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Résumé
L'utilisation croissante des fibres naturelles pour 1’élaboration des composites est due a leur codt
réduit, leur biodégradabilité, leur disponibilité et leur facilité de mise en ceuvre. Généralement, il
est nécessaire de modifier la surface de la charge pour créer des liaisons entre celle-ci et la matrice
L’objectif de cette étude est de voir certains aspects liés a I’augmentation de la compatibilité entre
le polymere et la fibre naturelle et a I’amélioration de la distribution de la fibre dans la matrice
thermoplastique en améliorant les propriétés des composites. Nous analysons I’effet du taux de
poudre de coque de noix et de son traitement chimique par NaOH sur les propriétés structurales,

mécaniques, rhéologiques, physiques et thermiques des composites PEHD/PCN.

Mots Clés : Fibres naturelles, Coque de Noix, Matériaux composites, Traitement chimique, Matériaux

Biodégradables.
Abstract

It is increasing use of natural fiber-based composite materials is due to their low cost,
biodegradability, availability, and ease of implementation, among other advantages. Generally, it
is necessary to modify the surface of the filler to create bonds between it and the matrix. The
objective of this study is to discuss certain aspects related to increasing compatibility between the

polymer and natural fiber, as well as improving fiber distribution within the thermoplastic matrix.

In this study, we experimentally examine the impact of the rate of walnut shell flour and its
chemical treatment with NaOH on the structural, mechanical, rheological, physical, and thermal

properties of PEHD/PCN composites.

Keywords: Natural fibers, walnut shell powder, Composite materials, Chemical treatment, Biodegradable
Materials,
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Les polyméres sont largement présents dans notre vie quotidienne, et I'humanité a exploité ces

matériaux de maniére significative dans divers aspects de la vie moderne.

Ils sont a I’heure actuelle étudiés dans de nombreux domaines comme la chimie, la biochimie, les
nanotechnologies, I'électronique, la médecine, les sciences de la vie ou encore les sciences des
matériaux, cela pour leurs nombreux avantages. Les polymeéres sont utilisés aussi dans I’industrie
automobile, 1’industrie agroalimentaire, la chimie fine, dans le domaine de la santé et méme dans

le cosmétique.

Le PEHD (polyéthyléne de haute densité) est un thermoplastique dont 1’usage est largement
répandu en raison de ses propriétés mecaniques, chimiques et de sa facilité de transformation.
Cependant, le PEHD présente certaines limitations en termes de résistance aux chocs et de rigidité,
ce polymere fait partie de la famille des polyéthylénes. Il a cependant la particularité d’avoir une
densité moléculaire nettement supérieure a celle du polyéthyléne standard, ce qui lui confére des

propriétés mécaniques uniques.

La coque de noix est connue comme un matériau naturel polyvalent utilisé dans différents
domaines, tels que l'industrie alimentaire (additif, ingrédient), l'agriculture (paillis, litiére),
I'artisanat (objets décoratifs), les cosmétiques (huile pour soins de la peau et des cheveux) et comme
source de combustible. Son utilisation variée contribue a la réduction des déchets et a l'utilisation

durable des ressources

L’incorporation des renforts & base de fibres naturelles, telles que les fibres de coques de noix, offre
de nouvelles perspectives pour améliorer les performances des polymeéres. Les fibres de coques de
noix, issues généralement de l'agriculture ou de l'industrie alimentaire, sont des dechets de
biomasse qui présentent des caractéristiques intéressantes, telles que leur légéreté, leur résistance

mécanique et leur biocompatibilité.

Matériaux composites est une combinaison de deux ou plusieurs substances différentes sur une
échelle combinatoire : le renfort et la matrice. Le renfort est généralement une fibre, qu'elle soit
d'origine végétale, animale ou minérale, il est un matériau permettant d’améliorer les propriétés de

la matrice dans le but d’assurer des meilleures propriétés du matériau composite a élaborer tandis
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que la matrice est un polymére homo ou poly (Co), qui agit comme une substance de liaison est

facilement déformable et assure la protection chimique des fibres.

Dans un matériau composite, les fibres de renfort sont dispersées de maniere homogéne dans la
matrice polymere, formant une structure renforcée. Les fibres apportent la résistance mécanique,
la rigidité et la résistance a la traction, tandis que la matrice assure la cohésion entre les fibres et

transfere les charges a travers la structure

L’importance de ces matériaux ont fait I’objet de plusieurs recherches surtout ces dernieres années,
en se focalisant sur les fibres naturelles comme renforts pour leur abondance, leur disponibilité et
qu’elles sont facilement accessibles. Ces fibres proviennent de ressources renouvelables, ce qui en
fait des choix écologiquement préferables, et faire face aux défis économiques et
environnementaux de ces matériaux. Ainsi, ces fibres végétales offrent de nombreux avantages en
raison de leurs propriétés spécifiques. De plus, ces fibres présentent des propriétés mécaniques
importantes telles que la résistance et la 1égéreté, ce qui permet de réduire le poids des composites.
Elles sont également économiquement avantageuses, étant moins colteuses que d'autres types de
renforts. Les fibres végeétales se distinguent par leur caractere non abrasif, offrant une manipulation

aisée. Elles sont non toxiques, contrairement aux fibres de verre.

L’utilisation des fibres naturelles végétaux ou autres sont en développement pour améliorer les
propriétés des composites. Qui peuvent étre irritantes et dangereuses pour la santé. De plus, leur
utilisation nécessite moins d'énergie lors des processus de fabrication, contribuant ainsi a une
empreinte environnementale réduite. Enfin, elles sont biodégradables, ce qui les rend respectueuses
de I'environnement. Ces avantages font des renforts végétaux des choix attrayants pour le
développement de composites durables et économique.

Cette tendance a conduit a élaborer des nouveaux matériaux, et donc La recherche dans ce domaine
a connu une dynamique croissante, ce qui a conduit a I'émergence de plusieurs produits sur le
marché. Des produits tels que des biais, des palettes, des fenétres, et bien d'autres, qui ont
commencé a étre disponibles, témoignant ainsi des avancées réalisées dans l'utilisation de renforts

végétaux dans les composites.
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L’objectif de ce travail est d’¢laborer et de caractériser un nouveau matériau composite a base de
polyéthyléne haute densité (PEHD) renforce par un renfort microscopique (fibre végétale) fibres
de Coques de noix (CN). Tout en évaluant les propriétés et les performances résultantes. Pour ce
faire, différentes méthodes de préparation et de caractérisation seront utilisées, notamment I'analyse
des propriétés mecaniques, thermiques et morphologiques du matériau composite obtenu. Les
fibres de Coques de Noix sont traitées par Hydroxyde de Sodium (NAOH) Aprés élaboration, les
composites (PEHD/CN) sont caractérisés par des tests aux laboratoires de Sétif a savoir infra rouge

et les tests d’indice de fluidité, dureté, et ...
Pour une étude detaillée et approfondie, notre travail est divisé en quatre chapitres :

> Le premier est une étude bibliographique destinée a décrire les matériaux composites et leurs

constituants (matrice, renforts...), des informations sur le PEHD et la fibre de coque de noix

» Le deuxiéme chapitre décrira le lieu du stage et exposera l'ensemble des techniques
d’élaboration des matériaux ainsi que les méthodes de caractérisation mécaniques, physiques
et chimique a savoir, Traction, la dureté Shore D, I’indice de fluidité (MFI), la densité, Les

techniques de L’infrarouge.

» Le Troisieme chapitre, la partie expérimentale qui présente les matériaux utilisés, un protocole
expérimental pour la modification chimique de la charge et les processus de mise en ceuvre
pour 1’¢laboration des composites a base de polyéthyleéne / farine de coquilles de noix. En plus

des les différentes techniques utilisées pour la caractérisation de ces matériaux.

» Le dernier chapitre sera consacré a la présentation et discussion de nos résultats obtenus.

» Laconclusion générale résume 1’étude réalisé sur le composite élaboré et les données adoptées.
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Partie 1 : Généralités sur le polyéthylene haute densité PEHD
1.1.1. Historique du polyéthylene

L'histoire et le développement du polyéthyléne (PE) sont assez récents. A partir des expériences
développées au début des années 30 par la "IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES"
(Angleterre), a éte obtenue une substance blanche et péle résultant de I'essai de faire réagir de
I'éthyléne a haute pression. Cette substance fut identifiée comme de I'éthyléne polymérisé. Ce
polyéthyléne est couramment appelé polyéthyléne a basse densité et il est produit a haute
pression (1000 & 3000 kg/cm2). La commercialisation de la production du polyéthylene
commenca en Angleterre en 1938. Les essais réalisés sur le polyéthyléne révélérent
d'excellentes propriétés diélectriques et de haute résistance. Concrétement, sa résistance a I'eau
en fait un parfait isolant pour les cables sous- marins. Pendant la deuxiéeme guerre mondiale, la
majeure partie du polyéthyléne fut utilisée pour isoler les cables dans les installations radar. La
conséquence en fut une faible demande du marché extérieur. L'essor des produits emballés dans
des bouteilles a fait du polyéthylene un ingrédient habituel de la vie courante. Le polyéthyléne
a basse densité, est utilisé sous forme de films et plaques, revétements de papier, revétements
pour cables et produits moulés par injection. La majeure partie est utilisée sous forme de films,
ce qui représente 30 % des ventes. Pendant les annees 50, de nouvelles techniques ont éte
développées pour la production de polyéthylene avec différents catalyseurs et conditions
d'opération, particulierement a basse pression au lieu de haute pression. Les systemes
développes furent :

a) Le procéde de PHILLIPS qui utilise un catalyseur d'oxyde de chrome sur alumine de silice
[1].

b) Le procédé ZIEGLER qui emploie un catalyseur de métal alkyl aluminium. [1].
- 1951 : apparaissent les premiers brevets sur le PE linéaire de haute densité, le 28 avril, dépbt
par la société Standard Oil avec un catalyseur a base d'oxyde de molybdéne, et le 2 ao(t, dépbt
par la société DUPONT [1].
- 1953 : brevet PHILLIPS (catalyseur a oxyde de chrome) et brevet ZIEGLER (catalyseur
Ziegler- Natta) [1].
- 1955 : production industrielle de PE haute densité par catalyse Ziegler.
- 1956 : production industrielle par PHILLIPS [1].
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1.1.2. Le polyéthyléne

Les polyéthylénes sont des macromolécules ou polymeéres, qui font partie de la famille des
polyoléfines et issus de la polymérisation de 1’éthyléne gazeux. Ils ont des propriétés qui leurs
conferent une thermo plasticité et une malléabilité a chaud réversible puisqu’ils font partie des
thermoplastiques. Selon les modes de polymérisation, ils sont de natures différentes. [2]

Le polyéthyléne est un hydrocarbure dont les molécules sont composées de chaines d'atomes
de carbone saturées par des atomes d'hydrogene. Le procédé de pression primitive donne un
polyéthyléne avec des chaines ramifiées, tandis que le procédé basse pression produit des
polyéthylénes avec des chaines peu ramifiées, c'est-a-dire une structure essentiellement linéaire.
Le degré de ramification des molécules affecte leur compacité. Les chaines ramifiées ne
permettent pas d'atteindre la méme densité que les chaines non ramifiées. Par conséquent, le
polyéthyléne ramifié a une densité faible ou moyenne, tandis que le polyéthylene linéaire
présente une densité élevée [3].

= Structure du polyéthyléne

Le polyéthyléne est un matériau thermoplastique obtenu par polymérisation de 1’éthyléne

(C2H4) menant a des macromolécules composeées par la répétition du motif —(CH2)

CHy CHy ,CH,
AN A4
II‘CHI CHy, “CHy CHy

L - -

Figure 1.1: Schéma semi-développé illustrant la structure macromoléculaire du polyéthyléne.

il 11
I I
 —
I I m
(N 11

Figure 1.2: Schéma représentatif du motif du polyéthyléne.
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= Polymeérisation du polyéthylene

Poly mérisation
St e

nH,C=CH, = CHs— CH;— CH5— CH5--
+cHs CH3-
Monomere : Polymere :
éthyléene polyéthylene

Figure 1.3: Polymérisation du polyéthyléne.
1.1.2.1. Different types de polyéthylénes

Le polyéthylene (PE) est un polymére thermoplastique qui se présente sous différentes formes
en fonction de sa densité et de sa structure moléculaire. Les types courants de polyéthyléne sont
les suivants :

Polyéthyléne basse densité (PEBD) : Le PEBD a une densité relativement faible et une
structure moléculaire ramifiée. Il est souple, transparent et résistant aux chocs. Il est souvent
utilisé pour les sacs en plastique, les films étirables et les bouteilles souples.

Polyéthyléne haute densité (PEHD) : Le PEHD a une densité plus élevée que le PEBD et une
structure moléculaire linéaire. 1l est plus rigide, résistant aux produits chimiques et aux
températures elevées. Il est utilisé dans les réservoirs de carburant, les tuyaux d'eau, les
bouteilles de lait et les emballages rigides

Polyéthyléne réticulé (PEX) : Le PEX est un type de polyéthyléne qui a subi un processus de
réticulation, ce qui signifie que ses chaines polymériques ont été interconnectées pour améliorer
ses propriétés thermiques et mecaniques. 1l est utilisé dans les systemes de plomberie, les cables
électriques et les applications de chauffage par le sol.

Polyéthyléne linéaire a basse densité (PELBD) : Le PELBD est une variante du PEBD avec
une structure moléculaire linéaire. 11 présente des propriétés similaires au PEBD mais avec une
plus grande rigidité et une meilleure résistance aux produits chimiques. Il est utilisé dans les
revétements de cables, les gaines de protection et les films étirables.

PERHD, polyéthyléne réticulé a haute densité (en anglais HDXLPE, high density cross
linked polyethylene).

PEMD, polyéthyléne a moyenne densité (en anglais MDPE, medium density

polyethylene).

PETBD, polyéthyléne a trés basse densité (en anglais VLDPE very low density
polyethylene)



CHAPITRE | Etat de I’art

Ces types de polyéthylene different par leur densité, leur structure moléculaire et leurs
propriéetés, ce qui leur confere des applications spécifiques dans différents domaines industriels.

[4].
Tableau 1.1 : Principales propriétés des différents types de PE [5].

Propriétés PEBD PEMD PEHD
Masse volumique (g.cm?®) 0,915 40,935 0,9320,945 0,945 40,970
Cristallinité (%) <40 402460 60 & 80
Température de Fusion (°C) 105-115 - 118 a 146
Température de transition -133-103 - -120
Vitreuse (°C)
Contrainte a la Rupture (MPa) 8al5 18428 26 a 40
Allongement a Rupture (%) 150-100 200 a 1200 20 a 1000
Densite
0.84 086 0.89 091 0.92 0.96 1.01

0.47 0.71
Cristallinité

ULDPE VLDPE LDPE/LLDPE HDPE

0.12 029 041

Figure 1.4: Echelle de variation de la cristallinité et de la densité du PE [6].

1.1.3. Le polyéthyléne haute densite

Le PEHD est un polymeére thermoplastique couramment utilisé dans la fabrication de produits
en plastique tels que des bouteilles, des conteneurs, des canalisations, des tuyaux, des films, etc

Il existe deux types de polyéthylene haute densité granulés (Figure 1.5) et poudre (Figure 1.6).
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Il se caractérise par une densité plus élevée que le polyéthylene de basse densité (PEBD), ce
qui le rend plus rigide et résistant a la traction, a la rupture et a I'impact.

Ce dernier est également résistant a la corrosion chimique et aux solvants, ce qui en fait un
matériau de choix pour les applications nécessitant cette résistance. Il est également facile a
souder et a fabriquer, ce qui en fait un choix populaire pour les projets de fabrication de

plastique [7].

Figure 1.5 : Représente le PEHD granulés. Figure 1.6 : Représente le PEHD poudres.
1.1.4. Méthode de synthese de polyéthyléne haute densite

Le PEHD est produit par polymérisation du monomere d'éthyléne a haute pression et a haute

température en présence d'un catalyseur. Voici les principales étapes de la synthése du PEHD :

I. Préparation des matieres premiéres : L'éthylene est produit a partir de matieres premieres
telles que le pétrole brut ou le gaz naturel. 1l est ensuite purifié pour éliminer les impuretés [7].
Il. Polymérisation : L'éthylene est introduit dans un réacteur a haute pression avec un
catalyseur, généralement du zirconium, du titane ou du nickel, qui permet de déclencher la
réaction de polymerisation. La réaction a lieu a une température d'environ 200 a 300°C et a une
pression d'environ 1000 a 3000 bars. Le catalyseur active les liaisons entre les molécules
d'éthyléne, ce qui conduit a la formation de longues chaines de polymeéres [7].

I11. Extrusion et moulage : Le polymére fondu est extrudé a travers une filiére, qui lui donne
sa forme finale, telle que des granules ou des tubes. Le produit peut ensuite étre moulé a l'aide
de techniques telles que le moulage par injection, le moulage par soufflage, ou le moulage par
compression. [7]

IV. Traitement : Le PEHD peut subir divers traitements, tels que le traitement thermique, le
traitement chimique, le traitement de surface, ou le traitement de renforcement, pour améliorer

ses propriétés mécaniques et physiques [7].
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Le processus de synthése du PEHD est généralement effectué a grande échelle dans des
installations industrielles. 11 est important de noter que les conditions de polymeérisation, les
catalyseurs et les techniques de traitement peuvent varier en fonction des applications finales
du PEHD [7].

1.1.5. Structure chimique du polyéthyléne haute densité

Le PEHD est un polymere thermoplastique linéaire constitué de monomeéres d'éthyléne. Sa
structure chimique (Figure 1.7) se compose de longues chaines moléculaires linéaires, ou les
atomes de carbone sont reliés par des liaisons simples. Les atomes de carbone sont également
liés a des atomes d'hydrogéne, d'ou le nom de polyéthyléne.

La formule brute du polyéthyléne est (C2H4) », ou "n" représente le nombre de monomeres
d'éthyléne qui sont polymérises ensemble pour former la chaine moléculaire. Les molécules de
PEHD peuvent contenir plusieurs milliers d'unités de répétition [7].

Ce dernier a une structure réguliére et cristalline, ce qui lui confére une bonne résistance a la
traction et a la rupture. Les chaines moléculaires sont maintenues ensemble par des forces de
Van der Waals, qui sont plus faibles que les liaisons covalentes, ce qui le rend souple et
malléable. Sa densité plus élevée par rapport au polyéthylene de basse densité (PEBD) est due

a une structure plus compacte avec une plus grande quantité de matiére dans un volume donné.

FE hd =0 958 1a % ramifications
pour 1000 C

Figure 1.7 : Représente la structure chimique du PEHD.

1.1.6. Proprietés du polyethyléne haute densite

1.1.6.1. Propriétés physiques

La différence entre le PEHD et le PEBD est le point de ramollissement, puisqu’il se situe au-
dessus du point d’ébullition de I’eau pour I'un et au-dessous pour ’autre. Les articles fabriqués,

avec le polyéthyléne de haute densité, peuvent ainsi étre stérilisés a la vapeur.
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1.1.6.2. Propriétés chimiques

Le PEHD possede une trés bonne stabilité chimique :
a) Inattaquable par les acides (sauf les oxydants), par les solutions de sels.
b) Résistants aux solvants organiques au-dessus de 80°C.
c) Pratiquement insoluble, & des températures inférieures a 60 °C.
d) Sensible a la fissuration sous contrainte en présence de savon, alcools, détergents.

e) Il refroidi lentement et plus cristallin et moins perméable aux solvants. [8]

1.1.6.3. Propriétés thermiques

En I’absence de contrainte, le polyéthyléne haut densité peut supporter une température de
110 a 120°C (stérilisation par exemple). Ce comportement est caractérisé par la température
de ramollissement Vicat (1kg) ou par la température de fléchissement sous charge qui
augmente avec le taux de cristallinité ou le niveau de réticulation. [8]

1.1.6.4. Propriétés mécaniques

A 23°C, les matériaux semi-cristallins sont au-dessus de leur température de transition vitreuse
(environ — 120°C) ; leur phase amorphe est caoutchouteuse, ce qui affecte leurs propriétés

mécaniques (Tableau 1.2). [8]

Tableau 1.2 : Représente les propriétés mecaniques du PEHD. [8]

Propriétés Unités PEHD
Masse volumique g/ cm? 0,945-0,970
Contrainte au seuil d’écoulement MPa 26-34
(traction)
Contrainte a la rupture MPa 26-40
Allongement rupture % 20-1000
Module d’élasticité (traction) MPa 80-1300
Dureté de shore D / 63-67

1.1.7. Les avantages et les inconvénients du polyéthylene haute densité

1.1.7.1. Les avantages du polyéthylene haute densité

= Un matériau solide et léger qui résiste bien aux chocs et a la déformation. Il est également
recyclable, ce qui signifie qu'il peut étre réutilisé pour fabriquer de nouveaux produits en
plastique. Enfin, il est compatible avec de nombreux additifs et colorants, ce qui permet une

grande variété de designs et d'applications.

10
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= (C’est un matériau trés résistant qui peut étre recyclé facilement. Il est également
impermeéable a I'eau, résistant aux UV et peut supporter des températures élevées.

= Enraison de sa durabilité et de sa résistance aux produits chimiques, le PEHD est souvent
utilisé dans les industries pharmaceutiques et alimentaires pour stocker des produits qui

nécessitent un haut niveau de sécurité et de propreté. [9]
1.1.7.2. Les inconvénients du polyéthyléne haute densité

Ce produit présente des problemes comme :

- le collage difficile.

- la mauvaise tenue a la chaleur.

-la sensibilité a la fissure sous contrainte,

-la sensibilité aux UV en présence d’oxygene.

A cela s’accompagne la perte du caracteére perméable des PE aux hydrocarbures, a ’air et a
I’eau. DU au caractere tres inflammable du polyéthylene, il y aussi un risque d’explosion,
risques de reactions de décomposition (coke, méthane, dihydrogéne.) et risques de fuites. Dans
un réacteur tubulaire, il faut faire réagir I’éthyléne sous une charge d’au moins 1000 bars (soit
1000 fois la charge atmosphérigque), dans la plupart des cas, tout en conservant la réaction dans

une propriéete stable de climat par transmission a contre-courant d’eau.

Donc, les mesures correctives concernent avant tout 1’utilisation des killers (CO, CO2...) afin
de combattre les réactions de décomposition. Il faut aussi avoir un équipement de propulseur
de soupapes et des joints d’explosion (PEHD), et enfin construire un réacteur dans une enceinte
en béton pour le PEBD. [9]

1.1.8. Les méthodes de transformation du polyéthyléne haute densité

Le PEHD peut étre transformé en différentes formes et produits finis en utilisant différentes
méthodes de transformation. Voici quelques-unes des méthodes de sa transformation courante
1.1.8.1. Extrusion

Le PEHD est souvent extrudé sous forme de tubes, de feuilles, ou de profilés a l'aide d'une
extrudeuse. Le matériau est chauffé et fondu avant d'étre poussé a travers une filiere pour

obtenir la forme souhaitée « Figure 1.8 ».
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Figure 1.8: Représente la machine d'extrusion.
1.1.8.2. Moulage par injection

Cette méthode est utilisée pour produire des pieces de forme complexe, telles que des pieces de
voiture, des bouchons de bouteilles, des boitiers électriques, etc. Le PEHD est fondu dans une
visseuse injection qui injecte le matériau fondu dans un moule a haute pression.

Apres, refroidissement, la piece est éjectée du moule « Figure 1.9 ».

Vérine de fermeture Moul

Fourreau

/ Systéme
hydraulique

Vise (piston)

Figure 1.9 : Représente la machine d'injection.
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1.1.8.3. Soufflage

Le soufflage est utilisé pour produire des bouteilles, des conteneurs et des réservoirs. Le

matériau fondu est soufflé dans un moule creux a I'aide d'air comprimé

refroidi pour solidifier la piece « Figure 1.10 ».

SERIRRER
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Figure 1.10: Représente le principe du soufflage.

. Le moule est ensuite

Cette méthode est utilisée pour produire des pieces en grande quantité, telles que des boitiers

de télévision, des piéces de moteurs, etc. Le PEHD est placé dans un moule et est chauffé pour

le faire fondre. Ensuite, le moule est fermé et le matériau fondu est comprimé sous haute

pression pour prendre la forme du moule « Figure 1.11 ».
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Figure 1.11: Représente la machine de la thermocompression.
1.1.8.5. Soudage

Le PEHD peut étre soude a l'aide d'une variéte de techniques, telles que la soudure bout a bout,
la soudure a chaud par air chaud, la soudure a froid par ultrasons, etc. Ces techniques sont
utilisées pour assembler des piéces de PEHD, telles que des tubes, des tuyaux, des réservoirs,
des bottiers, etc.

Ces méthodes de transformation permettent d'obtenir des produits finis en PEHD pour une
grande variété d'applications, tels que l'emballage, la fabrication de piéces automobiles,

I'industrie électronique etc. [10]

1.1.9. Les applications du Le Polyéthylene Haute Densité

Le Polyéthyléne Haute Densité est un type de plastique couramment utilisé dans de nombreuses

applications en raison de ses propriétés remarquables. Voici quelques-unes des applications :

1. Emballage alimentaire : Le PEHD est souvent utilisé pour les emballages de produits
alimentaires en raison de ses propriétés de barriéere et de résistance chimique. Il est couramment
utilisé pour les bouteilles de lait, les bouteilles de jus et les récipients pour les aliments préparés.
2. Tuyaux : lls sont largement utilisés dans les systemes de distribution d'eau potable,
d'assainissement et de gaz naturel. Les tuyaux en PEHD sont résistants a la corrosion, légére et
facile a installer.

3. Bacs de stockage : Sont couramment utilisés dans I'industrie alimentaire et pharmaceutique
pour stocker et transporter des produits en vrac. lls sont légers, résistants aux chocs et aux

rayures, et faciles a nettoyer.
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4. Palettes : Les palettes en polyéthylene haute densité sont souvent utilisées pour le stockage
et la manipulation des marchandises. Elles sont légéres, résistantes aux chocs et aux
intempéries, et durables.

5. Jouets pour enfants : Les jouets sont sirs pour les enfants car ils ne contiennent pas de
produits chimiques nocifs et sont résistants aux chocs.

6. Applications médicales : Le PEHD est utilisé pour fabriquer des seringues, des cathéters et
d'autres dispositifs médicaux. Il est résistant au produit chimique, stérilisable et sQr pour une
utilisation dans le corps humain.

7. Film étirable : pour I'emballage des aliments et des produits industriels. Il est résistant aux

déchirures et facile a étirer, ce qui le rend idéal pour la protection des produits en transit. [11]
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Partie 2 : Généralités sur les fibres végétales (coquille de noix)

1.2.1. Généralités sur les fibres végétales

Une fibre est un objet allongé ayant un rapport longueur/diametre (L/D) supérieur a un. Le
terme "fibre" est utilisé de différentes maniéres, mais on peut considérer les fibres naturelles

comme des matériaux fibreux qui sont extraits de I'environnement. [12]

La majorité des études se concentrent sur les fibres végétales, en particulier sur les fibres
libériennes. Ce choix est motivé par leurs bonnes propriétés mécaniques et la facilité de
séparation des fibres de la plante. Dans notre domaine d'étude, nous nous intéressons plus
specifiqguement aux fibres issues des noyaux de dattes, qui présentent une grande variabilité de
leurs propriétés mécaniques en raison de facteurs tels que I'age, les conditions de croissance
géographique et climatique, les méthodes de récolte et les techniques de purification. Cette
variabilité peut poser des inconvénients pour certaines applications industrielles. Un autre
inconvénient potentiel des fibres vegétales est leur tendance a absorber I'eau, avec une teneur
en humidité comprise entre 5 et 10% en poids, en raison de la présence d'hydroxyle dans la
cellulose. Cependant, en raison de leur disponibilité en grande quantité a un prix abordable, de
leurs bonnes propriétés mécaniques et de plusieurs protocoles de traitement bien évalués, les
fibres végétales peuvent étre appliquées avec succes dans les matériaux composites

polymériques [12].
e La fibre végétale

Les fibres végeétales sont des structures fibreuses d'origine biologique, principalement
composees de cellulose, d’hémicellulose, de lignine et de pectine. Elles contiennent également
de petites quantités de matieres extractibles, de protéines et de certains composés inorganiques.
Les proportions de ces composants varient considérablement en fonction du type de fibres

végetales (comme le jute, le bois, le sisal, le knaf, etc.) et de leur age [12].

Les fibres vegétales peuvent étre divisées selon :
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A). L’origine

Le schéma ci-dessous represente la classification des fibres végétales selon l'origine.

- [

Fruit ) Fruit
— J L]

5 Feuille

Les fibres
végétales

Tige
(Libériennes)

Alfa

Tige
— (Dures)

Schéma 1.1 : Classification des fibres végétales selon l'origine.
B). La longueur

Les fibres courtes : également appelées fibres de remplissage, sont courtes et fines et sont
présentes dans les tissus végétaux comme le parenchyme. Elles ont des propriétés absorbantes
et peuvent étre utilisées pour produire des matériaux de remplissage tels que le papier, le carton

et les produits isolants.
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Les fibres longues : également appelées fibres de renforcement, sont plus longues et plus
épaisses que les fibres courtes. Elles sont présentes dans des parties spécifiques de la plante,
telles que les tiges et les feuilles, et fournissent une résistance mécanique accrue. Les fibres
longues sont souvent utilisées dans la production de matériaux composites, tels que les
panneaux de fibres de bois (Figure 1.12), les renforts en plastique et les matériaux de
construction.

Certaines plantes sont particulierement riches en fibres, comme le coton, le lin, le chanvre
(Figure 1.13) et le sisal. Ces plantes sont cultivées spécifiqguement pour leurs fibres et sont
utilisées dans la production de vétements, de tissus d'ameublement et d'autres produits textiles.
Les fibres végétales sont également utilisées dans l'alimentation humaine et animale, en

particulier sous forme de cellulose, qui est une source de fibres alimentaires importantes.

Figure 1.12: Représente des fibres de chanvre. Figure 1.13: Représente des fibres de bois.

C). La composition chimique

La composition chimique des fibres végétales varie selon les especes végeétales et les parties de
la plante d'ou elles sont extraites. Cependant, la plupart des fibres végétales sont principalement
composées de cellulose, les hémicelluloses et la lignine. D’autres produits comme les protéines,

les pectines, I’amidon et des sels inorganiques sont présents en quantités plus faibles.
* Cellulose

Les chaines de cellulose sont organisées sous forme de microfibrilles qui constituent ’armature
de la paroi et présentent une trés grande résistance aux tensions [13]. Selon Willtatter et
Zechmeister (1913) la formule brute exacte de cette macromolécule est (C6H1206) (Schéma
1.2). Elle est composée des unités de D-anhydrocopyranos reliées entre elle par des liaisons f3
1,4. L’unité répétitive est le Cellobiose (deux glucoses réunis). Ces unités élémentaires

s’associent par paquet pour former les micros-fibrilles [14].
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Cellulose

Figure 1.14: Schéma illustrant les molécules de cellulose, avec ses liaisons hydrogéne.
e Hémicellulose

L’hémicellulose est tres hydrophile, soluble en milieu alcalin, et facilement hydrolysable dans
les acides. Contrairement a la cellulose, les constituants de I'hémicellulose different d'une plante
a I’autre [15]. Ils se présentent en chaines courtes et hautement ramifiées (Figure 1.15). Le degré
de polymérisation dans ce polymeére est de 20 a 300 fois plus faible que dans la cellulose
(Thygesen, 2006).

OH _OH
Galactose = \5.:)\
(o) : w;v
’ ) Fucose O \
O \\\ = OH OH /
OH "s»:x—(v‘%«w OH o
o O OH
OH O -
OH \m OH 2 o
s O OH OH
) / A‘,,-J Glucose
== 4,‘?‘/

L

Figure 1.15: Représente la structure des chaines des hémicelluloses.

* Lignine

La lignine ou les lignines sont des polymeéres tridimensionnels provenant de la polymérisation
radicalaire de trois alcools phénylpropénoiques (1’alcool coumarylique, I’alcool coniférylique
et I’alcool sinapylique), dont la structure dépend également de 1’espece végétale [16]. La

structure complexe de la lignine comprenant de nombreuses fonctions phénoliques, hydroxyles
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et éthers explique sa grande réactivité (Figure 1.16). Cependant leur accessibilité est limitée par

la conformation tridimensionnelle de réseau moléculaire [17,18].

OH OH
CH,0

HO. OH OCHj; OCH34 on o

@ ©
CHZ0 @ i OH CH,0 CH,o @
OH
OCHj,4

OHOH

Figure 1.16: Exemple de structure chimique de lignine.
C). La nature
Les fibres végétales peuvent étre classées en deux categories principales :

e Les fibres solubles :
Elles se dissolvent partiellement dans I'eau, formant un gel visqueux. Elles sont principalement

présentes dans les fruits, les legumes, les graines et les légumineuses. [18]

e Les fibresinsolubles :
Elles ne se dissolvent pas dans I'eau et conservent leur structure intacte tout au long du processus
de digestion. Elles se trouvent principalement dans les céréales complétes, les légumes verts et

les enveloppes des graines [18].

1.2.2. Comparaison des fibres vegétales

Voici quelques exemples sur la différence entre les fibres végétales « Tableau 1.3 » :
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Tableau 1.3 : Représente la différence entre les fibres végétales [19].

Fibres courtes vs fibres | -Les fibres courtes ont une longueur inférieure a 1 mm, tandis
longues que les fibres longues peuvent atteindre plusieurs centimetres. lls

sont utilisés pour produire des matériaux de remplissage (le papier

et les produits isolants)

-Les fibres longues sont plus résistantes et sont souvent utilisées

pour renforcer les matériaux composites.

Fibres textiles vs fibres | -Les fibres textiles sont utilisées dans la production de vétements,
non textiles de tissus d'ameublement et d'autres produits textiles.

-les fibres non textiles sont utilisées dans des domaines tels que

la construction, la papeterie et la production d'aliments.

Fibres naturelles vs -Les fibres naturelles sont produites par des plantes, des animaux
fibres synthétiques ou des minéraux, (coton, le lin et le chanvre)

-les fibres synthétiques sont produites par 'nomme a partir de
produits chimiques (le polyester et le nylon).

Fibres comestibles vs | -Les fibres comestibles sont des fibres alimentaires que I'on
fibres non comestibles | trouve dans les aliments tels que les fruits, les légumes et les
ceréales.

-Les fibres non comestibles sont des fibres utilisees dans des
domaines tels que la construction et la papeterie.

1.2.3. Caractéristiques physico-mécanique des fibres vegétales

La présence de variations dans les proportions des composants chimiques des fibres végétales
entraine une diversité des propriétés physico-mécaniques de ces fibres. Plusieurs études ont
démontré que les fibres végétales présentent une variabilité mécanique, méme au sein d'une
méme espéce. Cette variation de propriétés constitue I'un des inconvénients des fibres végétales
par rapport aux fibres synthétiques. Les conditions de croissance, telles que I'habitat, le climat
et I'age de la plante, influencent les propriétés mécaniques et la structure des fibres végeétales.
Les caracteéristiques physiques d'une fibre végétale comprennent généralement son diametre, sa
porosité, sa densité, sa teneur en eau et son taux d'absorption d'eau. Sur le plan mécanique, elle
est caractérisée par sa résistance a la traction, sa résistance a la rupture et son module d'élasticité
[20].

Lorsqu'on effectue un essai de traction sur une fibre végétale, plusieurs parametres influencent
la courbe de contrainte/déformation : La nature de la fibre, La largeur de la fibre sollicitée, Le

pourcentage d'eau absorbée par la fibre et Le diamétre de la fibre [21].
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1.2.4. Historique et Généralités sur les coquilles de noix

Les coquilles de noix (CN) (Figure 1.17) sont des ingrédients polyvalents d’une couleur marron
clair harmonieuse et avec un parfum neutre [22]. lls ont été utilisés comme matériau décoratif
depuis I'Antiquité, notamment en Egypte et en Gréce. Les Romains ont également utilisé les
coquilles de noix pour la décoration.

Au moyen Age, les coquilles de noix (CN) étaient souvent utilisées pour la fabrication d'objets
religieux, tels que des reliquaires. Au fil du temps, les coquilles de noix sont devenues un
matériau populaire pour la création d'objets d'art et d'artisanat, tels que des boites a bijoux et

des figurines [23].

Figure 1.17 : Représente des coquilles de noix.
1.2.5. Structure chimique de coquilles de noix

Les coquilles de noix sont principalement composées de cellulose, de lignine et d’hémicellulose
(Figure 1.18). La cellulose est un polymere de glucose et constitue environ 40 a 50% de la
composition de la coquille de noix. La lignine est un polymeére complexe qui donne de la rigidité
a la coquille, elle représente environ 20 a 30% de sa composition. L’hémicellulose est
également un polymére de glucose mais plus court et moins rigide que la cellulose, elle
constitue environ 20% de la composition de la coquille de noix [19].

En plus de ces polymeres, la coquille de noix contient également des quantités significatives de
protéines, de lipides et de minéraux tels que le calcium, le magnésium et le potassium
(Tableau 1.4). Ces composants peuvent varier en fonction de la variété de noix et des conditions

de croissance.
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En résumé, la structure chimique de la coquille de noix est principalement constituée de
polymeéres de glucose (cellulose et hémicellulose) et de lignine, ainsi que de proteines, de lipides

et de minéraux [19].
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Figure 1.18: Représente la composition chimique de CN [24]

Tableau 1.4 : Composition Minéral (mg/kg dry mass) de coques de noix. [05]

Na K Ca Mg P S Fe Cu Zn Mn B

554.5 | 5202.4 | 9080.8 | 1283 | 691.4 | 790.5 | 3094.8 | 6.2 18.1 | 1109 | 29.7

1.2.6. Les propriétés des coquilles de noix

Les coquilles de noix possedent plusieurs propriétes intéressantes en raison de leur composition

chimique complexe. Voici quelques-unes des propriétés les plus notables des coquilles de noix

1.2.6.1. Rigidité et résistance mécanique
La coquille de noix est trés rigide et résistante, grace a la présence de la lignine et de la cellulose

dans sa structure.
1.2.6.2. Propriétes antibactériennes

Les coquilles de noix contiennent des composes phénoliques et des tanins qui peuvent avoir

des propriétés antibactériennes.
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1.2.6.3. Potentiel antioxydant

Les coquilles de noix contiennent également des antioxydants naturels tels que la vitamine E et
les caroténoides, qui peuvent aider a prévenir les dommages causes par les radicaux libres.

1.2.6.4. Capacité d'adsorption

Les coquilles de noix peuvent étre utilisées comme adsorbant naturel pour éliminer les métaux

lourds, les colorants, les pesticides et autres contaminants de I'eau et des sols.
1.2.6.5. Utilisation comme combustible

Les coquilles de noix peuvent également étre utilisées comme source de combustible

renouvelable pour produire de I'énergie thermique.
1.2.6.6. Utilisation dans les produits cosmétiques

Les coquilles de noix moulues peuvent étre utilisées comme exfoliant doux dans les produits
cosmétiques tels que les gommages pour le visage et le corps.
Ces proprietes variées rendent les coquilles de noix utiles dans différents domaines tels que

I'industrie, la santé et la beaute [19].

1.2.7. Les avantages et les inconvénients des coquilles de noix

Les coquilles de noix ont des avantages et des inconvénients liés a leur utilisation. Voici
quelques exemples (Tableau 1.5) :

Tableau 1.5 : Représente les avantages et les inconvénients des CN [19].

Les avantages Les inconvenients

Les coquilles de noix sont une source
renouvelable de matériaux et peuvent étre
obtenues facilement.

Les coquilles de noix peuvent étre difficiles a
manipuler et a transporter en raison de leur poids
et de leur volume.

Les coquilles de noix sont biodégradables et
peuvent étre compostées apres utilisation.

L'extraction de la lignine des coquilles de noix
pour une utilisation industrielle peut étre un
processus colteux et complexe.

Les coquilles de noix sont une source naturelle
d'antioxydants, d'adsorbants et dautres
composés bénéfiques pour la santé et
I'environnement.

Les coquilles de noix peuvent avoir des
contaminants tels que des pesticides ou des
métaux lourds s'ils ont été cultivés dans des sols
contamines.

Les coquilles de noix peuvent étre utilisées
pour produire de [I'énergie thermique
renouvelable.

L'utilisation de coquilles de noix comme
adsorbant peut étre limitée en raison de leur
capacité d'adsorption limitée et de leur besoin
d'étre régulierement remplacées
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En résume, les coquilles de noix ont des avantages et des inconvenients liés a leur utilisation,
mais leur utilisation peut étre bénéfique dans différents domaines tels que I'industrie, la santé

et I'environnement.

1.2.8. Les applications des coquilles de noix

Les coquilles de noix peuvent étre utilisées dans differents domaines (Tableau 1.6) grace a leur
composition chimique complexe et a leurs propriétés bénéfiques. Voici quelques exemples
d'applications des coquilles de noix :

Tableau 1.6 : Représente les applications des coquilles de noix [19]

Adsorbant naturel Pour éliminer les métaux lourds, les colorants, les
pesticides et autres contaminants de l'eau et des sols.

Combustible renouvelable Les coquilles de noix peuvent étre utilisées comme source
de combustible renouvelable pour produire de I'énergie
thermique

Utilisation en agriculture Peuvent étre utilisées comme amendement de sol pour
améliorer la qualité du sol et la croissance des plantes

Utilisation dans les produits Peuvent étre utilisees comme exfoliant doux dans les

cosmétiques produits cosmétiques tels que les gommages pour le visage
et le corps.

Utilisation en ingénierie La lignine extraite des coquilles de noix peut étre utilisée

pour produire des composites renforces de fibres.

Utilisation en tant que matériau | La cellulose contenue dans les coquilles de noix peut étre
isolant utilisée pour produire des matériaux isolants thermiques

Utilisation comme matériau de | Les coquilles de noix peuvent étre utilisées comme
filtration matériau de filtration pour l'air ou l'eau.
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Partie 3 : Généralités sur les matériaux composites

1.3.1. Historique

Les matériaux composites sont vieux comme le monde. Il y a plus de 4000 ans, les artisans de
I’ancienne I’Egypte savaient améliorer les performances mécaniques des briques en ajoutant un
certain taux de la paille courte a I’argile fraichement préparée.

Plusieurs matériaux naturels comme les os (mélange complexe de collagéne et de phosphate de
calcium), le bois (fibre de cellulose dans une matrice de lignine) le corps humain (le squelette
dans une matrice : les muscles) peuvent étre considérés comme des matériaux composites [25].
Les premiers composites se sont développés pendant le 19eme siécle grace a la création des
résines et des fibres synthétiques. Ils ont fait leur apparition au cours de la seconde guerre
mondiale. Leur histoire ne remonte pas a plus de cinquante ans et ils ont déja accumulé plus
d’une douzaine de procédés de mise en ceuvre [26]. Ces matériaux sont particulierement adaptés
aux structures qui requierent a la fois haute résistance et excellente rigidité, avec en méme temps
une grande légereté. En effet, ces composites preésentent un certain nombre d'avantages par
rapport aux matériaux meétalliques : résistance a la fatigue mécanique, insensibilité a la

corrosion, facilité et possibilité de mise en ceuvre ainsi qu’un faible cotit [27].

1.3.2. Définition d’un matériau composite

Un matériau composite peut étre défini d’une manicre générale comme l'assemblage de deux
matériaux de natures différentes, se complétant et permettant d’aboutir a un matériau dont les
performances sont supérieures a celles des composants pris separément. Un matériau composite
est constitué dans le cas le plus général d'une ou plusieurs phases discontinues réparties dans
une phase continue. La phase discontinue, appelée renfort ou matériau renforcant, est
habituellement plus dure avec des propriétés mécaniques supérieures a celles de la phase

continue, appelée matrice [28].
1.3.3. Les constituants des matériaux composites

Les matériaux composites sont constitués de deux ou plusieurs matériaux distincts (Figure
1.19) qui sont combinés de maniére a créer un matériau avec des propriétés physiques et

mécaniques supérieures a celles de chacun des matériaux individuels.
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Figure 1.19 : Constituants de base d’un matériau composite.
Les composants principaux des matériaux composites sont :

1.3.3.1. La matrice

C’est la partie principale du matériau composite, qui relie et maintient en place les fibres ou
les particules de renforcement. La matrice peut étre : un polymere, une céramique ou un

métal.

= |es différentes natures de la matrice

A. Matrice organique

La matrice organique (CMO) est la famille la plus courante des matériaux composites [29].
Le r6le de la matrice polymere est de recevoir les renforts, répartir les contraintes, apporter la
tenue de la structure et donner la forme désirée au composite. On peut citer trois types de

matrices utilisés :
1) Les résines thermoplastiques

Les thermoplastiques se présentent sous la forme de chaines linéaires qui nécessitent d'étre
chauffées pour les modeler et refroidies pour les fixer. Ce processus est réversible. Les matrices
thermoplastiques ont des propriétés mécaniques relativement faibles. Cependant, en

incorporant des charges, on peut améliorer leur résistance thermique, leur résistance mécanique
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et leur stabilité dimensionnelle. Parmi les matrices thermoplastiques les plus courantes, on
trouve le poly (chlorure de vinyle) utilisé dans la fabrication des tuyauteries, le polyéthyléne
qui est utilisé pour les jouets, les bouteilles de shampoing ou les sacs de supermarché, le
polypropylene utilisé pour les boites alimentaires ou les revétements de sol, et le polystyréne
qui est utilisé dans la composition des contenants alimentaires, de la vaisselle jetable, des jouets

et des vitres
2) Les élastoméres

Les élastomeres présentent des structures et des propriétés similaires a celles des matieres
thermoplastiques, ce qui leur permet d'étre classés dans la famille des thermoplastiques. Ils sont
plus communément connus sous le nom de "caoutchouc". Les élastoméres sont des polymeéres
hautement élastiques, ce qui les rend assez particuliers : ils peuvent étre étirés plusieurs fois
leur longueur et retrouvent toujours leur forme initiale sans subir de déformation permanente.
Parmi les élastoméres, on trouve le poly isopréne (caoutchouc naturel), le polybutadiene, et

d'autres encore.

La distinction principale entre un thermoplastique et un élastomere réside dans leur température
de transition vitreuse. Dans le cas des thermoplastiques, cette température est inférieure a la
température ambiante, ce qui les rend rigides et cassants. En revanche, pour les élastomeres, la
température de transition vitreuse est supérieure a la température ambiante, leur conférant une
texture molle et souple. Les élastomeres sont fortement réticulés et la plupart des objets en

caoutchouc sont constitués d'une seule macromolécule, ce qui rend leur recyclage difficile [29].

3) Les thermodurcissables

Les polymeres thermodurcissables (TD) présentent une structure en réseau tridimensionnel,
constituée de liaisons covalentes qui assurent la jonction entre les chaines. Ils possédent des
résistances mecaniques et thermiques supérieures a celles des thermoplastiques, qui sont
souvent fragiles. lls sont caractérisés par leur infusibilité, ce qui signifie qu'ils ne peuvent pas
étre fondus et recyclés. De plus, ils conservent leur rigidité jusqu'a atteindre leur température

de décomposition [29].

4) Matrice minérale

La matrice minérale se compose d’une matrice métallique et matrice céramique (Schema 1.2).
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A. Matrices métalliques
Les composites a matrice métallique (CMM) possedent une bonne tenue en température
ainsi que de bonnes propriétés thermique et électrique. Par rapport aux métaux, ils ont une
meilleure stabilité dimensionnelle, ainsi qu’une meilleure résistance a 1’usure [29].

B. Matrice céramique

Une matrice céramique (CMC) est un matériau composite qui combine une matrice en
céramique avec des renforts, généralement en céramique également. La matrice céramique peut
étre constituée de divers types de céramiques, telles que l'oxyde d'aluminium, le carbure de
silicium ou le nitrure de silicium, lls sont utilisés pour la fabrication des pieces qui subissent
des contraintes d’origine thermique et leur cott est trés élevé, tandis que les renforts peuvent

étre des fibres céramiques, des particules ou des plaquettes.

Matrice

Organique Minérale

R Céramique
Elastomere q

Thermoplastique

v

Métallique

Thermodurcissable

Schéma 1.2: Représente les différentes familles de matrice [30].
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C. Les additifs

Les additifs sont des substances ajoutées aux polymeéres pour modifier leurs propriétés ou leurs
caracteristiques. 1l existe une vaste gamme d'additifs offrant de nombreuses fonctions
différentes. Ils peuvent améliorer les propriétés des thermoplastiques, faciliter leur
transformation, modifier leur apparence ou augmenter leur résistance a I'environnement
extérieur. Ces additifs agissent de diverses manieres pour influencer les caractéristiques et les
propriétés des emballages en thermoplastique. Ils peuvent offrir une protection contre les rayons
ultraviolets et lI'oxygéne afin de prolonger la durée de vie du produit. De plus, ils peuvent
faciliter le processus de fabrication des polymeéres et améliorer I'esthétique de I'emballage, ce
qui contribue a l'attrait du produit. Les additifs peuvent étre regroupés en deux catégories

principales : les stabilisants et les adjuvants technologiques [31].
Les fabricants ajoutent diverses substances qui modifient et renforcent leurs propriétés :

1. Anti-oxydants : lls permettent au polymeére de ne pas réagir en presence d'oxygene dans
I'air. Certaines molécules anti-oxydants sont ancrées en un point de la chaine, tandis que
d'autres circulent dans la phase amorphe.

2. Agents de réticulation : Aprés une réaction chimique, ils peuvent se combiner avec des
chaines polymeres pour former des ponts intermoléculaires. Ces réactifs permettent la
formation de réseaux macromoléculaires, d'ou une meilleure stabilité mécanique et
thermique du matériau (Les peroxydes, Le soufre).

3. Autres additifs : Ils peuvent également étre ajoutés, tels que des plastifiants, des
colorants, des charges, des retardateurs de flamme, etc., selon les propriétés recherchées
[32].

1.3.3.2. Renforts

Les renforts sont généralement des matériaux solides et rigides qui sont ajoutés a un matériau
de base pour augmenter sa résistance et sa rigidité. Ills peuvent étre composés de divers
matériaux tels que le métal, le verre, le carbone ou la céramique (Schéma 1.3). Les renforts
peuvent étre sous forme de tissus (Figure 1.20), de particules, de paillettes (figure 1.21), de
poudres, de fibres, Les mats ou de treillis. Ils sont utilisés dans des matériaux composites, tels
que les composites a matrice polymere renforcée de fibres (FRP), pour améliorer les

performances structurelles.
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Schéma 1.3 : Classification des Renforts.
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(@) (b)
Figure 1.20: Différentes architectures des renforts de composites.

(a) mats de verre, b) tissu unidirectionnel (UD), c) tissu bidirectionnel)

A [ —

Composite a renforts Composite a renforts
de particules de paillettes

Figure 1.21: Représente les renforts sous forme de particules et de paillettes.
1.3.4. Classification des matériaux composites

Les matériaux composites peuvent étre classés selon différents critéres (Tableau 1.7), Voici

quelques-unes des classifications les plus courantes :
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Tableau 1.7: Représente la classification des matériaux composites.

Classification selon la nature de la matrice

Matrice polymére

L’époxy, le polyester, le nylon

Matrice métallique

L’aluminium, le titane

Matrice céramique

L’oxyde d'aluminium, le carbure de silicium

Classification selon le renfort

Renfort de fibres continues

Fibres longues tels que les fibres de carbone,
les fibres de verre, les fibres d'aramide, etc.
pour renforcer la matrice.

Renfort de particules

Des particules solides, telles que les particules
de céramique, de métal ou de polymeére

Classification selon la direction des fibres

Composites unidirectionnels

Les fibres de renfort sont orientées

principalement dans une direction

Composites bidirectionnels

Les fibres de renfort sont orientées dans deux
directions principales, généralement
perpendiculaires I'une a l'autre

Composites multidirectionnels

Les fibres de renfort sont orientées dans
plusieurs directions, offrant ainsi une
résistance dans différentes directions

Classification selon les propriétés spécifiques

Composites a faible conductivité
thermique

Utilisés pour l'isolation thermique.

Composites a haute conductivité électrique

Utilisés pour la dissipation de chaleur dans les
applications électroniques.

Composites a haute résistance

Utilisés dans des applications nécessitant une
résistance mecanique élevée

Il convient de noter que ces classifications ne sont pas exhaustives, et il existe d'autres critéres

de classification selon les besoins et les applications spécifiques des matériaux composites.

[31].

1.3.5. Structure des matériaux composites

La structure des matériaux composites est constituée de deux composants principaux : la

matrice et les renforts.
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e |La matrice

C’est le matériau qui maintient les renforts en place et assure leur cohésion. Elle peut étre
constituée de polymeéres, de céramiques, de métaux ou d'un mélange de ces matériaux. La
matrice est souvent choisie en fonction des propriétés souhaitées pour le matériau composite,
telles que la résistance a la corrosion, la résistance aux températures elevées ou la conductivité

thermique.

e Les renforts

Les renforts peuvent étre sous forme de fibres, de particules ou de plaques, et ils sont intégrés

a la matrice pour fournir les propriétés mécaniques souhaitées

Ils sont des matériaux qui ajoutent des propriétés mécaniques au matériau composite. IlIs

peuvent étre sous forme de fibres continues, de fibres courtes, de particules ou de plaques.

Les fibres continues sont alignées dans une seule direction, tandis que les fibres courtes sont
dispersees dans la matrice. Les particules et les plaques sont également dispersées dans la
matrice pour renforcer les propriétés mécaniques du matériau composite.

La structure des matériaux composites peut étre congue pour fournir des propriétés spécifiques
en fonction de l'application envisagée.

En résumé, la structure des matériaux composites est déterminee par la matrice et les renforts
choisis en fonction des propriétés souhaitées pour le matériau composite et de I'application

envisagée [31].

1.3.6. Parametres influencant sur les propriétés du composite

Les nombreuses formes que peut prendre le renfort permettent, parallelement au role de charge,
de les utiliser de maniére efficace dans une recherche de performance. Les effets affectant ou
produits par le renfort seront divisés en différentes parties. Ces parties sont distinctes bien qu'il
existe de fortes interactions entre elles et qu'il s'agisse, en réalité, souvent d'un couplage de ces

différents effets.
1.3.6.1. Influence de I'humidité et de la température sur la fibre naturelle

L'humidité est un point prépondérant qui évolue et intervient tout au long de la vie du composite
par l'intermédiaire du renfort, les fibres naturelles sont, a l'origine, trés sensibles aux conditions

hygroscopiques ; cette sensibilité joue un réle important sur l'adhésion, mais aussi sur les
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caracteristiques mécaniques et physiques du produit. Le gonflement, la résistance a I'eau ou au

feu sont fortement dépendants du renfort [32].

1.3.6.2. Influence de la quantité de renfort

L'augmentation du pourcentage de renforts améliore quasi systématiquement, les performances
mécaniques du composite. Cependant, une grande quantité implique une adhésion plus difficile
qui conduit a une baisse de performance dans certains cas. Il faut aussi souligner, qu'il existe
une proportion de renfort au-dela de laquelle des difficultés majeures apparaissent, notamment
au niveau du mode de fabrication. Il est effectivement assez peu fréquent de trouver dans la
littérature, des composites fabriqués par des techniques plasturgistes contenant un pourcentage
supérieur a 50-60%, pour lesquels il n'y aurait pas lI'apparition de nombreuses difficultés lors
du moulage et ces difficultés sont croissantes dans I'ordre compression-extrusion-injection.
Observent, qu'a partir de 50%o, le matériau devient dur et la surface présente des ruptures. De
trop grandes quantités créent aussi des problémes techniques de meélange des constituants.
L'augmentation de la proportion de fibres a aussi pour conséquence directe, la multiplication
des problemes liés a l'usage d'un matériau biologique hygroscopique et biodégradable. Les
propriétés d'élongation, la résistance a I'impact sont amoindries par l'accroissement de la
quantité de la fibre [32].

1.3.6.3. Influence de la morphologie du renfort

L'aspect le plus important de la morphologie du renfort est probablement le facteur de forme.
En effet, a partir d'une certaine limite les fibres discontinues peuvent étre considérées et
analysees, d'un point de vue mécanique, comme des filaments continus. Le facteur de forme
donne donc une information sur le comportement mécanique du renfort.

La taille de I'élément renforcant a naturellement une influence sur le procédé de fabrication
mais aussi sur les propriétés mécaniques du composite.

Concernant la résistance a la traction, la résistance a la flexion, le module d'élasticité et
I'allongement, il semblerait qu'il existe une taille optimale de 0,25 mm Tout éloignement de
cette valeur, dans la gamme 0,05-0,6 mm, a conduit a une diminution de performance. En effet,
Osman et Clemens notent que de petites particules bien dispersées augmentent généralement

les propriétés de résistance. [33].
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1.3.7. Les traitements chimiques des fibres végétales

Les fibres végétales doivent étre traitées pour améliorer leur fixation et leur dispersion dans la
matrice polymeére. Les différents traitements pouvant étre appliqués se répartissent
généralement en deux catégories : chimiques et physiques. Nous nous intéressons a cette partie,
plutdt qu'au traitement chimique, qui permet de nettoyer la surface de la fibre, de modifier sa
composition chimique, de réduire la rétention d'eau, d'augmenter sa rugosité, de modifier ses
propriétés mécaniques et d'améliorer sa stabilité thermique. La modification chimique des
fibres végétales est. En fait, cela équivaut a la modification de la cellulose, le composant
principal de la fibre. La conformation spatiale de la cellulose contrble ses propriétés chimiques
et physiques. En fait, les régions amorphes sont plus sensibles a l'attaque des réactifs que les
régions cristallines [34]. Les modifications chimiques des fibres naturelles rapportées dans la

littérature ont amélioré la qualité de surface pour une bonne adhérence aux substrats polymeres.

1.3.7.1. Le traitement chimique

Traitement chimique des fibres végétales en tant que modificateur de la cellulose, le composant
principal des fibres. Les effets du traitement chimique entrainent des modifications des
propriétés mécaniques des fibres :

* Propriétés de traction réduites : Cette reduction est due a élimination et a la dégradation des
chaines au cours de la chimiothérapie.

« L'allongement : augmente lorsque ces fibres se cassent généralement. De plus, le traitement
chimique peut nettoyer la surface de la fibre, modifier sa composition chimique, réduire

I'absorption d'eau et améliorer la rigidite de la fibre [35].

Les traitements chimiques les plus adaptés aux fibres végétales sont généralement :
l'acétylation, le traitement alcalin, le silane, la benzoylation, le peroxyde et deux agents de
couplage acide maléique, dans notre cas, le traitement alcalin. C'est I'un des traitements

chimiques les plus courants pour les fibres naturelles utilisées pour renforcer les plastiques [36].

1.3.7.2. Le traitement alcalin (NaOH)

Le traitement alcalin est I’'un des traitements chimiques les plus utilisés pour le renforcement
des thermoplastiques et thermodurcissables. C’est une modification importante apportée par le
traitement alcalin est le désordre des liaisons I'hydrogéne pénétre dans la structure du réseau,
augmentant ainsi la rugosité de la surface. Ce traitement Elimine une certaine quantité de

lignine, de cire et d'huile recouvrant la surface extérieure La paroi cellulaire de la fibre, qui
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dépolymérise la cellulose et expose de courtes cristallites longueur [37]. L'ajout d’hydroxyde
de sodium aqueux (NaOH) aux fibres naturelles favorise 1’ionisation hydroxyle en alcoxyde

[38].
CN OH + NaOH — CN O Na + H20

Pareillement le conditionnement basique domination immediatement la fibre cellulosique le
niveau de Polymérisation et I’extraction pour la lignine et incontinent composés hémi
cellulosiques [39] En conditionnement basique les fibres sont immergées sur une résolution
pour NaOH durant une période information [40] Sur ce conditionnement les fibres sont

immergeées sur une résolution pour NaOH durant une phase vraiment déterminée. [41]

Figure 1.20 : Représente Hydroxyde de sodium (NAOH)

1.3.8. Domaines d’applications des matériaux composites

Les matériaux composites sont utilisés dans de nombreux domaines d'applications en raison de
leurs propriétés uniques telles que leur légerete, leur résistance et leur durabilité. VVoici quelques

exemples de domaines d'application des matériaux composites :

= Aéronautique et spatial : Les matériaux composites sont largement utilisés dans I'industrie
aérospatiale pour leurs propriétés de légéreté et de résistance, ce qui permet de réduire le
poids des avions et des fusées, améliorant ainsi leur efficacité énergétigue.

= Automobile : Les matériaux composites sont utilisés pour fabriquer des piéces automobiles
telles que les capots, les portes, les pare-chocs et les éléments de carrosserie en raison de
leur résistance, de leur légéreté et de leur durabilité.

= Construction et génie civil : Les matériaux composites sont utilisés dans la construction
pour fabriquer des éléments structuraux tels que des poutres, des colonnes, des panneaux et
des ponts en raison de leur résistance et de leur légereté.

= Energie : Les matériaux composites sont utilisés dans l'industrie de I'énergie pour la
fabrication d'éoliennes, de panneaux solaires, de réservoirs de stockage de gaz et de tuyaux
en raison de leur résistance et de leur légéreté.
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= Sport : Les matériaux composites sont utilisés dans I'industrie du sport pour fabriquer des
équipements tels que des raquettes de tennis, des clubs de golf, des skis et des planches a
voile en raison de leur légéreté et de leur résistance.

= Secteur médical : Les matériaux composites sont utilisés dans I'industrie médicale pour la
fabrication d'implants orthopédiques, de prothéses et d'équipements de diagnostic en
raison de leur légéreté et de leur biocompatibilité.

= Industrie maritime : Les matériaux composites sont utilisés dans I'industrie maritime
pour la fabrication de bateaux, de coques, de mats et de ponts en raison de leur résistance
a la corrosion et de leur légéreté.

- Ces domaines d'applications ne sont pas exhaustifs, mais ils illustrent la polyvalence des

matériaux composites dans diverses industries et applications [42].

1.3.9. Avantages et inconvénients des matériaux composites
Les matériaux composites présentent plusieurs avantages et inconvénients.

Ces derniers sont représentes dans « les Tableaux 1.8 1.9 » : Représente les avantages des
matériaux composites ci-dessous :

Tableau 1.8 : Représente les avantages des matériaux composites.

Les avantages des matériaux composites

Résistance mécanique élevée | Les renforts ajoutent une grande résistance mécanique
au matériau composite.

Faible densité Les matériaux composites ont généralement une densité
plus faible que les matériaux traditionnels tels que les
métaux, ce qui les rend utiles pour les applications
nécessitant une faible masse.

Résistance a la corrosion Les composites a matrice polymére peuvent étre congus
pour résister a la corrosion.

Flexibilité de conception Les propriétés des composites peuvent étre ajustées pour
répondre a des exigences spécifiques en termes de
résistance, de rigidité et d'autres propriétés.

Isolation électrique Les composites peuvent étre utilisés pour fournir une
isolation électrique
Résistance a la fatigue Les composites peuvent étre congus pour résister a la
fatigue, ce qui les rend utiles pour les applications
cycligues
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Tableau 1.9 : Représente les inconvénients des matériaux composites.

Les inconvénients des matériaux composites

Colt

Les matériaux composites peuvent étre plus colteux que les
matériaux traditionnels en raison des co(ts de fabrication plus
élevés.

Difficulté de réparation

Les matériaux composites sont souvent plus difficiles a réparer
que les matériaux traditionnels.

Sensibilité a la chaleur

Certains composites sont sensibles a la chaleur et peuvent se
dégrader a des températures élevées.

Sensibilité a I'numidité

Les composites a matrice polymére peuvent étre sensibles a
I'numidité, ce qui peut affecter leurs propriétés mécaniques

Difficulté de recyclage

Les matériaux composites sont souvent difficiles a recycler en
raison de la difficulté a separer les composants de la matrice et

des renforts.

En conclusion, les matériaux composites présentent de nombreux avantages qui les rendent

utiles dans de nombreuses applications, mais ils présentent également des inconvénients qui

doivent étre pris en compte lors du choix d'un matériau pour une application spécifique [43].
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11.1. Historique

Le projet POLYMED, qui consistait a diversifier les produits pétrochimiques, a été initié en
1988 par ENIP et REPSOL dans le cadre d'un partenariat international visant a développer la
stratégie de I'ENIP. Le projet a été confirmé en 1989, et un protocole d'accord a été signé en
1990 entre ENIP et REPSOL pour creer une société d'économie mixte algéro-espagnole,
POLYMED, avec une participation respective de 64%, 13% et 23% pour ENIP, BAD et
REPSOL QUIMICA.

Enavril 1991, un consortium de trois sociétés espagnoles, INITEC, DRAGADOS et TECNICA
REUNIDAS, a signé un contrat pour la réalisation du projet et la mise en place d'un financement

espagnol sur quatre ans.

En 1996, le chantier a été ouvert, et en 1997, les travaux de génie civil et d'infrastructure ont

commencé.

En 2002, la construction de l'usine a été achevée, et une restructuration financiére de

POLYMED a été signee au niveau de la chefferie du gouvernement.

Le 15 juin 2003, un conseil interministériel a examiné le dossier de POLYMED et a approuvé

son plan de restructuration financiére.

Le 16 janvier 2004, le financement de SONATRACH a été libéré pour le reste a réaliser, et

I'usine de POLYMED a été mise en service.

En janvier 2011, ENIP a été réintégré a 100% dans le groupe SONATRACH sous forme d'une
division pétrochimique (PEC), et l'usine de POLYMED a été renommeée CP2K, c'est-a-dire
Complexe Pétrochimique 2 de SKIKDA.

En 2016, dans le cadre de la restructuration du groupe SONATRACH, la DCG/PEC a été placée
sous la direction de LRP (Liquéfaction Raffinage et Pétrochimie). [44]

11.2. Présentation du complexe CP2K

Le Complexe Pétrochimique CP2K est implanté a ’intérieur de la zone industrielle de Skikda,
d’une superficie de 166800 m? dont 10% batis. Il se trouve a 6 km a I’Est du chef-lieu de la
wilaya de Skikda et a une hauteur moyenne d’environ 6 m au-dessus du niveau de la mer. 1l est
limité au nord par la mer Méditerranée, au sud par la route principale de la zone industrielle, a

I’est la force d’intervention et de réserve (FIR) et a I’ouest CP1K (Complexe Pétrochimique 1

de SKIKDA) comme présente la figure 11.1. [44]
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Figure 11.1 : Position géographique du complexe CP2K.
11.2.1. Activités du complexe Pétrochimique 2 de SKIKDA
Le CP2K est pour objectif de produire du polyéthyléne haute densité (PEHD) d’une capacité

de 130 000 tonnes/an. [44]

11.2.2. Organisation du complexe Pétrochimique 2 de SKIKDA

La figure 11.4 ci-dessous Présente I’organisation du complexe [44]

CP2K: Polymed
) | - ) |
Direction financeet i gt
Adiatnistation Direction d’exploitation
: i A i i I 3 - i 3
Département Département Département Département Départe t
Production Techniques Maintenance chunFt‘z Appro'\,n?sio:lnge:ment
Service
Service i “hode
| Etude/Suivi =
& Service
= prévention
| réalisation
< Laboratoire
Service
- Mm —| interventions
Service
~| Inspection — msm“"zfu
=" Service
Instrumentation

Figure 11.2 : Organigramme d’unité CP2K.
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I1. 2.3. Description du Complexe Pétrochimique 2 de SKIKDA

Le complexe est composé de 4 zones principales citées dans le schéma ci-dessous [45] :

e Les utilités « Traiteurs o Extrudeuse * Block ADM et
« Torche « Réacteur « Soufflantes finance
» Stockage IB et « Compresseurs « Silos de stockage « Cantine et
hexane « Capacité « Ensachage vestiaires _
« Traitement des « Block sécurité
gaux usée infirmerie
« Activation du o Ateliers et block
catalyseur. technique
« Salle de controle
et labo

Schéma 11.1 : Découpage du complexe CP2K.

11.2.4. Les installations de procédé
Les principales installations présentées dans la figure 11.3 sont [44] :
e Le réacteur : Tuyauterie en boucle fermée destinée pour la polymérisation ;
e LD’extrudeuse : Systéme de finition de produit sous forme de granulés ;
e [’ensachage : Systéme automatique d’emballage du PEHD.
Il existe d’autres installations auxiliaires nécessaires pour le procédé et qui sont :
e Production de vapeur, électricité, air etc.....
e Traitement des effluents.
o Stockage de la matiére premiere et des additifs
e Magasin de stockage du produit fini.

< Réacteur "

Figure 11.3 : photo représente les principales installations de I’unité¢ CP2K.
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11.3. Fonctionnement du Procédé PHILIPS

L'usine CP2K dispose de deux procédeés de production différents, le procédé Phillips et le
procéde Ziegler, qui sont tous deux installés dans la méme unité. Cependant, depuis son
lancement initial, l'usine n'a utilisé que le procédé Phillips en raison de la différence de codt
entre les catalyseurs utilisés dans les deux procédés. Le catalyseur utilisé dans le procédé
Ziegler est considéré comme plus colteux que celui utilisé dans le procédé Phillips, ce qui a
conduit l'usine a se concentrer uniquement sur l'utilisation de ce dernier.

Le procédé Phillips est basé sur I'emploi d'un catalyseur a I’oxyde de chrome hexavalent (CrOs)

sur un support de silice et/ou d'alumine.

Le premier procédé Phillips consistait en une polymérisation en solution dans le cyclohexane.
Il a été largement supplanté par le procédé particle-form beaucoup plus économique en énergie,
dans lequel la réaction s’effectue en suspension dans un hydrocarbure liquide, généralement

I’isobutane. [46]

Ce procédé permet d’obtenir des polymeéres se situant dans une gamme d'indice de fluidité de
0,10 a 36 et une densité comprise entre 0,935 et 0,965. [45]

11.3.1. Les matieres premieres utilisées

Le complexe utilise comme matiéres premigres principale [45] :

e Ethyléne : c’est le réactif principal en phase gazeuse ;

e lIsobutane : il fait partie du milieu réactionnel, en phase gazeuse ;

e Hexane : son role est de régler la densité du polymeére et I’indice de fluidité (M1 : Melt
Index). Il contribue aussi dans la flexibilité, résistance et cristallisation du polymeére il
est en phase gazeuse ;

e Hydrogene : c’est un modérateur de la chaine ou bien régulateur de la longueur de la
chaine on se trouve en phase gazeuse avec de faibles quantités ;

e Catalyseur : il est a base de chrome (Cr). Son nom commercial est MAGNAPORE
963, il provient des USA.

11.3.2 Les conditions opératoires de la réaction de polymérisation
Les deux conditions essentielles dans le réacteur sont [46] :
e Latempérature : de 93 a 110°C, selon le grade a produire.

e Lanpression : de 42 a 44 bars, selon la fermeture ou I’ouverture des vannes de décharge.
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11.3.3 Les étapes du procédé PHILIPS

. Activation et Polymérisation dans
m;-triglrt:smerg:ndigies addition du un réacteur sous
P catalyseur forme de boucle
Purification et Systeme de flash et
Systéme de finition récupération du gaz séchage du
de recyclage polymeére

Ensachage

Schéma 11.2 : Représente les étapes du procedes Philips.

[EEeRoesRET] ey
RECYCLAGE
ETHYLENE
VERS CP1K

STOCKAGE
o F’

GRANULES

STOCKAGE

STOCKAGE v
EXPEDITION CONDITIONNE
MENT

Schéma 11.3 : représente-le procedes Philips.

RECYCLAGE
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Schéma 11.4: Description du procédes Philips.
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Présentation du complexe cp2k

I1.4. Grades du PEHD produits au niveau de CP2K

Etant donné la diversité des applications du PEHD, telles que la fabrication de tuyaux, de films

plastiques, de bouteilles, etc., il est nécessaire de produire différents grades pour répondre aux besoins

spécifiques de chaque application. A cet effet, le complexe CP2K offre une gamme compléte de neuf

grades de PEHD, distingués par leur indice de fluidité et leur densité.
Tableau 11.1 : Les différents grades du PEHD produits au niveau de CP2K. [46]

PEHD 5502

PEHD 6006 L

PEHD 4903

PEHD 6030

PEHD 6040

PEHD 6060

PEHD 6080

PEHD TR 140

PEHD TR 144

PEHD TR 402

PEHD TR 418

ASTM D 1238 Gr /10 min

SOUFFLAGE

0,30~ 0,40
0,50~ 0,70

0,18 ~0,40

INJECTION

20~3.0
3.0~50
5.0~7.0
7.0~9.0

FILM

0,23~0,33
0,16 ~ 0,22

PIPE

0,09 ~0,13

0,19~0,24

ASTM D 1505
Gr/cm3

0,9550 ~ 0,9580
0,9550 ~ 0,9580

0,9470 ~ 0,9500

Min 0,9600
Min 0,9600
Min 0,9600

Min 0,9600

0,9430 ~ 0,9470

0,9430 ~ 0,9470

0,9420 ~ 0,9450

0,9460 ~ 0,9400
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Tableau 11.2 : Les utilisations du PEHD produits au niveau de CP2K. [46]

PRODUM.
APPLICATIONS
BOUTEILLES EAUX WINERALES

INJECTION
6040 | 6060 | 6080

BOITES POUR QOSMVETIQUES

ARTICLES PHARMACEUTIQUES

BOUTEILLES POUR EAUX DE JAVEL

BOUTEILLES FOUR DETERGENT

BOUTEILLES FOUR LAIT STERILISE

BOUTEILLES POUR JUS DE FRUITS

BOUTHLLES POUR BOISSONS DOUCES

BOUTHLLES POUR EAU DISTILLE

BOUTHLLES POUR L'ALCOOL

GRANDS RECIPIENTS INDUSTRIELS

RESERVOIRS
BOUTHLLES DE GRANDES CAPACITES
ACCESOIRES AUTOMOBILES
BOUCHONS POUR BOUTEILLES & FUTS [
DIVERS BOUCHONS [} [}
CAISSES . .
BIDONS DE PEINTURE * [
JOUETS . .
CHAISSES *
AMAGRICOLE
SACHERIE
SACS POUBELLES
EVBALLAGE
TUBES POUR RESEAL DE DISTRIBUTION
EAL POTABLE
@AZ COMBUSTIBLES
IRRIGATION
INDAUSTRIE
EAU NON POTABLE
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I11.1. Matériaux utilisés

111.1.1. Polyéthyléene

Dans notre étude, nous avons travaillé avec du polyéthyléne haute densité (PEHD) sous forme
de poudre blanche « Figure 111.1 », synthétisé par le complexe POLYMED (CP2K) de Skikda
et commercialisé sous le grade 5502. Cette poudre est spécialement congue pour la fabrication
d'articles moulés par injection soufflage, tels que des bouteilles de petites et moyennes capacités
pour l'eau minérale, les cosmétiques, les produits pharmaceutiques, I'eau de javel et les

détergents...

Figure 111.1 : Photo représentatif du PEHD (5502) sous forme de poudre.
Ses caracteéristiques sont résumées dans le tableau I11.1.
Tableau I11.1 : Les caractéristiques essentielles de PEHD (Grade 5502).

Propriétés Méthodes Unité Valeur
Générales
» Indice de fluidité (2,16 | ASTM D 1238 g/10mn 0,27-0,43
kg /190°)
» Densité (23°C) ASTM D 1505 g/cm? 0,9540- 0,9580
= Dureté, Shore D ASTM D 2240 ° 67
Mécaniques
Résistance a la traction | ASTM D 638 Mpa 28
a la rupture (50m / Type IV
min) ASTM D 638 % > 600
Elongation a la rupture Type IV
(50 mm / min)
ASTM D 790 Mpa 1200
Module de flexion
Autres
Résistance a la ASTM D1693 h 20
fissuration sous D 746
contrainte (ESCR),
F50 / °C <-76
T° de fragilité
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Caractéristique Spéciales :

-Exceptionnelle résistance a la fissuration (ESCR).

-Excellente rigidité et résistance au choc.

-Bon usinage, bon aspect final.

111.1.2. Coquilles de noix

Dans cette étude, nous avons utilisé les coquilles de noix en tant que charge veégétale. Elles
contiennent une grande quantité de fibres et sont souvent employées comme matériau de
renforcement (Charge Traité) dans la fabrication de composites, notamment dans les industries
automobiles et de la construction.

Les fibres de coquille de noix possedent des propriétés intéressantes, comme une faible densité,
une grande résistance a la traction, une résistance a la corrosion, une faible inflammabilité
et une bonne isolation thermique, qui en font un choix populaire pour les applications ou ces
propriétés sont importantes. [47]

I11.1.3. L’hydroxyde de sodium

L’hydroxyde de sodium utilisé dans notre travail, est fabriqué par la société « SPECILAB »
Ses caractéristiques sont données dans le tableau 11.2.

Tableau 11.2 : Caractéristiques de I’hydroxyde de sodium.

Formule chimique Masse moléculaire Pureté

NaOH 40 g/mol 99%

111.2. Méthodes de préparation

111.2.1. Méthode de préparation de la fibre

Lors de préparation de notre composite, on utilise les coquilles de noix sous forme de poudre
comme une charge inerte ainsi que charge renforcant aprés le traitement chimique par
hydroxyde de sodium.

Pour préparer cette poudre, nous avons di effectuer plusieurs étapes de prétraitement (Broyage,

Tamisage) sur les coquilles de noix afin d'obtenir une farine de bonne qualité.

e Lebroyage
Nous avons broyé les coquilles de noix a I'aide d'un mortier et d'un moulin a cafe.

La figure ci-dessous représente les étapes du procédé de broyage.
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Figure 111.2: Les étapes de la préparation de poudre de coquille de noix.

e Letamisage
Une fois la poudre obtenue, celle-ci a été passée a travers un tamis. Dans notre travail, le

diameétre moyen des particules de poudre de coquilles de noix est de 250 pum.

Figure 111.3 : Opération de tamisage avec une tamiseuse (AS200 basic).

Figure 111.4. Poudre coquille de noix a 250 um.

111.2.2. Modification chimique des farines de noix par mercerisation
« La soude NaOH »

e Dans un récipient, on introduit 120g de la poudre de coquilles noix et on les immerge dans une
solution de soude (NaOH a 4%).
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e On laisse le mélange a I’air libre pendant 24h.
e A la fin de ’opération, on effectue une filtration suivie de plusieurs lavages avec de 1’eau
distillée.

o La fibre est ensuite placée dans une étuve a 60°C pendant 48h.

|::> La poudre aprés séchage dans une étuve pendant
48 heures 4 60 C°

Figure 111.5 : Modification chimique de la farine de noix par la soude NaOH.
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111.3. Elaboration des composites PEHD/ Fibre De Noix
111.3.1. Préparation des composites PEHD/PCN
Pour cette étape, nous avons employé deux pourcentages massiques différents de la poudre
coquille de noix (PCN), soit 20% et 5%, pour chacun des deux types (traité et non traité), puis
nous les avons mélangés avec une masse de PEHD. Afin d'assurer une bonne homogeénéisation
entre composite, nous avons utilisé un malaxeur a deux cylindres.

Tableau 111.3 : Composition des différentes formulations.

Les pourcentages de compositions
Formulations PEHD PCN
MO 100% 0%
M1 95% 5%
M2 80% 20%
M3 95% 5%
M4 80% 20%
111.3.2. Malaxage

Le processus de mélangeage de notre composite a été effectué a une température de 170°C dans
un malaxeur externe (Mélangeur a deux cylindres) « Figure 111.6 », en suivant les étapes
suivantes :

e Le mélange de PEHD/PCN a été versé entre deux cylindres chauffés jusqu'a 170°C.

e Apres un temps de 10 a 12 minutes, le mélange s'est fondu pour devenir une pate.

e A intervalles réguliers, le mélange a été ramené entre les cylindres pour maintenir une

consistance homogene, et une feuille de Imm d'épaisseur s'est formée sur les cylindres.

Cette feuille a été retirée a lI'aide d'un cutter, puis elle a été refroidie a l'air libre.

{

Figure 111.6 : Malaxeur de type (ROULEAUX DE LABORATOIRE
BIQAP LAP.
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Figure 111.7 : Opération de malaxage par un mélangeur a deux cylindres.
111.3.3. Moulage des composites « Moulage par thermocompression »
Cette méthode a été utilisée pour produire des plaques de 3 mm d’épaisseur a I’aide d’une presse
hydraulique automatique de thermocompression a plateaux de marque IQAP LAP, PLA-30.
Elle fonctionne sous une presse de 100Kg/cm? et une température égale a 177°C et un temps
(préchauffage : 10min, dégazage : 1min et compression : 7min). Ces plaques sont utilisées pour
la préparation des éprouvettes qui sont destinées aux essais mécaniques (essai de traction et
dureté), rhéologique (indice de fluidité) et physique (densité a 23 °C).
On mesure une masse de 66g d’échantillon pour le moule de (210 x 210 x 3) mm3. Apres avoir

atteint la température requise, le moule est placé dans la presse « Figure 111.9 ».
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Figure 111.9 : Opération de la méthode de thermocompression par la presse hydraulique.

111.3.4. Préparation des éprouvettes normalisée

Des eprouvettes conformes a des critéres et des normes précises en termes de dimensions et de
forme sont nécessaires pour effectuer divers tests. Pour cela, les plaques préparées par thermo-
compression sont découpées a l'aide d'une poingconneuse de marque CEAST type 6053 (presse
pneumatique a découper) au niveau du laboratoire de génie de procedes a I’université Ferhat
ABAAS-Sétif-1- (Figure 11.9).
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Figure 111.10 : Appareillage d’une poingonneuse « Presse pneumatique a découper ».

b |

Figure I11. 11. Les éprouvettes normalisées préparées sous forme d’haltéres par la
découpeuse.

I11.4. Techniques de Caractérisation

111.4.1. Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier

La spectroscopie infrarouge est une technique d'analyse qui utilise la région infrarouge du
spectre électromagnétique pour étudier les vibrations moléculaires des échantillons. Cette
technique est utilisée dans de nombreux domaines scientifiques, notamment en chimie, en
biologie, en physique et en sciences des matériaux.

Le principe de base de la spectroscopie infrarouge est d'envoyer un faisceau de lumiere

infrarouge a travers un échantillon, et de mesurer la quantité de lumiére absorbée a des
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fréquences spécifiques. Les molécules dans I'échantillon absorbent la lumiére infrarouge a des
fréquences qui sont déterminées par les vibrations moléculaires. En mesurant la quantité de
lumiere absorbée a différentes fréquences, on peut déterminer les types de liaisons chimiques

présentes dans I'échantillon, ainsi que sa composition moléculaire.

Il existe deux types de spectroscopie infrarouge : la spectroscopie infrarouge a transformée de
Fourier (FTIR) et la spectroscopie infrarouge a dispersion. La FTIR est la technique la plus
couramment utilisée, car elle est plus rapide, plus précise et plus sensible que la spectroscopie

infrarouge a dispersion. [47]

L’analyse des fibres non traitées et traitées par mercerisation est faite par I’appareil Perkin-
Elmer Spectrophotometre FTIR-ATR au niveau du laboratoire de génie de procedes a
I’université Ferhat ABAAS-SETIF 1 « Figure 111.12 ».

Figure 111.12. Spectrophotométre Perkin-Elmer (FTIR-ATR)

111.4.2. Indice de fluidité (MFI)

L'indice de fluidité (Melt Flow Index ou MFI en anglais) est une mesure de la viscosité d'un
polymere thermoplastique lorsqu'il est fondu. 1l est souvent utilisé pour caractériser la qualité
des résines thermoplastiques dans l'industrie de la plasturgie. Il peut indiquer la présence de
contaminants ou de défauts dans la résine, par exemple les résines avec un IF plus élevé ont
tendance a avoir une meilleure qualité et une meilleure uniformité que celles avec un IF plus
faible. [48]

Le mélange PEHD/PCN est extrudé a travers une filiere de diamétre 2.09 mm et de longueur
de 8 mm a la temperature de 190 °C avec une charge spécifique de 2.16 Kg. Cet essai a été
réalisé suivant la norme ASTM D-1238 a 1’aide d’un fluidimetre mi2.2 de la marque
GOTTFERT « figure 111.13».
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Figure 111.13: Appareillage de mesure du Melt Flow Index.
1. Préparation de I'échantillon : Un échantillon représentatif du polymére est préparé en le
coupant en petits morceaux ou en le granulant, selon les recommandations spécifiques du

matériau.

2. Préchauffage de I'appareil : L'appareil de mesure du Melt Flow Index est préchauffé a une
température appropriée en fonction du polymere testé. Cette température est généralement

indiquée dans les spécifications du matériau.

3. Chargement de I'échantillon : L'échantillon préparé est placé dans un cylindre chauffé de
I'appareil de mesure. La quantité d'échantillon utilisée est généralement spécifiée dans la norme

ASTM D-1238, mais elle est généralement comprise entre 3 et 10 grammes.

4. Application de la charge : Une masse spécifique est appliquée sur I'échantillon fondu a l'aide
d'un piston ou d'un piston-die. La charge standard est de 2,16 kg (ou 5 kg pour les polymeéres a
faible fluidité).

5. Mesure de I'écoulement : L'échantillon fondu est laissé s'écouler a travers un orifice calibré
pendant une durée spécifiée. Le débit de matériau qui passe a travers l'orifice est mesuré en
grammes par dix minutes. Cela permet de déterminer le Melt Flow Index, qui est I'indice de

fluidité du matériau.
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La relation ci décue nous représente le calcul de I’indice de fluidité :

_ 600.m
Tt

IF

(@/10MIN) c.vvveeeneeeeeeenreeeeereeeesareeens 1)

IF: Indices de fluidité.
m : masse moyenne de 1’extradat en gramme.
t: I’intervalle de temps entre deux coupe d’extradat.

111.4.3. La densité :

La densité des polymeres est une propriété physique importante qui peut varier en fonction de
la composition chimique du polymere et des conditions de fabrication. La densité est
généralement définie comme la masse volumique du polymeére, c'est-a-dire la masse du
matériau par unité de volume. [47]

Dans notre étude la densité a 23° est mesurée par la technique de la colonne a gradient de

densité. (Cette colonne est constituée d’un mélange de deux liquides miscibles : eau et éthanol,

de composition variable de haut en bas de la colonne) a I’aide d’un équipement de marque
CEAST de type 6001 selon la norme ASTM D-1505.

Figure 111.14 : Appareillage de la densité a 23°C.
» Protocole expérimental :

» Prendre petite morceau de chaque échantillon qui il va analyser (ils peuvent étre coupés
sous n'importe quelle forme et doivent avoir des dimensions qui permettent d’avoir la
position la plus précise, il faut prendre soin découper les échantillons a partir du centre
de gravité d’un cercle rempli avec une épaisseur de 2mm qui est déja moulé a ’aide

d’une presse hydraulique)
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» Les échantillons ainsi rincés par 1’isopropanol sont introduits dans la colonne, le repé-
rage de leurs hauteurs nous permette de déterminer les valeurs de la densité moyenne
sur trois essais.

» Un fichier Excel est installé sur le PC pour faire les calculs de la densité suivant la
formule :

Densité a 23°C = (Y/Z) *(B-A) +A ...ccccevenenenn (2)
Avec :
Y : distance entre I’échantillon et le flotteur de densité basse
Z : distance entre les deux flotteurs
A : densité du ler flotteur supérieur
B : densité de 2eme flotteur inferieur
11.4.4. La dureté SHORE D

La dureté Shore D est une méthode de mesure de la dureté utilisée principalement pour les
matériaux durs ou rigides tels que les plastiques, les élastomeres, les caoutchoucs et les poly-
meéres thermodurcissables. Elle est également utilisée pour certains matériaux composites et
céramiques, elle est normalement déterminée selon des méthodes Iégérement modifiées initia-
lement employeées dans les essais des métaux, les normes applicables étant les normes ASTM
D 785-51 et ASTM D-2240.

Le principe de cet essai est la mesure de 1’entaille provoquée par 1’application d’une bille en
acier ou d’un cone en diamant sous une charge standard. Le cadran du d’urometre est gradué
en degré SHORE de 0 a 100, de mou a dur.

Dans notre cas (cas du PEHD), on a travaillé par la norme ASTM D- 2240.

e Protocole expérimental :

Selon la norme ASTM D-2240 les échantillons en plaque de 3-2 mm d’épaisseur sont préparés
a I’aide de la presse, puis placer sous ’aiguille. En agissant sur le bras du levier jusqu’a péné-
tration de 1’aiguille on peut lire la valeur indiquée par celle-ci. Trois essais sont réalisés en
différents points, puis la moyenne est calculée.

La valeur de la dureté n’est lue qu’apres la stabilisation de 1’aiguille, trois mesures ont été ef-
fectuées sur chaque échantillon dans des points distants d’environ 3 mm les uns des au

« Figure 111.15 » Appareillage de mesure de la dureté Shore D. tres et environ 12 mm des

bordures de I’échantillon. Les résultats sont exprimés par la moyenne des trois valeurs d’essais.
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Figure 111.15 : Appareillage de mesure de la dureté Shore D.
111.4.5. Essai de traction

Un essai de traction est généralement utilisé pour mesurer la résistance d'un matériau a la

traction, c'est-a-dire sa capacité a résister a une force qui tend a le séparer ou I'étirer.

L'essai de traction permet de mesurer plusieurs paramétres et propriétés d'un matériau. \oici les

principales mesures que I'on peut obtenir a partir de cet essai :

Résistance a la traction : L'essai de traction permet de mesurer la résistance maximale d'un
matériau a une force de traction appliquée. Cette valeur est généralement exprimée en méga

pascals (MPa) ou en newtons par métre carré (N/m2).

Limite d'élasticité : C'est la contrainte maximale que le matériau peut supporter tout en restant
élastique, c'est-a-dire en pouvant retrouver sa forme et sa taille d'origine aprés la suppression

de la force de traction.

Allongement a la rupture : C'est le pourcentage d'augmentation de la longueur initiale du

matériau au moment de la rupture.

Module d’élasticité ou module de Young : Il mesure la rigidité ou la raideur d'un matériau. Le
module d'elasticité correspond a la pente de la partie linéaire de la courbe contrainte-
déformation obtenue lors de I'essai de traction. Il est exprimé en pascals (Pa) ou en giga pascals
(GPa).

Résilience : C'est la capacité d'un matériau a absorber de I'énergie lors de la déformation
élastique et a la libérer lors du retour a sa forme d'origine. Elle est généralement calculée a partir

de l'aire sous la courbe contrainte-déformation.
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Ductilité : C'est la capacité d'un matériau a se déformer plastiquement avant de se rompre. Elle
est généralement évaluée en mesurant le pourcentage de réduction de la section transversale du

matériau lors de la rupture.

Résistance au fluage : Il s'agit de la résistance d'un matériau a une déformation permanente
sous une contrainte constante appliquée pendant une longue période. Cette propriété est
importante pour les matériaux soumis a des charges constantes sur de longues périodes, tels que

les structures a température elevée.

Ces mesures fournissent des informations cruciales sur les performances mécaniques d'un
matériau, qui sont utilisées dans la conception, lI'ingénierie et la sélection des matériaux pour

diverses applications. [48]

L'essai est realisé conformément a la norme 1SO 7500-1 en utilisant une machine de type
CALIBRATED 112.5 KN.H contrdlée par un logiciel appelé test GmbH Les propriétés de

traction sont évaluées a partir des courbes de contrainte-déformation.

Le processus commence par la mise en marche de I'équipement, suivi de la vérification de tous
les parametres nécessaires via le logiciel. Une éprouvette de type 2 est ensuite placée entre les
deux mors, l'un étant fixe et relié a un capteur de force, tandis que l'autre est mobile et relié a

un systeme d'étirement, soumis a une force de traction.

Cet essai permet de déterminer la ductilité des matériaux, qui représente leur capacité a se
déformer plastiquement sans se rompre. Elle est caractérisée par un parametre appelé
I'allongement en pourcentage A% (plus A% est élevé, plus le matériau ductile est) [49] :

a. Si A% > 5%, les matériaux sont considérés comme ductiles.

b. Si A% < 5%, les matériaux sont considérés comme fragiles ou "'cassants"

61



CHAPITRE I Matériaux et Technique Expérimentales

Figure 111.16 : Machine de traction type Test Kallibrierlabor modele 918239.

Figure 111.17 : Représente les machoires utilisées au cours de 1’essai de traction.
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CHAPITRE IV Résultats et discussions

Chapitre 1V : Résultats et discussions
IV.1. Caractérisation par spectroscopie infrarouge a Transformer de four-
rier
La caractérisation spectrale dans I'infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) est importante,
elle permet de prédire les différents phénomenes qui se produisent, 1’analyse par Infrarouge

(IR) est basée sur I’excitation des liaisons moléculaires d’un échantillon par des radiations in-

frarouges de fréquences comprises entre 4000 et 500 cm-!
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S
[¢}]
(8]
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Figure.lV.1 ; Représente le spectre infrarouge de PEHD/PCN modifié par NaOH

D’apres le spectre infrarouge de la charge traité et non traité on remarque une augmentation de
I'intensité du pic d'absorption de la liaison O-H (groupe hydroxyle) situé autour de
3200-3600 cm'L.

Une diminution de l'intensité du pic d'absorption de la liaison C=0O (groupe carbonyle) est
Observée autour de 1650-1750 cm'™,

L'apparition de nouveaux pics d'absorption dans la région basse fréquence (500-1500 cm™)
correspondant a des vibrations spécifiques des liaisons chimiques formées apres le traitement
avec I'nydroxyde de sodium.

Une Augmentation A 1100 cm-1 correspond a la vibration d'¢longation des liaisons C-O-C
dans les liaisons 1,4-glycosidiques des unites de d-glucose dans la cellulose, qui ont été inter-

prétées comme typiques d'une structure de cellulose.
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IV.2. Propriétés Rhéologiques
IV.2.1. L’indice de fluidité
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Figure.lV.2 : Représente La variation de I’indice de fluidité en fonction de taux de charge
PCN traité et non traité.
A partir de cette figure et ses résultats, on remarque que 1’indice de fluidité diminue lorsque la
concentration de la charge augmente. Ceci attribué¢ a 1’augmentation de la viscosité due a

I’augmentation de la masse de mélangeage.

Concernant I’effet de traitement chimique de la charge par « NaOH », on remarque aussi que
les valeurs de I’indice de fluidité des mélanges a base de la charge traitée sont inferieure a celles
des mélanges a base des charges non traité, ceci peut €tre attribuer a 1’augmentation des
interactions inter-faciale entre Matrice-Charge dans les échantillons traités. Ces interactions
sont faibles et limitent ainsi les mouvements libres des chaines en empéchant 1’écoulement du
composées, le comportement des échantillons non traités est inverse, interaction forte ce qui

traduit les valeurs élevées
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IV.3. Propriétés physiques
IV.3.1. La Densité
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Figure 1.3 : Variation de la densité en fonction de taux de charge traité et non traité.

D’apres cette figure, on observe que la densité des différents composites a base de la charge
traité et non traité augmente presque d’une fagon progressive au cours de 1’incorporation de

charge.

L'effet de la charge traitée par NaOH sur la densité d'un composite a base de PEHD/Charge
végeétale peut étre observé a partir de I'analyse de densité réalisée. Lorsque la charge utilisée est
traitée chimiquement, cela peut entrainer des modifications dans les propriétés quel que soit

physigue ou mécanique, ainsi que dans son interaction avec la matrice du composite.

Dans notre cas, le traitement chimique peut entrainer une augmentation de la densité de la
charge. Cela peut étre di a I'incorporation de substances chimiques (groupements fonctionnels
« OH ») dans la charge, ce qui peut augmenter sa masse volumique. Cependant, il est important

de noter que I'effet du traitement chimique sur la densité du composite dépend de nombreux
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facteurs, tels que la nature de la charge, la composition de la matrice, le type de traitement

chimique utilisé, etc. et ainsi modifie la résistance du composite élaboré.

IV.4. Propriétés mécaniques
IV.4.1. Ladureté
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Figure 1V.4 : Variation de la dureté en fonction de taux de charge traité et non traité.

D’apres cette Figure, on note que la dureté des différents composites a base de la charge traitée

et non traitée augmente progressivement au cours de 1’incorporation de type de la charge.

L'effet de cette charge sur la dureté d'un composite dépend de plusieurs facteurs, tels que la
nature des matériaux constitutifs du composite, la méthode de traitement de la charge et les

conditions de test utilisées pour mesurer la dureté.

Dans notre composite, la charge fait référence aux particules ou aux fibres dispersées dans la
matrice polymérique. Le traitement de la charge peut inclure des étapes telles que: la
modification de surface des particules, le traitement thermique, le revétement, etc. Ces
traitements peuvent améliorer I'adhérence des matériaux (matrice- charge) ainsi que 1’interac-
tion inter-faciale entre les deux, ce qui peut avoir un impact sur la dureté de notre composite a
base de PEHD/PCN.

D’une fagon générale, I'ajout de charges traitées peut renforcer le composite et augmenter sa
dureté. Les charges traitées peuvent améliorer l'inter-faciale entre la matrice et la charge, ce qui

augmente la résistance mécanique globale du composite. Par conséquent, la dureté du
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composite sera généralement plus élevée avec des charges traitées par rapport a des charges
non traitées. Ces valeurs sont plus importantes avec 1’augmentation de la quantité de la charge
veégétale, la modification chimique fait aussi croitre la dureté de composites élabores, ce qui

rend le composite plus dur en lui conférant des propriétés de rigidité plus grande et cassante.

IV.4.2. L’essai de traction
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Figure V.5 : Variation de la contrainte en fonction de déformation de la charge traitée et non
traitée

Selon ses résultats on remarque que lorsque la concentration de la charge augmente ; la
contrainte a la rupture augmente, le module d’¢élasticité augmente et la déformation a la rupture
diminue. Généralement I'effet du traitement de la charge sur les propriétés de traction d'un
matériau composite dépend de plusieurs facteurs, notamment du type de matériau composite,

du traitement de la charge et des conditions d'essai.

Dans notre matériau composite, la charge traitée de PCN fait référence a la phase de
renforcement qui est incorporée dans une matrice a base de PEHD. En général, le traitement

chimique de la charge vise a améliorer I'adhérence et I'interaction entre la charge et la matrice.
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Cela permet de réduire les défauts dans la charge et de renforcer les propriétés mécaniques du

matériau composite.

Les propriétes de traction de notre matériau composite, telles que la résistance a la traction, le
module d'élasticité, la déformation a la rupture et la ténacite, affectées par le traitement
chimique de la charge par NaOH, et on peut présenter ces effets comme suite :

L'utilisation de notre traitement a base de PCN permet d'augmenter de maniere appropriée
I'adhérence entre la charge et la matrice, ce qui permet de transférer plus efficacement les
contraintes de traction de la matrice a la charge. Cela peut conduire a une meilleure résistance

a la traction du matériau composite.

Il est également observé que notre traitement chimique renforce les propriétés mécaniques de
la charge elle-méme, ce qui peut a son tour améliorer les propriétés de traction du matériau
composite. Cependant, il convient de noter que I'effet du traitement de la charge peut étre
specifique au matériau composite et au type de traitement utilisé. 1l est important de prendre en
compte d'autres facteurs tels que la qualité de la matrice, la conception du composite et les

conditions d'essai lors de I'évaluation des propriétés de traction d'un matériau composite.
IV.5. Caractérisation mécanique

1VV.5.1. Evolution de la contrainte a la traction

- | Il PEHD/PCN

iI

MO M1 M2 M3 M4

= N
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1 1

Contrainte o (Mpa)
=)

Figure 1V.6 : Variation de la contrainte en fonction de la charge traitée et non traité
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IV.5.2. Evolution de module d’Young

10| |

Module de young (Mpa)

Figure 1\V.7: Variation de Module de Young en fonction de la charge traitée et non traité

IVV.5.3. Evolution de la déformation a la rupture
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Figure 1V.8 : Représente la Variation d’élongation a la rupture en fonction de la charge traitée

Déformation a la rupture &(%)

et non traité.
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D’aprés la Figure 1V.6, Figure 1V.7, Figure 1V.8, Ces histogrammes représentent la variation
de la Contrainte ; Module d’¢lasticité, et la déformation a la rupture en fonction de la charge
traitée et non traité, respectivement. On remarque qu’il y a une différence des propriétés
mécaniques. Cette différence est due essentiellement au fait que les formulations M3, M4 a
base de PCN-T, étant une charge renforcant, a developpé des interactions fortes avec la matrice
polymérique a base de PEHD et a exhibé une meilleure résistance mécanique. Par contre les
formulations M1, M2 a base de la charge PCN non traitée n’ont pas trop affecté sur les
propriétés mécaniques. Ceci démontre que la charge PCN-Traité a eu un effet plus renforcant
que la charge de PCN-non Traité supposée améliorer I’interaction avec la matrice PEHD et
fournir un certain pouvoir renforgant. L’augmentation des valeurs montre une meilleure
adhésion entre fibre/matrice due a une bonne dispersion de la fibre dans la matrice Entre la
partie hydrophobe et la partie hydrophile avec la surface de la fibre.
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Conclusion générale et Analyses supplémentaires

L'objectif de cette étude c’est d’élaborer et de caractériser un bio-composite Polyéthyléne haute
densité (PEHD)/Fibre de Coque de noix (PCN) en utilisant des procédeés de transformation
classiques tels que le moulage par compression. Le composite obtenus représente une matrice de
polyéthyléne haute densité avec des concentrations de fibres de Coque de noix allant de 5 a

20 % en poids.

Ce travail est réparti en plusieurs parties essentielles :

- Elaboration de la charge coquille de noix

- Une partie la réalisation d’un traitement chimique dans une solution de NaOH pendant
48h

- Préparation des échantillons (PEHD-PCN) dans un malaxeur.

- Mise en forme des éprouvettes de chaque essai est faite par presse

- Caracterisation des échantillons (PEHD-PCN) est effectuée par les tests : Rhéologique

physique, mécaniques, ainsi qu’une analyse chimique par spectroscopie infrarouge

Les résultats de tous les tests sont effectués au sein des laboratoires :

e « Du complexe CP2K »
e «L’université de 20 Aolt 1955 Skikda »
e « L’université de Ferhat Abbas Sétif 1 »
Les résultats obtenus ont permis de dégager les constations suivantes :

- Le comportement rhéologique de nos composites obtenues sont évalués principalement
par I’indice de fluidité (Melt Flow Index : MFI). En effet, une Diminution légére de cet
indice est observee pour les formulations entre 5 et 20%. Lorsque la concentration de la
charge (coque de noix) augmente dans le matériau composite PEHD/Coque de Noix avec
le traitement chimique par hydroxyde de sodium(NAOH), I'indice de fluidité diminue en
raison de l'augmentation de la viscosité causée par l'augmentation du nombre des sites qui
géne les mouvements des molécules de la matrice et plus grande masse de melangeage
nécessite plus de force pour déformer ou faire couler le matériau.

- Le comportement physique de nos composites : lors de I'incorporation de la charge traitée

et non traitée 5 et 20%o, la densité des différents composites augmente de maniére
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progressive. Il convient de noter que cette augmentation peut dépendre des conditions
specifiques du traitement chimique, des composants utilisés et de la nature du matériau
composite.

- Le comportement mécanique de nos composites (PEHD-PCN) sont meilleures pour les
taux de charges entre 5 et 20%. Et il montre qu’avec I’augmentation du taux de la charge
non traitée, 1’allongement a la rupture diminue, alors que la contrainte et le module
d’élasticité et la dureté Shore croient progressivement. Aprés modification chimique, les
propriétés mécaniques enregistrent des améliorations.

- Les résultats de la spectroscopie IRTF de poudre de coque de noix traitée et non traitée,
révelent que la réaction de mercerisations a confirmé par 1’augmentation des bandes
d’absorption des groupements —OH située a 3200 cm™ et a 1100 cm correspondant au
groupement C-O-C de la lignine respectivement. L’accroissement des bandes d’absorption
a 1650-1750 cm ce qui induit les liaisons C=0 et ceux d’acétyle des hémicelluloses Pour

la poudre de la noix traitée par hydroxyde de sodium.
Pour compléter et développer mieux cette étude nous recommandons les analyses suivantes :

e Observations de I'état de dispersion de la charge par microscopies optique et
électronique.

e Augmenter le nombre de test effectué pour chaque parameétre pour plus de fiabilité des
résultats.

e Faire des analyses approfondies a savoir : DSC, DRX, ATG pour mieux comprendre le
comportement de la charge sur la matrice PEHD et voir la miscibilité et I’effet de la température

e D’¢tudier la possibilité de réaliser des traitements en changeant le NaOH par un autre produit
comme exemple 1’acétyléne et les silanes, les acides acryliques et méthacrylates, peroxyde

de benzoyle ou peroxyde de dicumyle, I’isocyanate...
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Annexes

Tableau A.01 : Représente la Variation de I’indice de fluidité en fonction de taux de charge

(PEHD/PCN)
Mélange MO M1 M2 M3 M4
Indice de
fluidite 0.43 0.08517 0.6666 0.06179 0.052
(9/10min)

Tableau A.02 : Représente la Variation de la densité en fonction de taux charge

(PEHD/PCN)
Mélange MO M1 M2 M3 M4
Densité
(g/cm?®) 0.9580 0.9635 0.9705 0.9854 1
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Tableau A.03 : Représente la Variation de la dureté en fonction de taux de charge

(PEHD/PCN)
Mélange MO M1 M2 M3 M4
Dureté
®) 52 55 70 85 95

Tableau A.04 : Représente la Variation de la contrainte a la rupture en fonction de taux de

charge (PEHD/PCN)
Mélange MO M1 M2 M3 M4
Contrainte a 21.13 22.01 23.01 22.03 23.63
la rupture
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Tableau A.05 : Représente la Variation de la Déformation a la rupture en fonction de taux

de charge (PEHD/PCN)
Mélange MO M1 M2 M3 M4
Déformation 16.13 14.48 12.21 7.13 5.7
a la rupture

Tableau A.06 : Représente la Variation de la déformation a la rupture en fonction de taux

de charge (PEHD/PCN)
Mélange MO M1 M2 M3 M4
Module de 7.13 7.65 7.77 9.45 9.73
Young




