3673 11.9135 | 03926  0.4255 8.3800 | 0.2202  0.2406 9.2643
552 | 0.3453  0.3800 10.0492 | 0.3282  0.3695 12.5838 | 0.3926  0.4258 84564 | 0.2202  0.2410 9.4460
624 | 03453  0.3816 10.5126 | 0.3282  0.3709 13.0104 | 03926  0.4277 8.9404 | 02202  0.2417 9.7639
672 | 03453  0.3830 109180 | 03282  0.3720 13.3455 | 0.3926  0.4305 9.6536 | 0.2202  0.2440 10.8084
720 | 03453  0.3846 11.3814 | 03282  0.3738 13.8940 | 0.3926  0.4309 9.7555 | 0.2202  0.2448 11.1717
816 | 0.3453  0.3855 11.6421 | 03282  0.3745 14.1073 | 03926  0.4320 10.0357 | 0.2202  0.2450 11.2625
864 | 0.3453  0.3863 11.8737 | 0.3282  0.3751 142901 | 03926  0.4326 10.1885 | 0.2202  0.2456 11.5350
960 | 0.3453  0.3869 12.0475 | 03282 0.3764 14.6862 | 03926  0.4333 10.3668 | 0.2202  0.2469 12.1253
1008 | 0.3453  0.3871 12.1054 | 03282  0.3767 14.7776 | 03926  0.4338 104941 | 0.2202  0.2475 12.3978
1056 | 0.3453  0.3871 12.1054 | 03282  0.3768 14.8080 | 0.3926  0.4340 10.5451 | 0.2202  0.2480 12.6249
1080 | 0.3453  0.3872 12.1344 | 0.3282  0.3768 14.8080 | 03926  0.4248 82017 | 02202  0.2487 12.9428
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Annexes

DPLF.NaOH DPLF.silane
20% S 30% P
mO m | (Am/m0)*100 mO m | (Am/m0)*100
0.2637 0.2637 0.0000 0.2988 0.2988 0.0000
0.2637 0.2753 4.3989 0.2988 0.3100 3.7483
0.2637 0.2774 5.1953 0.2988 0.3111 4.1165
0.2637 0.2828 7.2431 0.2988 0.3186 6.6265
0.2637 0.2851 8.1153 0.2988 0.3188 6.6934
0.2637 0.2880 9.2150 0.2988 0.3226 7.9652
0.2637 0.2940 11.4903 0.2988 0.3231 8.1325
0.2637 0.2942 11.5662 0.2988 0.3285 9.9398
0.2637 0.2945 11.6799 0.2988 0.3295 10.2744
0.2637 0.2967 12.5142 0.2988 0.3300 10.4418
0.2637 0.2977 12.8934 0.2988 0.3323 11.2115
0.2637 0.2988 13.3106 0.2988 0.3333 11.5462
0.2637 0.2992 13.4623 0.2988 0.3337 11.6801
0.2637 0.2999 13.7277 0.2988 0.334 11.7805
0.2637 0.3024 14.6758 0.2988 0.3347 12.0147
0.2637 0.3047 15.5480 0.2988 0.3374 12.9183
0.2637 0.3050 15.6617 0.2988 0.3413 14.2236
0.2637 0.3054 15.8134 0.2988 0.3433 14.8929
0.2637 0.3060 16.0410 0.2988 0.3437 15.0268
0.2637 0.3066 16.2685 0.2988 0.3446 15.3280
0.2637 0.3066 16.2685 0.2988 0.3448 15.3949
0.2637 0.3066 16.2685 0.2988 0.3464 15.9304

mO0 ‘
0.3078
0.3078
0.3078
0.3078
0.3078
0.3078
0.3078
0.3078
0.3078
0.3078
0.3078
0.3078
0.3078
0.3078
0.3078
0.3078
0.3078
0.3078
0.3078
0.3078
0.3078
0.3078

UP 100%
m | (Am/m0)*100

0.3078 0

0.3218 4.54840806
0.323 4.9382716
0.321 4.28849903
0.3212 4.35347628
0.3215 4.45094217
0.3218 4.54840806
0.322 4.61338532
0.3236 5.13320338
0.3322 7.92722547
0.3255 5.75048733
0.3248 5.52306693
0.3263 6.01039636
0.3264 6.04288499
0.3266 6.10786225
0.3251 5.62053281
0.3247 5.4905783
0.3242 5.32813515
0.324 5.26315789
0.3244 5.39311241
0.3234 5.06822612
0.3232 5.00324886
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Résume

Résume

Dans le but d’une valorisation d’un déchet naturel de la région de Biskra a savoir la
fibre de palmier dattier DPLF, une étude des composites polyester/fibre DPLF a été faite. Une
série de composites a été elaborée PU/ DPLF non traitée, PU/DPLF traitée par NaOH,
PU/DPLF traitée au silane avec des taux variés de 10 a 40% en masse. Les composites ont été
élaborés par voie solide en utilisant les techniques de moulage par contact. . L’étude
spectroscopique FTIR est faite pour la caractérisation structurale, 1’absorption d’eau pour
déterminer les caractéres hydrophile de la fibre et hydrophobe du composite. Une étude du
comportement mécanique résistance et allongement a la rupture a montré 1’influence du
traitement de la fibre dans le composite et son incidence sur les parameétres mécaniques, le
phénoméne de dureté Shore D a été évalué aussi.

Mots clés : Polyester, DPLF, composites, absorption, caractérisation, Fibre
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