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GD Grande Diffusion.
HP Hautes Performances.
PVC Poly Chlorure de Vinyle.
PP Poly Propyléne.
PS Poly Styrene
PC Poly Carbonate.
T(C®) Température de fusion
(c Degré célsius
p Densité
E Module d’Young (MPa).
MPa Méga Pascal.
TD Thermo Plastiques.
PE — BD Polyéthylene Basse Densite.
PE — BDL Polyéthyléne a Basse Densité Linéaire.
PE — HD Polyéthyléne Haute Densité.
PE — UHPM Polyéthylene a Masse Molaire élevée.
PE — R Polyéthylene Réticulé.
PE — RHD Polyéthyléne Réticulé a Haute Densité.
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PE-MD Polyéthylene a Moyenne Densité.
PE-TBD Polyéthylene a Tres Basse Densité.
T4(C®) Température de transition vitreuse.
uv Ultra-Violet
D Distance initiale entre les mors.
L distance entre les repéres.
CesH1206 Glucose
PPMA Polypropyléne maléaté
FPS Fibres de palmier a sucre
MEB Microscopie électronique a balayage
PCL Polycaprolactone
NR Caoutchouc naturel (Natural rubber)
ATG Analyse thermogravimétrique
PLA D'acide polylactique
OMF La farine de mésocarpe de palmier a huile
RWF Bois d'hévéa
PPR Polypropyléne recyclé
pHm Micromeétre
(TMM) Taux de matiere minérale

(TMC)

Taux de matiere cellulosique
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(TH) Taux d’humidité
MFI Melt Flow Index
FB Farine de Bois
SB Son de Ble
MFA Microscopie a Force Atomique
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Introduction générale

De nos jours, les besoins grandissants en matériaux plus performants ont contraint
I'hnomme & associer deux ou trois composants différents pour I'élaboration de nouveaux
produits a propriétés améliorées. En effet, la combinaison des constituants aux
caracteristiques complémentaires, engendrent des propriétés attrayantes et indispensables dans
certaines applications. Les matériaux, obtenus de cette maniére sont appelés « composites ».

IIs constituent actuellement un domaine privilégié de la recherche scientifique [1,2].

Les avantages les plus importants des polymeres sont la facilit¢ de mise en ceuvre, la
productivité et la réduction des codts. Pour de nombreuses applications, les propriétés des

polyméres sont modifiées en utilisant des renforts et des charges [3].

L’utilisation des ressources naturelles dans les matériaux composites devient de plus
en plus fréequente, pour cela des études sont consacrées a la valorisation des matériaux
lignocellulosique issue du bois et des fibres naturelles en tant que charge dans des matrices

plastiques [4].

De ce fait, une attention considérable dans la communauté de chercheurs est portée sur
I’utilisation des fibres naturelles comme renfort dans la conception des matériaux composites
permettant d’associer un matériau resistant, léger, non abrasif, structuré et a faible codt.
Cependant, malgré tous ces avantages les fibres naturelles soulévent un désagrément majeur
lorsqu’on les associe avec les matieres plastiques en particulier les polyoléfines (telle que :
polypropyléne, polyéthyléne, polystyréne...). En effet, la matiére ligneuse posseéde une forte
affinité avec 1’eau (caractére hydrophile fort) ce qui crée une incompatibilité d’interface entre
les matériaux lignocellulosiques et les thermoplastiques a caractere fortement hydrophobe.
Cette incompatibilité interfaciale affecte la synergie entre les différents constituants du
composite tout en sachant que I’interface est le lieu privilégi¢ du transfert des contraintes
entre le renfort et la matrice. A la base de cet inconvénient que beaucoup de travaux de
recherche ont ¢ét¢ menés pour tenter d’abaisser la tension superficielle entre les fibres

végetales et les thermoplastiques [5].

L’incorporation de matériaux cellulosiques dans la matrice de polyéthylene haute
densité affecte un grand nombre de propriétés. Cependant, il s’est avéré que la qualité de
I’adhésion seule, ne prédomine pas les propriétés des composites mais d’autres facteurs
rentrent également en jeu. Ces derniers sont aussi bien affectés par la fraction, la nature ou la

taille de la charge incorporée [6].
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C’est dans ce contexte que rentre ce présent travail qui consiste a étudier ’effet de
I’ajout de la farine de bois et la farine de son de blé sur les propriétés, rhéologiques,
mecaniques, physiques et morphologique des composites PEHD/Farine e bois, PEHD/Son de
blé et PEHD/Farine de bois/Son de blé.

A ce titre, les étapes principales de ce travail et par ordre chronologique consistent a :

e La préparation des charges (Broyage, tamisage).
e La préparation des composites PEHD/Farine de bois, PEHD/Son de blé et PEHD/Farine de
bois/Son de ble.
e Caractérisation des composites PEHD/Farine de bois, PEHD/Son de blé et PEHD/Farine de
bois/Son de blé.

v’ Caractérisation rhéologique (Indice de fluidité) ;

v’ Caractérisation physique (Absorption de I’eau, densité) ;
v’ Caractérisation mécanique (Choc, dureté et traction) ;
v

Caractérisation morphologique (microscopie optique).

Le premier chapitre qui concerne la partie bibliographique, abordera toutes les notions

théoriques de base, en relation avec le travail réalisé.

Le deuxiéme chapitre résume quelques rappels bibliographiques sur les travaux

relatifs aux composites polymere/charge lignocellulosique.

Le troisieme chapitre constitue la partie expérimentale qui présente les matériaux
utilisés, la préparation des formulations et les différentes techniques utilisées pour caracteriser

les composites.

Le quatrieme chapitre est consacré a lillustration de tous les résultats trouvés

accompagnée des discussions appropriés.

Enfin, une conclusion générale permet de résumer les résultats des travaux présentés et

d’ouvrir de nouvelles perspectives de développement.
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I. Introduction

Les matériaux polymeres renforcés par des fibres synthétiques, comme les fibres de
verre sont trés utilisés dans divers domaines d’application, comme ceux de 1I’automobile, de la
construction, de I’aéronautique et des sports grice a leur faible codt, leur facilité de
production et leurs propriétés mécaniques spécifiques importantes. Cependant, le probléme
rencontré lors de I’utilisation de ces matériaux vient de leurs impacts négatifs pour I’homme
et pour I’environnement. Pour cela I’utilisation des ressources renouvelables dans les
matériaux composites devient de plus en plus fréquente de nos jours. Les marchés sont de
plus en plus axés vers une demande en produits plus respectueux de I’environnement.
L’utilisation de fibres végétales dans 1’élaboration des composites présentes de nombreux
atouts tels que les impacts environnementaux faibles et les bonnes propriétés mécaniques

specifiques.

I.1. Le marché des matériaux composites

Le marché mondial des matériaux composites [1] est tres fragmenté. Il est segmenté
par type de matiere premiére (fibre de verre, fibre de carbone, fibre naturelle, autres), par type
de résine (composites thermodurcissables, composites thermoplastiques) [2], par procédé de
fabrication (stratification, moulage et injection notamment) et par domaine d’application.
Les principaux secteurs industriels utilisateurs sont I’aéronautique, I’automobile, 1’¢olien, le
batiment, et le maritime. Tous ces secteurs connaissent, depuis quelques années, une forte
croissance liée a de nouvelles applications, de nouvelles réglementations environnementales
et de nouveaux procedés de fabrication. Légers, résistants, demandant peu de maintenance, de
grande flexibilité d’utilisation et de moins en moins chers, I’'utilisation des matériaux
composites a pénétré 1’ensemble des activités industrielles. Dans les développements qui
suivent nous allons présenter les grandes tendances d’évolution de ce marché (1). Nous
illustrerons en particulier les caractéristiques du marché de la fibre de carbone (2) et de celui
de l’aéronautique (3). Nous conclurons par une rapide revue des principaux projets
aéronautiques a méme de développer la demande en aéro-composites (4).

Estimé a 90,6 milliards de dollars en 2019, figure 1.1 le marché mondial devrait, avec

un taux de croissance annuel moyen de 7,7 %, atteindre plus de 131,6 milliards en 2024 [3].
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Figure 1.1 : Le marché mondial des composites par grandes régions du monde en 2019[3].

Selon 1’étude du JEC World Observer [3], les traits suivants marquent le marché en
2019 [4,5] :

e Une production de 17,7 mégatonnes, tout type de matériau, estimée a plus de 90
milliards de dollars ;

e Entermes de pays et de zones géographiques, le marché est relativement concentre. La
Chine (28 %) et I’Amérique du Nord (26 %) représentent a eux deux 54 % de la
production suivies de I’Europe (21 %) et du reste de I’Asie (19 %). A I’horizon de
2024, ces rangs semblent se maintenir ;

e Les résines thermodurcissables sont les plus utilisées (61 %) devant les résines
thermoplastiques (38 %) ;

e Les fibres de verre sont de loin les renforcements les plus utilisés (88 %) devant les
fibres naturelles (11 %) et les fibres de carbone (1 %).

e Les principales industries utilisatrices sont, en volume, les transports (28 %) devant la

construction (20 %), 1’électronique et 1’électrique (16 %) et les canalisations et

réservoirs (15 %) [4,5].

Les utilisations industrielles dépendent fortement de la nature des produits fabriqués.
Ainsi les composites a base de fibres de verre, sont principalement utilisés dans les secteurs
de I’éolien, des canalisations, des infrastructures, de 1'¢lectricité et de 1’électronique, ainsi que

dans le secteur des loisirs maritimes. Les composites thermodurcissables sont quant a eux
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majoritairement employés dans les secteurs des transports, de 1’aérospatiale et de la défense,

de I’énergie éolienne, la fabrication de bateaux, 1’électricité et 1’électronique [6,7].

1.2. Présentations des matériaux composites
1.2.1. Définition

Les matériaux composites sont généralement des matériaux solides, constitués a
I'échelle microscopique par l'association de deux ou plusieurs matériaux aux caracteristiques
complémentaires. Cette association leur confere, a I'échelle macroscopique, un ensemble de
propriétés physiques, que chacun des constituants pris isolément ne possede pas. Ces
propriétés sont liées aux propriétés des matériaux qui les constituent, a leur distribution
géométrique et a leurs interactions mutuelles [8].

Un matériau composite consiste, dans le cas le plus général, d’une ou plusieurs phases
discontinues réparties dans une phase continue. Dans le cas de plusieurs phases discontinues
de natures différents, le composite est dit hybride. La phase discontinue est habituellement
plus dure avec des propriétés mécaniques superieures a celles de la phase continue. La phase
continue et appelée la matrice. La phase discontinue est appelée le renfort ou matériau
renforcant [9].

Le renfort qui peut étre des charges renforcant, mais le plus souvent sous forme
fibreuse ou filamentaire, assure I'essentiel des propriétés méecaniques. La matrice joue le réle
de liant afin de protéger le renfort des agressions environnementales, de le maintenir dans sa
position initiale et d'assurer la transmission des efforts. Entre le renfort et la matrice, existe
une zone de liaison appelée interface. Un matériau composite est la plupart du temps

hétérogene et anisotrope (dont les propriétés mécaniques dépendent de la direction) [9].

Matrice

Renfort

Figure 1.2 : Schéma simplifié d’un matériau composite [9].

Les matériaux composites ne sont pas une nouveauté ; ils ont été utilisés des
I’antiquité par I’homme comme le bois et le biton sont alors des matériaux de la vie

quotidienne [10].
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On distingue deux classes de matériaux composites :

e Composites de grande diffusion (GD) : le taux volumique de la matrice est de

I’ordre de 50 a 70%, peu onéreux, qui occupent une large part du marché.

e Composites a hautes performances (HP) : le taux volumique varie de 40 a
50%, généralement renforcés de fibres continues de carbone ou d’aramide, sont
réservés a des secteurs de forte valeur ajoutée : aéronautique, médical, sports et
loisirs [11].
1.2.2. Classification des matériaux composites
Il existe aujourd'hui un grand nombre de matériaux composites qu'on peut classer soit

selon la forme des composants ou suivant la nature des composants [12].

Fibres alignées

Renforcées par (Longues)

des fibres i » )
Fibres discontinus

(Courtes)

Grosse particules
Composites Renforcées par
renforcés particules

Petites particules

Sandwich
Structuraux
Stratifiés

Figure 1.3 : Organigramme des différents composites renforcés [12].

1.2.2.1. Classement suivant la nature des constituants
Il existe aujourd’hui un grand nombre de matériaux composites dont les principaux

sont résumes dans le (Tableau 1.1) suivant :
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Tableau 1.1 : Differents types de composites [13].

Type de composite

1. Composites a
matrice organique
Papier, carton.

Panneaux de particules
Panneaux de fibres
Toiles enduites
Matériaux d'étanchéité
Pneumatiques
Stratifiés

Plastiques renforcés

2. Composites a
matrice minérale
Béton

Composite carbone
Carbone
Composite céramique

3. Composites a
matrice métallique

4. Sandwiches
Peaux

Ames

Constituants

Résine/charges/fibres
cellulosiques

Résine/copeaux de bois
Résine/fibres de bois

Résines souples/tissus

Elastoméres/bitume/textiles

Caoutchouc/toile/acier

Résine/charges/fibres de
verre, de carbone, etc.

Résines/microspheéres

Ciment/sable/granulats
Carbone/fibres de carbone
Céramique/fibres
céramiques

Aluminium/fibres de bore

Aluminium/fibres de
carbone

Métaux, stratifiés, etc.

Mousses, nids d'abeilles,
balsa,

plastiques renforcés, etc.

Domaines d'application

Imprimerie, emballage, etc.

Menuiserie
Batiment
Sports, batiment
Toiture, terrasse, etc.
Automobile

Domaines multiples

Geénie civil
Aviation, espace, sports,
biomédecine, etc.

Pieces thermomécaniques

Espace

Domaines multiples

1.2.2.2. Classement suivant la forme des constituants

Une maniere simple consiste a les classer par les formes des renforts (selon leurs
morphologies) [14]. Les composites sont donc divisés en quatre catégories suivantes (Figure
1.4) :

e Composites a renforts de particules : Le renfort est considéré comme une particule

si toutes ses dimensions sont approximativement égales et petites devant les autres
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dimensions du matériau. Les particules dures sont dispersées aléatoirement dans la

matrice moins rigide.

e Composites a renforts de paillettes : Les paillettes ont une dimension trés faible par
rapport aux autres dimensions. La dispersion de ces « particules minces » est
généralement aléatoire. Cependant, les paillettes peuvent étre rangées parallélement I'un

a I’autre afin d’avoir des propriétés plus uniformes dans le plan.

e Composites a renforts de fibres : Une fibre a une longueur bien supérieure aux
dimensions de la section transversale. Ce type de composites peut étre divisé selon les

renforts : en fibres discontinues (courtes) ou en fibres continues (longues).

e Composites stratifiés : Un stratifié se compose d’au moins deux couches minces de
matériau. Les couches peuvent étre constituées de différents matériaux monolithiques
comme dans les métaux plaqués ou de méme matériau composite empilé selon
différentes orientations comme pour des stratifiés composites a renforts de fibres
longues. Ce dernier devient une classe hybride du composite comportant a la fois le
composite a renfort de fibres et la technique de stratification. Les matrices utilisées
dans les matériaux composites se divisent en deux grandes familles : Les matrices

organiques et les matrices inorganiques (minérales).

Composite a renforts
de paillettes

Composite a renforts

de fibres Composite stratifié

Figure 1.4 : Classification des matériaux composites [14].
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1.3. Composants des matériaux composites

Composite = Matrice + Renfort
Protege le renfort ; Ossature (ou
Transmet les efforts « squelette ») assurant
mécaniques au la tenue mécanique

renfort ; Donne la
forme voulue au
produit réalisé

Généralement sous
forme de fibres
(longues/courtes)

Généralement en matiére plastique
(Thermoplastique/Thermodurcissable)

Figure 1.5 : Constituants d'un matériau composite [15].

1.3.1. La matrice

La matrice est constituée de résine melangée, pour améliorer ses caractéristiques, a
une charge qui facilite aussi la mise en ceuvre et diminue le cotit de la production. Le mélange
est consideré meécaniquement comme une phase homogene, et nous obtenons ainsi un
matériau composite formé d'un renfort et d'une matrice. Le réle de la matrice est d'assurer le
lien entre les fibres et de transmettre les sollicitations. Elle assure la résistance du matériau
dans le sens transverse du renfort, ainsi qu'une protection physico-chimique des fibres contre
les agents nocifs de I'environnement. De plus elle conditionne directement la tenue thermique,

et la résistance a la compression et au cisaillement inter-laminaire.

Les résines utilisées doivent étre assez déformables et doivent présenter une bonne
compatibilité avec les fibres. Elles doivent également avoir une masse volumique faible de
maniére a conserver au matériau composite des caractéristiques mécaniques spécifiques
élevées. La classification des types de matrices couramment rencontrées est donnée sur la
(Figure 1. 6) [15].
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Thermoplastique

Organique
Thermodurcissable
Matrice
Métallique
Inorganique
Céramique

Figure 1.6 : Types de Matrices [16].

1.3.1.1. Le réle de matrice

La fonction du polymere est trés importante, ou les fibres peuvent mieux fonctionner
ensemble, parce que le polymere transfere les charges des fibres aux autres par la contrainte
de cisaillement. Ainsi, une répartition des charges uniformément entre les fibres afin que
toutes les fibres soient soumises a la méme charge dans un composite du faisceau des fibres

seches. Lorsqu'un filament se casse, la charge repartie sur les autres filaments.

La matrice combine les particules individuelles de renforcement, et les protege contre
les agressions extérieures, améliore la résistance de la rupture d'un composant et donnent la
forme du matériau, pour la matrice, est nécessite une bonne force de liaison avec le matériau
de la phase de renforcement (c'est-a-dire une mouillabilité parfaite sans interaction chimique a

I'interface de la matrice et du renforcement) [17].

1.3.1.2. Propriétés de la matrice et comment la choisir
Les besoins ou les propriétés souhaitées de la matrice sont importants pour une
structure composite et sa sélectionner basé sur des plusieurs facteurs doivent étre pris en

compte. On peut illustrer ¢a dans le (Tableau 1.2).
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Tableau 1.2 : Les caractéristiques souhaitées de la matrice et ses facteurs de sélection [18].

Les facteurs de sélection de la matrice Les propriétés de matrice

La matrice doit avoir une résistance
mecanique proportionnelle a celle du
renforcement c’est-a-dire les deux doivent
étre compatibles. Ainsi, si les fibres
utilisées comme renforcement a haute
résistance, il ne sert a rien une matrice a
faible résistance qui ne transmettra pas

e Absorption d’humidité réduite ;

o Faible retrait ;

e Faible coefficient de dilatation
thermique.

e Bonnes caractéristiques
d’écoulement, de sorte qu’il pénétre
complément dans les faisceaux de

efficacement les contraintes au renfort.

e La matrice doit résister aux conditions de
service a savoir température, humidité,
exposition a un environnement ultraviolet o
exposition a une atmosphere chimique,
abrasion par des particules de poussiére,

fibres et élimine les vides pendant le
processus de compactage
durcissement.

Resistance, module et allongement
raisonnables (I’allongement doit étre
supérieur a celui des fibres)

etc. e Doit étre élastique pour transférer la
e La matrice doit étre facile utiliser dans le charge sur les fibres ;

processus de fabrication sélectionné ; e Excellente résistance chimique
 Exigences de fumee ; (selon I’application) ;
e Espérance de vie ; e Doit étre facilement transformable
e Le composite résultant devrait étre dans la forme finale du composite ;

rentable ; o

e Les fibres sont saturées avec une résine
liguide avant qu’elle ne durcisse en un
solide.

Stabilité dimensionnelle (conserve
sa forme).

1.3.1.3. Les divers types de la résine

Deux grandes familles de résines polymeres existent sont :

a) Lesthermoplastiques :

Les résines thermoplastiques, dont la fabrication atteint de loin le plus gros tonnage
du fait d'un faible codt, sont les polymeéres qui fondent en chauffant et retrouvent leur forme
solide en refroidissant de facon réversible, cela les rend recyclables, solubles, et renouvelables
un grand nombre de fois, Aussi bien non biodégradables et ont des propriétés mécaniques

faibles. On peut citer quelques exemples de ces résines dans la Figure (1.7).
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Les
thermoplastiques

Le

Le Le Le Le
po(lj)éc\zlr:)rllére polyéthyléne polypropyléne polystyréne polycarbonate
(Pvg) (PE) (PP) (PS) (PC)

Figure 1.7 : Types des résines thermoplastiques [19].

Les thermoplastiques ne conviennent généralement pas au renforcement des fibres en
raison de leur viscosité ¢élevée a 1'état liquide, qui liée a I’état moléculaire. Cela les empéche
de mouiller les fibres adéquatement (imprégnation), ainsi un bon composite ne peut pas étre
formé. En outre, la production de matériaux composites utilisant des thermoplastiques

nécessite une pression et une température élevées [17].

b) Les thermodurcissables :

Ce sont les résines qui sont a I'état de base sous forme liquide de tres faible viscosite
contenant des monomeres (molécules simples) qui se transforment en polyméres (molécules
complexes réticulées) lorsque la résine est durcie. Cette transformation est une réaction
chimique unique, traité a la température ambiante et conduit a un produit fini solide, rigide,
infusible et ne font pas en chauffant, mais finalement se désintégrer [20,21]. Ainsi les résines
thermodurcissables possédent des propriétés mécaniques et surtout thermomécaniques plus

élevées que les résines thermoplastiques [21].

Les résines polyesters insaturées (polyesters condensés, derivés allyliques, etc.), les
résines de condensation (phénoliques, aminoplastes, uraniques, etc.) et les résines époxydes
sont les principales résines thermodurcissables utilisées dans la mise en ceuvre des matériaux

composites [22]. Ces caractéristiques sont présentées dans le (Tableau 1.3).
Tableau 1.3 : Caractéristiques des résines thermodurcissables [19].

Résines T/(C) p(kglem®) et(%) &t(MPa) &c(MPa) E (GPa)

Polyesters 60 - 100 1140 2-5 50 -85 90 - 200 2.8-3.6
Phénoliques 120 1200 2.5 40 250 3-5
Epoxydes 290 1100 2-5 60 - 80 250 3-5
1500
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Du fait de ces caractéristiques plus élevées et de leur stabilité une fois transformés.
Les résines thermodurcissables sont jusqu’a présent les plus utilisées dans 1’industrie des

composites a matrice organique.

Une comparaison entre quelques caractéristiques des résines thermodurcissables TD

et celles des résines thermoplastiques TP est présentée dans le (Tableau 1.4) [22].

Tableau 1.4 : Principales différences entre matrices TP et TD.

Matrice TD TP
Etat de base Liquide visqueux a polymérise Solide prét a I’emploi
Stockage Réduit Limité
Mouillabilité des renforts Aisee Difficile
Moulage Chauffage continue Chauffage + refroidissement
Tenue au choc Limitée Assez bonne
Tenue thermique Meilleure Réduit (sauf nouveau TP)
Chutes des déchets Perdus ou utilises en charge Recyclages
Condition du travail Emanation de solvant Proprieté
Cycle Long (polymérisation) Court

a) Résines en ceramiques :
Les matériaux utilisés sont les carbures de silicium et de carbone. Ils sont utilisés pour
la fabrication des pi¢ces qui subissent des contraintes d’origine thermique et leur cott est tres

élevé [23].

b) Résines métalliques :

L’utilisation des matrices métalliques est encore actuellement en grande partie a un
stade préindustriel. Plusieurs matériaux composites tels que ; I’Aluminium et ses alliages,
Nickel, Titane, présentent une bonne conductibilité électrique et thermique, une bonne tenue a
des températures élevées et de plus ils possédent de bonnes caractéristiques mécaniques

transverses. Leur fabrication conduit a des codts tres éleves [24].

1.4. Le polyéthylene (PE)
Le polyéthylene présente une importance majeure puisque sa production mondiale

annuelle dépasse 10 millions de tonnes.
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Le polyéthylene est un matériau thermoplastique de la famille de polyoléfines contenant
uniquement des carbones hybridés de types sp*. Sa molécule se présente sous forme de
chaines contenant 1000 a 2000 monomeéres [25].

La formule chimique du polyéthyléne est :
— CH; —— CH3 )
Polymere (Polyéthyléne)
Partiellement cristallin, le polyéthylene contient deux phases :
e Une zone amorphe dans laquelle les chaines sont disposées de maniére désordonnée.

e Une zone cristalline dans laquelle les chaines sont disposée de maniére ordonnée ;
formant ainsi des cristallites. Les chaines dans les zones cristallines se regroupent sous forme
de lamelles (fibrilles lamellaires) de quelques Angstroms. Ces lamelles sont typiquement
arrangées comme des sphérolites [26].

o~ f molecule:
région noyan ‘&\\t)\' ‘,/ de liaiso
morphe du cr‘xltal ,.i\\\:i":-;.\l_\ e
f: 3 ri\;}); \\"/
/’ '\\\\) /
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Figure 1.8 : Spherolite [26].

vl existe différents types de polyéthylene :
Les polyéthylenes sont classés en fonction de leur densité qui dépend du nombre et de la

longueur des ramifications présentes sur les chaines moléculaires.
* PE-BD : polyéthyléne basse densité.

* PE-BDL : polyéthylene a basse densité linéaire.
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* PE-HD : polyéthyléne haute densité.

* PE-UHPM : polyéthyléne a masse molaire élevée.
* PE-R : polyéthyléne réticulé.

* PE-RHD : polyethylene réticulé a haute densité.

« PE-MD : polyéthylene & moyenne densité.

« PE-TBD : polyéthylene a tres basse densité [27].

1.4.1. Polyéthyléne & haut densité (PEHD)

Le Polyéthyléne haute densité est un polymére thermoplastique de grande diffusion il se
présente généralement sous forme de granulés cylindriques. A 1’état pur ces granulés sont
incolores. Sa structure chimique est : — (CH2 — CH32) n—.

Il appartient a la famille des polyoléfines, ces derniers sont uniquement composés de
carbone et d'hydrogéne ; leur formule chimique est du type (CH2)n. Ces deux principales
familles sont le PEBD (Polyéthyléne a Basse Densité) et le PEHD (Polyéthyléne a Haute
Densité). La valeur de la masse volumique peut définir le type de polyéthylene :

v PEBD (LDPE en anglais) : 0,92 g/cm® < < 0,94 g/cm?®.

v PEHD (HDPE en anglais) : 0,94 g/cm? < < 0,97 g/cm®.

1.4.2. Histoire et développement

Les essais réalisés sur le polyéthyléne révélerent d’excellentes propriétés
di¢lectriques et de haute résistance. Concrétement, sa résistance a I’eau en fait un parfait
isolant pour les cables sous-marins. Pendant la deuxiéme guerre mondiale, la majeure partie
du polyéthylene fut utilisée pour isoler les cables dans les installations radar. Pendant les
années 50, de nouvelles techniques ont été développées pour la production de polyéthylene
avec différents catalyseurs, et conditions d'opération tel que des productions a basse pression,

les systemes développés furent :

% Le procéde Standard : Oil (procédé Zletz), basé sur I’emploi d’un catalyseur a
I’oxyde de molybdéne.

% Le procédé de Phillips : utilise un catalyseur d'oxyde de chrome sur alumine de

silice.

% Le procédé Ziegler : qui emploie un catalyseur de métal alkylo aluminium.
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Le polyéthyléne produit par les procédés précédemment cités, s'identifie comme
polyéthyléne linéaire ou polyéthylene a haute densité (PEHD). Comme son nom l'indique, le

polyéthyléne est essentiellement linéaire dans sa structure [28].

1.4.3. Propriétés de polyéthyléne haut densité
> 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 1’un et au-dessous pour I’autre. Les articles

fabriqués, avec le polyéthyléne de haute densité, peuvent ainsi étre stérilisés a la vapeur [29].

» Propriétés chimiques :

Le polyéthylene posséde une trés bonne stabilité chimique :

= Inattaquable par les acides (sauf les oxydants), par les solutions de sels ;
= Résistants aux solvants organiques au-dessus de 80°C ;

=  Pratiquement insoluble, a des températures inférieures a 60 °C ;

= Sensible a la fissuration sous contrainte en présence de savon, alcools,

détergents ;

Il refroidi lentement et plus cristallin et moins perméable aux solvants [30].
> Propriétés électriques :

Le PE présente d’excellentes propriétés d’isolation électrique quelles que soient sa

masse moléculaire et sa cristallinité. Sa faible permittivité relative et son faible facteur de

dissipation diélectrique font de lui un matériau de choix en isolation électrique [29].

> Propriétés thermiques :
En l’absence de contrainte, le polyéthylene haut densit¢ 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 [13].

> 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 [31].
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1.4.4. Avantages et inconvénients du PEHD
Les principaux avantages et inconvénients du polyéthylene haut densité se présenté

sur le tableau suivant :

Tableau 1.5 : Les principaux avantages et inconvénients [32,33].

Les avantages Les inconvénients
- Mise en ceuvre aisée - Sensibilité aux UV en présence
- Excellentes propriétés d’isolation d’oxygéne
électrique - Sensibilité a la fissure sous contrainte
- Résistance aux chocs - Mauvaise tenue a la chaleur
- Grande inertie chimique - Collage important.

- Qualité alimentaire

- Perte de caractere permeable des PE
que ce soit a I’eau, et aussi a I’air et
aux hydrocarbures.

1.4.5. Domaines d’application du PEHD

Le PEHD doit répondre a plusieurs utilisations aux usages trés variés on donne ici

des exemples pour quelques applications [34] :

» Films
= Lasacherie;
= L’industrie : les emballages, films pour la construction ;
= L’hygiéne : couches-beébés ;
= L’agriculture : serres, tunnels...
» Objets moulés : Dans le domaine des objets moulés, le polyéthyléne haute densité

s’est développé dans le secteur industriel : manutention, eaux, bouchonnage, et dans

les applications techniques telles que le mobilier urbain.

» Extrusion-soufflage : Le domaine de [Iextrusion-soufflage est réservé
principalement au polyéthylene haute densité pour fabriqué des : bouteilles, flacons,

bidon de lait, récipients pour lessive, détergents...

» Tuyaux : Dans I’application des tuyaux, le polyéthyléne haut densité est employé
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1.5. Le renfort

Les matériaux de renfort conférent aux composites leurs caractéristiques
mecaniques, rigidité, résistance a la rupture, dureté, etc. Ces renforts permettent
¢galement d’améliorer certaines des propriétés physiques, comportement thermique,
tenue en température, tenue de feu, résistance a 1’abrasion, propriétés électriques, etc. les
caracteristiques recherchées pour les renforts sont : des caractéristiques mécaniques
élevées, une masse volumique faible, une bonne compatibilité avec les résines, une bonne
facilitée de mise en ceuvre, un faible cofit, etc. La figure suivante représente différents

types de renforts (Figure 1.9).

Renfort J
Organiques Inorganiques
Végétales Polyesters Aramides Mineraux
Céramiques Métalliques
Coton d q
Papier .
Bois
Jute

Verre Carbone Bore

Figure 1.9 : Les différents types de renfort de base [35].

> Fibres de verre :
Elles constituent le renfort essentiel des composites de grande diffusion. Elles
sont obtenues a partir de sable (silice) et d'additifs (alumine, carbonate de chaux, magnésie,
oxyde de bore) [36].

> Fibres de bore :
Elles peuvent étre noyées sans difficulté dans des matrices métalliques et
également organiques. Pourtant leur fabrication ne se fait pas facilement. Le bore est dur,
fragile, rigide et ne peut pas étre étiré. Par conséquent, la fabrication des fibres de bore se fait

par dép6t en phase vapeur du bore sur un filament de tungsténe. Les fibres de bore possédent
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des propriétés élevées en traction mais il faut également noter leurs bonnes propriétés en

compression [24].

> Fibres aramides :
Les fibres aramides a caractéristiques mécaniques élevées sont généralement
connues sous le nom de "KEVLAR", nom commerciale de la fibre. Les fibres aramides sont

des fibres polyamides ou polyamides aromatiques [37].

> Fibres céramiques :
Les matériaux utilisés sont les carbures de silicium et de carbone. Ils sont utilisés
pour la fabrication des pieces qui subissent des contraintes d’origine thermique et leur coit est

tres élevé [23].

1.5.1. Présentation de fibres naturelles :
Les fibres naturelles sont des substances filamenteuses issues de végétaux et
d'animaux, susceptibles d'étre filées pour fabriquer des fils et des cordes. Elles sont tissées,

tricotées ou tressées pour confectionner des textiles indispensables a la société [38].

Fibres
naturelles
Fibres animales Fibres végétales Fibres minérales
Fibres de bois Fibres agricoles
Fibres Fibres issues Fibres issues Fibres issues Fibres issues
libériennes des feuilles des graines des fruits des tiges

Figure 1.10 : Classification des fibres naturelles [39,40].

Comme I’illustre-la (Figure 1.10), les fibres naturelles peuvent étre subdivisées en trois

grands groupes selon leur origine :

> Les fibres animales : qui proviennent des poils (la toison animale) ou de sécrétions

(la soie) ;

» Les fibres minérales : comme le basalte.
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> Fibres végétales : Les fibres végétales proviennent de différentes sources ; elles sont
issues de déchets de bois, de déchets de palmiers, de résidus agricoles et de
différentes parties des plantes a fibre : de tiges (kana, jute, lin, ramie, etc.), de feuilles
(sisal, abaca, paille de graminées, etc.), de fruits (noix de coco) et de graines (coton,
kapok, etc.).

L’utilisation des fibres végétales comme renfort remonte a la période des briques
renforcées par les pailles, Actuellement les fibres végétales sont en train de pénétrer le secteur
industrielle pour fabriquer des composites plus performés et moins colteux grace aux
avantages présentés par ces fibres naturelles par rapport aux fibres traditionnellement utilisées
dans les composites, parmi ces avantages on trouve la faible densité, le faible codt, la capacité
acoustique, la faible conductivité thermique, les bonnes propriétés mécaniques spécifiques et
surtout la disponibilité et le renouvellement [41].

1.5.2. Généralité sur les fibres lignocellulosiques

Les fibres végétales dites encore fibres lignocellulosiques, sont des structures rigides
micro fibrillaires [42,43]. Les fibres végétales sont réparties entre les fibres libériennes
(extraites de tige, lin, jute, chanvre) les fibres de feuilles (alfa, sisal), de graines, de fruits, de

bois, de la paille de céréales et d'autres fibres d'herbe (Figure 1.11).

| Chenvre
-y

Figure 1.11 : Quelques plantes, origine des fibres utilisées comme renfort dans les matrices

polymeres [44].

1.5.2.1. La composition chimique des fibres lignocellulosiques
La biomasse végétale est constituée de plusieurs macromolécules étroitement liées

entre elles au sein de la paroi végétale.
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Les composées les plus majoritaires des fibres vegétales sont la cellulose,
I’hémicellulose, les lignines et les pectines. Ces différents constituants sont agencés de
maniére tres complexe.

Dans le bois, la cellulose est concentrée a l'intérieur de la fibre (Figure 1.12). Les
parois extérieures de la fibre sont composées principalement de lignines et
d'hémicelluloses et les lamelles de jonction inter fibres sont composées presque
uniquement de lignine. Un réseau supplémentaire de pectines (polymeres de
polysaccharides acides) augmente la complexité de la matrice. Le réseau
polysaccharidique peut également étre solidifié par un réseau secondaire de protéines

HRGP (Hydroxyproline Rich Glyco Proteins).

Figure 1.12 : Représentation schématique d’une fibre de bois [45].

a) Lacellulose :

La cellulose est un biopolymeére linéaire de trés haut degré de polymérisation supérieur
a 1500, compose de millions de glucose CesHi1206. Elle est constituée d’unités
anhydroglucopyranose reliées par des liaisons B (1-4) glucosidiques. L unité répétitive de

la cellulose est le cellobiose (Figure 1.13) [46,47].

H 1
{

i CHAOF] HaOH 1
HIC .—-*:\:\—‘,7\ ,.‘--J ) Y s —(-&-‘ A HO™ -’\\J__'.‘Tm »
o\t -f——-x_r-- — 11 'L—-‘\‘ i By e |
OF | L) CHA ORI i by’ e
- n

{ Imle B-D-glucopyranosique

- -

Mouf cellobiose

Figure 1.13 : Structure moléculaire de la cellulose [48].

Bien que la structure chimique de la cellulose soit bien connue, sa structure a 1’échelle
tertiaire incluant sa structure cristalline et fibreuse, n’est pas complétement élucidée. Les

macromolécules de la cellulose sont assemblées en microfibrilles dont ’enchevétrement

—
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constitue la fibre. La chaines de cellulose n’est pas plane et elle offre des possibilités de
liaisons d’une part, intra-chaines entre maillons successifs et d’autre part, inter-chaines
tout au long du bio polymere. Elle se trouve dans les proportions de 40 a 42% chez les
résineux et de 35 a 40% chez les feuillus [46].

promits hiydrogéne intramoléculsires

Figure 1.14 : Pont hydrogenes intramoléculaire et intermoléculaire entre deux

macromolécules adjacentes de cellulose [49].

b) L’hémicellulose :
Les hémicelluloses sont des copolymeres de pentoses hexoses, acides uroniques et
désoxyses. Elles different de la cellulose par des chaines moléculaires beaucoup plus

courtes et des ramifications sur la chaine principale composée d’un au plusieurs types

d’unité [48].

Il existe une grande variété¢ d’hémicelluloses comme les xylanes, les glucomannanes
mais la classe la mieux étudiée correspond aux xyloglucanes. Ils sont constitués d’une
chaine de glucose P (1-4) et de courtes chaines latérales de xylose, galactose et fructose,
les hémicelluloses représentent 20 a 25% chez les résineux et 30 a 35% chez les feuillus
[46].

COOH

< C%Q@Q

COOH

H,co"<:|>\j Homae /o
RE T <5

O

(B)

Figure 1.15 : Structure chimique partielle de deux hémicelluloses : (A) O-acétyle-4-
Ométhylglucuronoxylane de feuillus et (B) Arabino-4-O-méthylglucoronoxylane de

résineux [49].
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c) Lalignine:

La lignine est un polymére tridimensionnel, aromatique, structuré a partir de 3 unités
parahydroxyphényle, guaiacyle et syringle (Figure 1.16). C’est la fraction non
saccharidique la plus abondante et la plus importante apres la cellulose. Elle accroit les
proprietés de résistance mécanique du bois. La lignine a originellement dans le bois une
couleur blanche. Une fois extraite, sa couleur devient jaune pale allant jusqu’au brun
fonce. Elle constitue entre 26 & 32% de la masse séche des bois résineux et entre 20 a 25%

de la masse séche des bois feuillus [46].

CHOH

CHzOH CHZOH
&CHs ;m’é
OH
Alcool P-coumarylique Alcool Ceniférylique Alcool Sinapylique

Figure 1.16 : Motifs éléementaires de lignine [49].

neo D e ?**t';oo@

o—c:—c ’-C—O
C(O)

Figure 1.17 : Exemple générique de la macromoléculaire lignine [50].

1.5.2.2. Structure de la fibre végétale

La fibre végétale est un composite en elle-méme. Le renfort est constitué par les
couches de microfibrilles cellulosiques en partie cristalline. Ce dernier est enrobé d’une
matrice polysaccharidique amorphe (hémicellulose et pectine) qui est associée par liaison

hydrogene et covalentes a la lignine [51].
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La fibre végétale est composée de plusieurs parois paralléles a ’axe de la fibre et
disposée en couche superposée dans le sens radial. Ces différentes couches qui forment la
lamelle mitoyenne, la paroi primaire et la paroi secondaire. Ces derniéres bordent un lumen de
diamétre variable suivant I’espéce. La paroi secondaire est composée de trois couches de

microfibrilles (S1, S2, S3) (Figure 1.18).

4——— rLancHE

STRUCTURE
ANATOMIQUE

CELLULE

PAROI
CELLULAIRE

-—eeeeeeee . MMicrotibrilles
_——

e g

molécule

L - men

S1+S2+53 ° paroi secondalre
P . parcl primaire

LM lamelle mitoyenne

Figure 1.18 : Structure du bois (observations multi echelles) [52].

Les microfibrilles décrivent par rapport a I’axe de la fibre, un angle micro fibrillaire
(MAF) dont la valeur varie d’une espéce a I’autre. L orientation des microfibrilles par rapport
a I’axe de la cellule joue un grand role dans les propriétés mécaniques des parois des fibres,
plus que I’angle des microfibrilles augmente, le module d’Young (une mesure de la rigidité)

décroit, tandis que 1’extensibilité des parois augment [53].

_0 r angle microfibrillaire|
‘o :/
/

e
S~

Fibrilles de cellulose

Figure 1.19 : Modeéle de description de la structure d'une fibre végétale [51].
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1.5.2.3. Propriétés physico-chimiques et mécaniques de la fibre végetale
> Propriétés physiques des fibres végétales : Généralement une fibre veégétale est
caractérisée par [54] :
Son diametre ;
Sa densité ;

Son teneur en eau ;

<N X X

Son pourcentage d’absorption d’eau.

\4

Propriétés mécaniques des fibres végétales : Elle est caractérisée mécaniquement
par [54] :

Sa résistance a la traction ;

AN

v Son élongation a la rupture ;

v Son module d’élasticité.

» Propriétés chimiques des fibres végetales : Les fibres végeétales sont caractérisees
par leur composition chimique (Tableau 1.6) qui influe énormément sur leur durabilité et

spécialement dans le milieu alcalin [54].

Tableau 1.6 : Composition chimique de quelques fibres végétales [55].

Fibre Cellulose (%0) Lignine (%) Hémicellulose (%0)
Blé 29-35 16-21 26-32
Coton 94 - -
Alfa 41.9-47.6 24.2-38.5 11.8-24.3
Sisal 47-78 7-11 70-24
Noix de Coco 36-46 31-45 10
Lin 71 2.2 18.6-20.6
Jute 41-48 21-24 18-22
Kénaf 37-49 15-21 18-24

1.5.2.4. Interét de Iutilisation des fibres naturelles
D’une maniere générale, I’utilisation des fibres naturelles comme renfort de

matériaux composites se justifie pour :

« Valoriser une ressource locale dans des pays peu industrialisés, les
composites a fibres naturelles ouvrant de nouveaux débouchés aux produits

agricoles ;
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« Développer des matériaux et des technologies prenant en compte les impacts

sur ’environnement.

Les fibres naturelles sont des matériaux de qualité qui se fabriquent et se recyclent

naturellement sur terre depuis des millions années (matériaux biodégradables et renouvelables

par culture).

Les principaux avantages des fibres naturelles (Tableau 1.7) sont : leur légereté, leur

disponibilité et leurs propriétés mécaniques spécifiques élevées. Grace a un compromis idéal

rigidité/résistance/légereté, les composites renforcés par des fibres végétales concurrencent

efficacement les matériaux traditionnels contenant des charges ou fibres minérales [56].

Tableau 1.7 : Principaux avantages et inconvénients des fibres végétales comme renforts de

matériaux composites.

Avantages
Faible colt

Propriétés mécaniques spécifiques
importantes (Resistance et rigidité)

Biodégradabilité
Non abrasif pour les outillages
Neutre pour 1I’émission de CO»

Demande peu d’énergie pour étre
produite

Pas de résidu apres incinération

Pas d’irritation cutanée lors de la
manipulation des fibres

Inconvénients
Absorption d’eau

Faible stabilité dimensionnelle

Biodegradabilité
Faible tenue thermique (200°C a 300°C max)
Faible anisotropes

Variation de qualité en fonction de lieu de
croissance, de météo...

Pour des applications industrielles,
Demande de la gestion

Renfort discontinu

Bonne isolation thermique et acoustique

Ressource renouvelable

1.6. Etat de I'art sur les fibres de I'étude

1.6.1. Généralités sur le matériau bois
Le bois est le matériau constituant 1’essentiel du tronc, des branches et des racines de
I’arbre. Le tronc est constitué de bois et d’écorce. La qualité du bois est li¢e a sa structure

macroscopique et microscopique, mais aussi a la structure des parois cellulaires déterminée

_)
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par ses constituants chimiques. Cette qualité peut étre mesurée dans 1’aubier et dans le
duramen. Une coupe transversale a la (Figure 1.20) permet de distinguer I’aubier et le
duramen. Dans cette figure, la partic adjacente a 1’écorce (aubier) a une couleur plus claire
que la partie interne (duramen). Pour de nombreuses especes de bois, cette distinction de
couleur entre ’aubier et le duramen n’existe pas. Le bois exerce donc trois grandes fonctions
dans I’arbre : la conduction de la séve brute des racines vers les branches, le soutien
mécanique et la réserve des substances nutritives. Le bois d’aubier est le lieu de réserve en
eau et en substances nutritives. C’est la partie physiologiquement active du xyleme qui permet

le transport de la séve brute des racines vers la cime [57].

Libre on phloéme
(condult la séve
élaborée

Cambium

Bois ou xyléeme
(condnit la séve
brate)

Ecorce

Rayon lignenx

Bois initial
e (vaisseaux de

2‘)_ gros @)

Cerne de > v ,—4
bois annuel ¥ g Bois final

Figure 1.20 : Coupe transversale d’un tronc d’arbre [57].

Toujours selon, la proportion du duramen dans un arbre varie selon les espéces et selon
les individus. Les différences en termes de génétique et de comportement écologique
expliquent principalement les variations interspécifiques du duramen. Il est bon de noter que
la duraminisation est le processus de formation du bois de cceur ou duramen. La conversion
de l’aubier en duramen est provoquée par la mort des cellules de parenchyme. En
s’approchant, le matériel de réserve contenu dans les cellules vivantes de parenchyme est
progressivement dégradeé et transformé en composés phénoliques ou extractibles. Lorsque les
cellules de parenchyme meurent, les composés phénoliques accumulés dans le cytoplasme
sont libérés. lls impregnent les parois de lumens des cellules avoisinantes pour former le
duramen. Le duramen est donc la partie formant un cone irrégulier au centre de la tige. Une
fois sa formation initiée, le diamétre et la hauteur de ce cdne continuent de croitre pendant la

vie de Darbre.
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Le bois est un matériau biodégradable principalement composé de carbone,
d’hydrogene et d’oxygene. Ses propriétés dépendent non seulement de son anatomie, mais
aussi de sa composition chimique a travers la nature des trois bio-polymeres qui le constituent
(cellulose, lignine et hémicelluloses) ainsi que de la présence des extractibles en plus ou en
moins grande quantité selon les essences considérées. Les études sur le matériau bois
nécessitent donc des différents niveaux d’observation en fonction du type de recherche
envisagée. On trouve ainsi des recherches menées a 1’échelle macroscopique, microscopique

et au niveau moléculaire [58].

1.6.1.1. Les principaux constituants du bois

Le bois est formé en majorité de trois différents composés macromoléculaires : la
cellulose, les hémicelluloses et la lignine. A ces polymeéres se rajoutent les extractibles et les
substances minérales. Les pourcentages de ces différents constituants peuvent varier selon
I’espece, les conditions climatiques, 1’age de I’arbre et les sites de croissance et méme la
partie de I’arbre étudiée. La nature et ’agencement des différents constituants du bois sont a
I’origine de ses différentes propriétés. La séparation et la caractérisation des différents
constituants chimiques du bois sont difficiles, du fait de leur étroite association au sein des
parois cellulaires. Bien que relativement proche, la composition chimique du bois de conifere

et de bois de feuillus est legérement différente [58].

Tableau 1.8 : Composition chimique des résineux et feuillus.

Constituants Résineux Feuillus
Cellulose 42 (£ 2) 45 (x 2)
Hémicelluloses 27 (£ 2) 30 (x2)
Lignine 28 (£ 2) 20 (£ 2)
Extractibles 3(x2) 5(x2)

La fibre de bois présente des caractéristiques intéressantes, principalement, un facteur
de forme élevé, une haute résistance axiale, un module d'élasticité élevé et une structure
favorable pour la formation des réseaux fibreux. L'industrie des produits du bois fournit de

nombreux types de fibres de bois pour différentes applications [59].
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1.6.2. Généralités sur le matériau son de blé

Le « blé » est un terme générique qui désigne plusieurs céréales appartenant au genre
Triticum. Ce sont des plantes annuelles, monocotylédones appartenant a 1’ordre des Porales et
de la famille des graminées, cultivées dans de trés nombreux pays. Dans le langage courant, le
terme « blé » désigne également le grain produit par ces plantes. Le blé appartient, avec
I’orge, ’avoine, le seigle et le riz a la catégorie des céréales a pailles. Elles sont caractérisées
par la présence d’une tige, surmontée par des grains indéhiscents riches en hydrates de

carbone voir la (Figure 1.21) [60].

La culture du blé a été un élément fondateur des premiéres civilisations humaines en plus
de son intérét comme une des principales céréales apportant I’énergie dans I’alimentation, le
blé est aussi "la premiére source de protéines dans les pays en voie de développement”. Les
réserves mondiales de blé sont en nette diminution. Par conséquent, il est important
d’améliorer la rusticité et la qualité nutritionnelle du blé et cela dans une perspective

d’agriculture durable, plus économe en intrant et plus respectueuse de I’environnement [61].

Le son de ble est défini par Thomaset Grahn (1978) Comme un ensemble de fragments
issus de différentes parties du grain dont d’une part, le péricarpe, la couche d’aleurone et le
germe. Le son de blé est constitue des fibres cellulosiques insolubles, Et nous les obtenons

apres le processus de séparation et de purification du son du grain de blé [62].

Figure 1.21 : Croquis d’un plant de bl¢ [61].
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1.6.2.1. Structure macroscopique et microscopique des sons de blé

Pour comprendre la structure du son, il faut tout d’abord aborder plus en détail la
structure des tissus maternels qui constituent le tégument, enveloppe du grain de blé. Ces
tissus maternels sont constitués, de l’intérieur vers ’extérieur d’une assise aleurone, du

tégument séminal, du péricarpe et d’une coque externe (cuticule) [60].

Péricarpe
Assise aleurone
Sillon Endosperme amylacé

Faisceau nourricier

Granules d'amidon
Assise aleurone

Téguments séminaux
. Endocarpe
Péricarpe . meésocarpe
Epicarpe
Cuticule

Figure 1.22 : Structure anatomique du son de blé [60].

La couche nucellaire (assise aleurone) recouvre directement le grain et constitue le
plan de clivage lors du broyage du grain de blé. Lorsque le grain est a maturité, cette couche
d’une épaisseur de 7 pum environ, est composée de cellules a parois fines et non lignifiées qui
adhérent fortement aux couches voisines. Le tégument séminal est épais d’environ 5 a 8 um et
est lui-méme forme de plusieurs couches lui conférant une bonne perméabilité a ’eau (une
cuticule interne, une couche contenant les pigments et une cuticule externe épaisse). Le

péricarpe est lui aussi organise en plusieurs couches :

e Le péricarpe interne qui comporte une couche de cellules tubulaires a parois lignifiées
et d’une couche de cellules transversales étroitement liées présentant des parois
lignifiées alvéolées ;

e Le péricarpe externe est forme d’une agglomération de cellules du parenchyme
aplaties, recouvertes par I’hypoderme et I’épiderme. L’épiderme présente une cuticule
relativement épaisse et subit une modification au niveau de I’apex du grain ou les

cellules deviennent excessivement épaisses pour former des cheveux qui constituent
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Enfin, la coqueuse compose de couches cellulaires provenant des tissus de la feuille,

généralement éliminée lors du battage des céréales [60].
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1.6.2.2. Composition chimique des sons de blé

Du fait des variétés, des origines et des maturités différentes des grains de blé, ainsi
que des techniques de mouture et de conservation variées qui sont employées, les sons de blé
peuvent présenter des compositions trés variables. De plus, les méthodes de dosage mises en
ceuvre vont aussi influer sur la précision des mesures. Aussi, les travaux recensant la

composition chimique des sons de blé présentent une hétérogénéité forte.
Tableau 1.9 : Composition chimique des sons de blé [62].

(Raynal-loualalen,1996) (Bataillon et al., 1998) (Maréchal,2001)

[63] [64] [65]
Son Son Son Son Son
brut désamidonné brut désamidonné désamidonné

Cellulose* 9,2 15,5 11,0 25,0 18,7

Hémicelluloses* 37,0 60,0 19,0 45,0 62,3

Lignine* 6,7 8,0 6,0 3,0 3,8
Amidon* 20,0 - 29,0 1,0 -

Protéines* 14,8 15,2 14,0 9,0 15,6
Lipides* - - 6,0 6,0 -
Matieres 5,3 1,0 4,0 1,0 1,5

minérales*

* Les résultats sont exprimeés en % de la matiére séche.

Les hémicelluloses sont aprés I’amidon, les constituants majoritaires des sons de blé.
Elles sont principalement constituées d’arabinoxylanes, comme en témoigne la composition
en sucres simples. Une caractéristique de ces fibres de son est que la fraction en
hémicelluloses est particulierement importante (60 a 70 % de la somme des trois constituants
de la fraction fibre) et que la fraction de lignine est peu représentée (généralement inferieure a
10 %) alors que la fraction cellulose est minoritaire. Une désamidonnassions du son permet

d’augmenter la proportion relative des hémicelluloses qui représentent alors la fraction
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1.7. Les facteurs influant sur les propriétés des matériaux composites
Le renforcement des matériaux thermoplastiques par des fibres végétales est gouverné
par les paramétres suivants : dispersion de la fibre, adhésion fibre/matrice et I’effet de

I’humidité.

1.7.1. La dispersion et I’orientation de la fibre

Il est évident que la dispersion du renfort qui conduit & un mélange plus ou moins intime
des composants est un paramétre qui influence les propriétés physico-mécaniques du matériau
composite. La dispersion du renfort conduit a un mélange plus ou moins homogéne des
composants, ce parametre influence les propriétés. L’orientation des fibres génere une
anisotropie, qui détermine des « Axes forts » pour le polymére, selon lesquelles les fibres

seront sollicitées longitudinalement (direction la plus résistante de la fibre) [66].

L’orientation des fibres a un effet significatif sur les propriétés mécaniques des matériaux
composites. En effet, il est rapporté que le module d’Young, le coefficient de Poisson et la
résistance a la traction des matériaux diminuent en fonction du degré d’orientation des fibres
[67]. Les fibres de cellulose possedent une importante résistance dans le sens de la longueur.
Celle-ci est nettement plus faible dans les autres directions, d’ou la nécessité d’aligner au

maximum les fibres dans le sens de la longueur lors de la formulation des composites.

1.7.2. Influence de la nature et la quantité des constituants

L’augmentation du pourcentage de renforts améliore quasi systématiquement la rigidité
d’un composite. Cependant, une trop grande quantité de renforts implique une adhésion plus
difficile qui conduit a une baisse de performances dans certains cas. Plusieurs études ont
montré qu’a partir d’un taux de 50% en fibres, le matériau devient rugueux et la surface
présente des ruptures. L’augmentation de la proportion de fibres lignocellulosiques a aussi
pour consequence directe, la multiplication des problémes liés a I'usage d’un matériau

biologique hygroscopique et putrescible [33].

1.7.3. L'effet de I'humidité
Les propriétés mecaniques des composites renforcés par des fibres naturelles peuvent étre
réduites en grande partie dans des conditions humides. C'est une préoccupation profonde car il
y a des potentielles d’applications extérieures, ou I’absorption d’humidité peut avoir une
influence significative sur ces matériaux. Les liaisons entre les fibres naturelles (qui

contiennent I'hydroxyle et d'autres groupes polaires) et les matrices relativement hydrophobes
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de polymeére seraient affaiblies avec la prise d'eau élevée. L’interface affaiblie va causer la

réduction des propriétés mécaniques des composites.

Par conséquent, l'effet de I'humidité sur les propriétés mécaniques est essentiel pour les

applications des composites renforcés par des fibres naturelles [68].

1.7.4. Influence de la morphologie des fibres

La morphologie des fibres inclut aussi d’autres paramétres que la longueur des fibres,
comme leur diamétre, I’épaisseur des cellules et le diameétre des lumens. Ces paramétres
varient tous a divers niveaux, en fonction de la nature des fibres. Les fibres de bois sont
caractérisées par un rapport L/D élevé, mais sont souvent réduites en farine pour en faire des
composites bois/polymere. Les traitements de surface des fibres réduisent considérablement le
rapport (L/D), mais augmentent considérablement I’adhésion et les propriétés mécaniques

[69].

1.7.5. Adhésion des composites a base de fibre végétales et d’une matrice
thermoplastique
Dans les matériaux composites de type bois-polymere, I'adhésion et la compatibilité,

entre les fibres de bois et la matrice polymérique ont été largement étudiées [70].

Les constituants de ces composites, ont des propriétés trés différentes et qui sont
séparées par une interface, cette interface joue un role primordial dans les propriétés
mécaniques et physiques du matériau [71]. Le probleme majeur dans le renforcement de ce
dernier par des fibres naturelles est la mauvaise compatibilité entre les fibres hydrophiles et
les matrices polymeres caractérisées par une nature hydrophobe [72]. L’énergic nécessaire,
pour réaliser la séparation lorsque le contact entre les deux matériaux est établi, s'appelle

énergie d'adhésion [73].

Le probléeme peut étre résolu par le traitement des fibres, en utilisant diverses méthodes

telles que les traitements physiques ou par I’utilisation des traitements chimiques [73].

1.7.5.1. Méthodes de modification physique

Les différentes techniques de modifications physiques de la surface des fibres
naturelles, sont celles qui résident dans les techniques d’extraction, telle que le rouissage a
I’eau, enzymatiques ... et ’extraction mécanique ainsi dans d’autres techniques comme : la
décharge de plasma, la technologie diélectrique de barriere, le traitement de laser, le

traitement corona, et le traitement ultra-violet [73].
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Le réle du traitement corona est de modifier 1’énergie de la surface des fibres
végétales. C’est I’'une des techniques les plus importantes pour 1’oxydation et I’activation de
la surface des fibres. En revanche, le traitement plasma a comme role de modifier la surface
des fibres par altération ou éliminations des couches de surface faiblement attachée tout en
formant de nouveaux groupes fonctionnels [56,74].

Le principal objectif du traitement physique consiste a provoquer un changement
physique sur la surface de la fibre, sans modifier leur composition chimique [73].

1.7.5.2. Méthodes de modification chimique

La modification chimique du bois a été largement utilisée dans la fabrication des
composites bois-polymére. Afin de rendre les fibres en bois a caractére polaires plus
compatibles avec les polymeéres thermoplastiques non-polaires, donc le role du traitement
chimique des fibres végétales et 1’élimination de certains composés comme 1’hémicellulose, la
lignine, la pectine et d’autres impuretés de la surface des fibres afin de réduire leur caractere
hydrophile et d’améliorer 1’adhésion interfaciale fibre/matrice. Plusieurs techniques
chimiques des fibres naturelles sont rapportées dans la littérature telles que : la technique de

soude, du silane, de I’acide acétique ...etc. [74].
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Ce chapitre résume quelques rappels bibliographiques sur les travaux relatifs aux
composites polymére/charge cellulosique.

Les composites hybrides sont un cas particulier des matériaux composites dont la
phase dispersée est une combinaison d’au moins deux ou plusieurs fibres ou charges
différentes. Ce terme est également appliqué aux composites dont la phase continue est un
assemblage de plusieurs matrices [1]. Dans ce qui va suivre, nous nous intéresserons au
premier type des matériaux hybrides, dont la matrice est un polymére et le renfort est un
assemblage de deux fibres ou charges ou encore d’une charge et de fibre.

Beaucoup de travaux ont ét¢ mené dans ce contexte. L’aspect important de cette étude
est la connaissance du comportement de ces matériaux vis-a-vis de [I’utilisation de

I’hybridation et de voir ce qui on ressort des différents travaux effectués.

Nourbakhsh et Kouhpayehzadeh [2]. Ont étudie les propriétés de traction, de
flexion, d'impact Izod entaillé et d'absorption d'eau des composites en polypropylene (PP)
renforcé de bagasse et de hétre en fonction de la teneur en fibres. La surface des fibres a été
modifiée grace a l'utilisation d'un agent de couplage en polypropyléne maléaté (PPMA). Cette
étude a permis de constater que les propriétés mécaniques augmentent avec I'augmentation de
la charge des fibres dans les deux cas. Cependant, I'ajout de fibres de bois a entrainé une
diminution de la résistance aux chocs des composites. La propriété d'absorption de l'eau a des
charges de fibres variables a été évaluée et a atteint son maximum pour les composites
bagasse/PP. Les gains de poids pour tous les spécimens étaient inférieurs a 7%. En genéral,
les résultats ont montré l'utilité de la fibre de bagasse comme une bonne alternative et un

agent de renforcement pour le composite.

Jumaidin et al [3]. Et Edhirej et al [4]. Ont développé des composites hybrides en
utilisant I'amidon comme matrice et en le renforcant avec des algues et des fibres de palmier a
sucre (FPS), du manioc et des FPS, respectivement. Dans le cas des travaux de Jumaidin et
al [3]. Les résultats ont montré que les hybrides présentaient une résistance a la traction et a la
flexion plus élevée que les composites individuels. Une augmentation de 25 a 50% de la
teneur en SPF a permis d'améliorer les résistances a la traction et a la flexion. La résistance a
la traction (17,74 MPa) et a la flexion (31,24 MPa) la plus élevée a été obtenue pour le
composite hybride avec un rapport algues/SPF de 50 :50 en raison de la bonne compatibilité
entre les algues, le SPF et la matrice. En revanche, la résistance a l'impact a diminué avec

l'augmentation de la teneur en SPF de 1,2, 8,4 et 7,3 %, respectivement pour les rapports 75

q
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:25, 50 :50 et 25 :75 d'algues/SPF. Ceci a €té attribué a une augmentation de la rigidité du
matériau suite a I'incorporation du SPF. Une bonne liaison fibre-matrice était évidente dans la
microscopie €lectronique a balayage (MEB) de la rupture en traction des composites hybrides.
En outre, I'nybridation des algues et des SPF a entrainé un ralentissement de l'activité de
biodégradation.

Sarasini et al [5]. Ont développé un composite hybride biodégradable a base de
polycaprolactone (PCL) renforcé par des fibres de ramie et de borasse (ronier). L'inclusion de
fibres de ramie dans la matrice du PCL a permis d'augmenter la résistance a la traction et le
module. D'autres augmentations de la résistance a la traction et du module ont été observées
lorsque la teneur en fibres de ramie a été augmentée. Le comportement a la traction de la
matrice pure a été considérablement amélioré par l'introduction des deux fibres. En outre, la
ductilite et la résistance différentes des fibres de borasse et de ramie ont été exploitées dans
des formulations hybrides, confirmant la possibilité d'adapter les propriétés des composites

qui en résultent a une application spécifique.

Surendra et al [6]. Ont etudié les propriétés mécaniques du composite polymere
renforcé de fibres sisal et du composite hybride polymere renforcé de fibres naturelles (jute,
sisal et d'okra). Les fibres ont été préparées a partir de 35 % de sisal, 35 % de jute et 30 %
d'okra, qui est conserves dans des proportions de poids variables de 0,4 a 2 grammes. Le
composite a été moulé et I'échantillon d'essai a été retiré. Les résultats ont montré que la
résistance a la traction du composite hybrides renforcé par des fibres (sisal + jute + okra) est
supérieure de 9,8 % a celle du composite polymere renforcé par des fibres de sisal, et que le
module de traction du composite hybride est supérieur de 8,7 % a celui du composite
polymere renforcé par des fibres de sisal. La résistance maximale a la flexion du composite
hybride est supérieure de 4,7 % a celle du composite polymere renforcé de fibres de sisal.
L'énergie d'impact maximale du composite hybride est 33,6 % plus élevée que celle du

composite polymeére renforcé de fibres de sisal.

Vasanta V et al [7]. A proposé un renforcement hybride de la fibre de coco et de la
balle de riz. Lorsqu’ont ajouté du coco a l'ester vinylique, la résistance a la traction augmente
de 27,80 % pour une charge de fibres de 15 % et diminue de 20,85 % pour une charge de 20
% en poids de coco. Dans le composite hybride, la balle de riz est ajoutée au point optimal, ce
qui augmente la résistance a la traction de 7,64 % supplémentaires. La résistance a la flexion

du composite de fibre de coco augmente de 39,40% a une charge de fibre de coco de 15% et

q
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de 43,84% a une charge de fibre de coco de 20%. La résistance a la flexion augmente encore
de 9,78 % a 1 % de balle de riz, de 10,74 % a 3 % de balle de riz et de 6,02 % a 5 % de balle
de riz. L'ajout de balle de riz entraine une diminution de la résistance a la flexion et, par

conséquent, I'nybridation de plus de 3 % en poids de fibres réduit la propriété de flexion.

Thiruchitrambalam et al [8]. Ont étudié le mat tissé et les composites hybrides a
base de polyester et de fibres de banane/kénaf orientées de maniére aléatoire avec des fibres
traitées au laulryl sulfate de sodium et alcalin a 10%. Les propriétés mécaniques ont été
étudiées sur la base des normes ASTM. La résistance maximale a la traction et a la flexion a
été trouvée a une fraction volumique de 40 % des composites a fibres hybrides tissées. Le
traitement au sodium laulryl sulfate améliore les propriétés mécaniques des composites
hybrides en melange aléatoire et en mélange tissé. L'image electronique a balayage de la zone
de fracture des composites a montré un arrachement des fibres inférieur a celui des
composites a fibres non traitées. Ils ont constaté que le laurylsulfate de sodium donne une

valeur de propriété plus élevée que le traitement alcalin.

Maya Jackob et al [9]. Ont étudié composites hybrides de caoutchouc naturel
renforcé par les fibres du sisal non traité et des fibres de palmier a huile coupées a différentes
longueurs de fibres. Lorsque les fibres de sisal et de palmier a huile ont été ajouté, ils ont
constaté une augmentation de la résistance a la traction et du module de traction des
composites et les propriétés ont également augmenté lorsqu'ils étaient traités a lalcali. La
résistance mécanique s'est accrue lorsque les fibres étaient disposées dans le sens longitudinal
plutdét que dans le sens transversal. La valeur de l'allongement a la rupture diminue avec
l'augmentation de la charge des fibres. En raison de l'augmentation de la charge sur les fibres,
celles-ci deviennent fortes et rigides et réduisent leur résilience et leur ténacité, ce qui entraine

une diminution de I'allongement a la rupture.

Venkata Reddy al [10]. Ont étudié les propriétés de compression des composites
polyester renforcés de Kapok / sisal. Les fibres ont été traitées a 2% d'alcali. L'ajout d'environ
25 % en poids de fibres de sisal au composite renforcé au kapok augmente sa résistance a la
compression de 14,8 % et I'ajout de fibres de sisal a 75 % en poids augmente la résistance a la
compression a 72,5 %. Le composite de tissu de kapok non traité aux alcalis est réduit de
111,7 et 96,5% pour un contenu total de tissu de 5% en volume de la matrice non renforcée.

Ceci est di a la faible adhérence interfaciale entre la fibre et la matrice. Un effet hybride
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positif a été constaté aux rapports de volume 1 :1 (50 :50) et 1 :3 (25 :75) du kapok et du sisal
en raison de la bonne adhérence entre les tissus et la matrice.

Zainudin et al [11]. Ont étudié I'effet de I'nybridation de fibres de coco et de palmier
a huile sur les propriétés mécaniques des composites a matrice polypropyléne. La microscopie
électronique a balayage (MEB) a été utilisee pour étudier la morphologie de la surface de
rupture en traction des composites hybrides. Il a été constaté que les propriétés de flexion et
de traction des composites de palmier a huile/PP ont été améliorées avec I'hybridation de
fibres de coco dans un rapport de (25 :75). Tandis que les propriétés d'impact les plus élevées
ont été obtenues avec des fibres de coco et de palmier a huile dans un rapport de 50 :50.
Ainsi, les composites hybrides d'une concentration massique en pourcentage 50 :50 ont
présenté des propriétés mécaniques optimales. 1l ressort clairement de la micrographie au
MEB que les composites hybrides coco/palmier a huile (50 :50) présentent de meilleures
propriétés de traction grace a une forte liaison fibre/matrice par rapport a dautres
formulations qui conduisent a une répartition uniforme et efficace des contraintes entre les

fibres.

Maya et al [12]. Ont étudié I'effet de concentration et la modification de la surface des
fibres du composite hybride de sisal et de palmier a huile renforcés dans une matrice de
caoutchouc naturel. Les auteurs ont trouvé que l'interface caoutchouc/fibres a été améliorée
par l'ajout d'un systéme de collage de résorcinol-hexaméthylene trétramine. Une étude de
l'optimisation des longueurs de fibres de sisal et de palmier a huile a été effectuée. Les auteurs
rapportent que la force de traction augmente jusqu'a 30% puis diminue. L'augmentation des
fibres dans la matrice entraine l'augmentation de la rigidité, de la dureté et la diminution de la
résilience ainsi que l'endurance du composite. Cela entraine un faible allongement a la
rupture. Pour l'analyse de la longueur des fibres, les chercheurs trouvent que le contréle de la
longueur des fibres et du chargement en fibres dans la matrice de caoutchouc naturel (NR) est

difficile a déchiffrer en raison de la rupture des fibres lors du processus.

Arrakhiz et al [13]. Les propriétés mécaniques des composites de polypropyléne (PP)
renforcés de fibres d'alfa, de fibre de coco et de bagasse ont été étudiées. Afin d’améliorer les
propriétés mécaniques du composite, les fibres ont été traitées aux alcalis avant d’étre
mélangées pour éliminer les cires naturelles et autres composés non cellulosiques. Les
propriétés mécaniques des composites obtenus avec ces trois fibres se sont avérées

supérieures a celles du polymére pur. L'addition de diverses quantités de fibres de
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renforcement a entrainé une augmentation notable du module de traction et de flexion ainsi
que du paramétre de torsion. Une augmentation de 56 & 75% du module de traction a été
observée grace a l'utilisation d'alfa, de fibre de coco et de bagasse, tandis que le module de
flexion a augmenté de 30 a 47% par rapport au PP pur. Une augmentation du module de

torsion est également observée lorsque la teneur en fibres dépasse un seuil.

Essabir et al [14]. Des composites hybrides de polypropyléne ont été produits en
utilisant des fibres de coco et des particules de coquille de coco a une teneur pondérale totale
de 20%. L'effet de I'nybridation et de I'agent de couplage sur les propriétés morphologiques,
structurales, thermiques et mécaniques ont été étudiés. Les résultats morphologiques et
structurels montrent que l'agent de couplage a augmenté l'adhérence interfaciale charge /
matrice. L'analyse thermogravimétrique (ATG) indique que la dégradation thermique des
particules de coquille (285/465 ° C) est inférieure a celle des fibres de coco (331/474 ° C). lls
ont conclu que les particules de coquille de coco les fibres de coco pourraient augmenter
considérablement les propriétés du PP. La matrice de remplissage de linterface a été
améliorée par l'utilisation d'un agent de couplage. La combinaison de fibres de coco et de
particules a un effet positif sur le module d"Young avec des composites hybrides montrant des

valeurs intermédiaires entre les composites non hybrides (amélioration entre 35 et 50%).

Paiva et al [15]. Des tissues hybrides ramies /coton a armure toile ont été utilisés
comme renfort dans les composites a matrice polyester. La résistance a la traction des
composites a eté déterminée en fonction de la fraction volumique et de l'orientation des fibres
de ramie. Les composites ont été testés en traction avec des fibres de ramie orientées
parallelement (0) a laxe de traction et avec différentes configurations de séquence
d'empilement (0/90). Les résultats obtenus ont montré que le parametre principal gouvernant
les propriétés de traction des composites était la fraction volumique ramie paralléle a la
direction de l'axe de traction. La contribution des fibres de coton s'est avérée minime. En
effet, les résultats obtenus pour la résistance a la traction des composites se sont révelés suivre
une regle commune de loi des mélanges, sans tenir compte de I'apport des fibres de coton. Des
valeurs de résistance a la traction jusqu'a 338% supérieures a celle de la matrice ont été
obtenues. Ce qui montre le potentiel de la fibre de ramie comme renforcement dans les

composites a fibres lignocellulosiques.

Athijayamani et al [16]. Ont étudié la variation des propriétés mécaniques telles que

la résistance a la traction, a la flexion et a I'impact (chocs) des composites hybrides a base de
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polyester, et de fibres de roselle et de sisal dans des conditions seches et humides et ont été
préparés avec différents pourcentages % en poids de fibres. Des fibres de roselle et de sisal
dans un rapport de 1 : 1 avaient été incorporées dans une résine de polyester a différentes
longueurs de fibres. Lorsque la teneur en fibres et la longueur des fibres de roselle et de sisal
ont été augmentées, la résistance a la traction et a la flexion du composite a augmenté.
Lorsque les échantillons ont été soumis a un environnement humide, une diminution de la
résistance a la traction et a la flexion a été observée. Le pourcentage maximal de réduction de
résistance a la traction et a la flexion a été observé pour les composites ayant une longueur de
fibre de 150 mm et 30% en poids de fibre. Pour la résistance aux chocs, c'était avec les
composites de 20% en poids et 150 mm dans des conditions seches et humides. Le
pourcentage de réduction de résistance augmente avec la teneur en fibres et la longueur dans
des conditions humides. Une dispersion des valeurs de résistance aux chocs a éte identifiee
dans les deux conditions. Les caractéristiques d'absorption d’humidité des fibres naturelles
sont tres importantes pour produire les matériaux composites hybrides de fibres naturelles
avec leffet hybride positif. Les résultats expérimentaux sont comparés aux résultats

théorigques et empiriques ou statistiques et se sont avéres étre en bon accord.

Perez-Fonseca et al [17]. Ont étudié les composites hybrides de polyéthylene haute
densité / agave - coco avec deux teneurs en fibres (20 et 30 % en poids) et différents rapports
de fibres coco-agave (1-0, 0,8-0,2, 0,6-0,4, 0,4-0,6, 0,2-0,8 et 0-1) ont été produits dans un
processus en deux étapes utilisant I'extrusion a deux vis suivie d'un moulage par injection.
L'effet du mélange de deux fibres naturelles différentes et de I'ajout d'un agent de couplage
polyéthylene maléaté (PE-g-MA) sur l'absorption d'eau, les propriétés mécaniques et la
morphologie ont été rapporté. Les résultats obtenus ont montré que la combinaison de
différentes fibres produit des composites aux caractéristiques uniques. Qu’en utilisant
uniquement des fibres d'agave, la résistance a la traction diminue avec l'augmentation de la
teneur en fibres. Ceci est lié a une mauvaise adhérence interfaciale entre les fibres d'agave
(hautement hydrophiles) et la matrice polymeére. Les composites hybrides préparés avec des
fibres d'agave et de coco sans PE-g-MA ont montré que pour une teneur en fibres de 20%, la
résistance a la traction maximale était atteinte avec des teneurs en agave plus élevées (22
MPa), mais dans le cas d'une teneur en fibres de 30%, la résistance a la traction était plus
élevée avec des teneurs en coco plus élevées parce que le maximum était atteint pour les
composites utilisant uniqguement des fibres de coco (23 MPa), et la résistance a la traction était

inférieure a celle du PEHD pur (28 MPa). De plus, il a été constaté que l'ajout de PE-g-MA
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augmentait la résistance a la traction : 16% (26 MPa) et 19% (25 MPa) pour les composites
utilisant des fibres de coco ou d'agave, respectivement. Les résultats du module de traction
étaient trés similaires pour tous les composites hybrides préparés avec et sans PE-g-MA
(environ 400 et 500 MPa pour 20 et 30% de fibres) avant l'absorption d'eau. Mais apres
I'absorption d'eau, les composites contenants de PE-g-MA ont conservé leurs valeurs de
module, tandis que des diminutions ont été observées sans PE-g-MA. La résistance a la
flexion sans PE-g-MA était trés similaire pour les composites hybrides : environ 24 et 29 MPa
pour une teneur en fibres de 20 % et 30 % respectivement (plus de 22 MPa pour le PEHD
pur). Les composites hybrides préparés avec un agent de couplage ont montré que l'ajout de
PE-g-MA augmentait la résistance a la flexion (6-12%), le maximum étant atteint pour les
composites PEHD - coco a 30% (32 MPa), les fibres d'agave et de coco ont des dimensions et
une composition chimique différentes, ce qui explique pourquoi les propriétés du coco ont été
davantage améliorées par l'ajout de PE-g-MA. Les composites a base d'agave sont plus
susceptibles d'absorber de I'eau. L'ajout de coco aux composites a base d'agave a contribué a
prévenir cette perte de propriété apreés I'absorption d'eau. Dans tous les cas, la réduction de la
résistance a la flexion (environ 5 %) des composites a base d'agave a été la méme pour toutes
les combinaisons hybrides. Les valeurs de module de flexion sont tres similaires pour toutes
les combinaisons hybrides, mais varient en fonction de la teneur en fibres (566 MPa pour le
PEHD pur, 900 MPa a 20 % et 1100 MPa a 30 %). On peut observer que la teneur en fibres
est un parametre important lié a l'absorption d'eau. L'ajout de PE-g-MA a eu un effet positif
sur le module de flexion en réduisant I'effet de I'absorption d'eau. Les résultats de la résistance
aux chocs montrent I'nybridation de composites de coco avec des fibres d'agave produisait des
composites ayant une meilleure résistance a I'impact. Par exemple, une combinaison 40 a 60
% (fibres d'agave et de coco) a augmenté cette propriété (par rapport au coco seul) jusqu'a 18
% (de 37 a 44 J/m) sans PE-g-MA et jusqu'a 10 % (de 45 a 49 J/m) avec PE-g-MA. De plus,
apreés absorption d'eau, la résistance a l'impact des composites hybrides a considérablement
augmenté, le maximum obtenu étant pour les composites a 30 % de fibre d'agave seule et PE-
g-MA aprés immersion dans I'eau (73 J/m). Enfin il a conclu qu'une combinaison de fibres de
coco et d'agave dans le PEHD est une bonne option pour produire des composites hybrides
ayant de meilleures propriétés que ceux utilisant uniqguement des fibres de coco ou d'agave.
Alors que les fibres d'agave améliorent la résistance aux chocs, les fibres de coco améliorent
la résistance a la flexion et a la traction et réduisent l'absorption d'eau. Les propriétés des
composites avec les deux fibres ont également été améliorées par l'ajout d'un agent de

couplage (PE-g-MA), ce qui permet d'obtenir des matériaux ayant une plus grande résistance
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a l'impact, a la traction et a la flexion. En général, les propriétés de traction et de flexion des
composites ont diminué aprés l'absorption d’humidité en raison de l'effet des molécules d'eau
qui modifient la structure et les propriétés des fibres, de la matrice et surtout de leur interface.
L'ajout de PE-g-MA a également contribué a diminuer Il'absorption d'eau, limitant ainsi la
dégradation des composites lorsqu'ils sont exposés a l'eau. D'autre part, la résistance aux
chocs a été augmentée apres l'absorption d'eau pour tous les composites hybrides car le
gonflement des fibres a rendu plus difficile leur extraction de la matrice.

Rosni Binti et al [18]. Ont etudié les propriétés de traction et de flexion des
composites hybrides verts en utilisant des fibres de kénaf, de bambou et de coco pour
renforcer la matrice polymeére d'acide polylactique (PLA). Les résultats obtenus ont montré
que les composites Kénaf bambou-coco /PLA atteignaient une résistance a la traction de 187
MPa, ce qui est supérieur de 20 % et 78 % a ceux du bambou-coco/PLA et du kénaf-
coco/PLA, respectivement. Les fibres de bambou et de kénaf présentent des modules d’Young
plus élevés et contribuent a des charges de résistance plus élevées au niveau des couches
extérieures avec une rigidité elevée, tandis que les fibres de coco présentent des propriétés
ductiles. Lorsque la teneur en fibres de coco était élevée (plus de 25 %) dans d'autres
composites, une faible teneur en coco se traduisait par une faible ténacité qui présentait un
module d'élasticité éleve, utilisés pour des applications structurelles. Une résistance elevee a
la flexion a été démontrée par les composites kénaf-bambou-coco/PLA (199 MPa) et bambou-
coco/PLA (206 MPa) qui sont 16 % et 20 % plus élevés que ceux du kénaf-coco/PLA. Mais
ce sont les composites kénaf/coco/PLA qui ont le module de flexion le plus élevé, soit 70 %

de plus que les autres composites.

Jacek et al [19]. Ont faits des études comparatives de l'utilisation d'un systeme de
remplissage hybride sur les propriétés du polypropyléne et des composites poly (acide
lactique) PE/liege/bois et PLA- liege/bois. La farine de bois a été ajoutée pour améliorer les
performances initialement médiocres des matériaux composites a base de liege. Le systeme
hybride liege/charge de bois utilisé au cours de cette étude a été introduit dans le systeme
polymere par un procédé de moulage par extrusion/injection en deux étapes et de 10, 20 et 30
% en poids. Les échantillons ont été soumis a une analyse thermomécanique et structurelle
détaillée. La méthode d'hybridation étudiée a été mise en ceuvre avec succes, ce qui a permis
d'améliorer les caractéristiques mécaniques par rapport aux composites de PE-liege. L'analyse

de la densité, combinée aux observations structurelles, a confirmé des changements
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significatifs dans la morphologie du liege, y compris la perte de la structure cellulaire, due au
cisaillement élevé du processus de moulage par injection. Les résultats favorables des tests
d'absorption d'eau indiquent l'utilisation potentielle du liege pour améliorer la stabilité

dimensionnelle des composites.

Ratanawilai et al [20]. Ont étudié les effets de deux types de farine de bois, la farine
de mésocarpe de palmier a huile (OMF) et la farine de bois d'hévéa (RWF), ainsi que la taille
de leurs particules sur les propriétés mécaniques, physiques et thermiques des composites de
polypropylene recyclé (PPR) renforcés de farine de bois. Les matériaux composites ont été
transformés en panneaux a l'aide d'une extrudeuse a deux vis. Les composites a base de RWF
ont montré des propriétés de flexion, de traction et de compression (résistance et module)
ainsi qu'une dureté et une stabilité thermique plus élevées que les composites a base d'OMF
pour les mémes tailles de particules. Cependant, la distribution de la RWF dans la matrice de
la PPR était moins homogene que celle des composites a base de RPP/OMF. De plus, une
diminution de la taille des particules de charge pour les composites a base de PPR/OMF ou de
RWF a augmenté les propriétés de flexion, de traction, de compression et de dureté. De
méme, la stabilité thermique des composites OMF et RWF n'a pas été affectée de maniere

significative par la taille des particules.

Rodriguez et al [21]. Ont étudié l'effet de la taille et du contenu des fibres d'érable sur
l'autohybridation des composites de polyéthyléne basse densité linéaire (PEBDL). Les
échantillons ont été mélangés par une extrudeuse a deux vis et moulés par moulage par
compression. Différentes charges de fibres (5 a 20% en poids), tailles de fibres (0-425
microns) et rapports de tailles (30/70, 50/50, 70/30 de fibres courtes, moyennes et longues)
ont été utilisées pour préparer l'auto-composites hybrides avec 3% d'agent de couplage
(polyéthyléne maléaté). Tout d'abord, les micrographies MEB et les résultats de résistance aux
chocs ont montré que le contenu et le rapport des fibres ont un effet direct sur la morphologie
générale des composites et des composites auto-hybrides, et que la rupture dans les
composites auto-hybrides dépend principalement des fibres plus longues. Il a également été
démontré que la taille et le rapport des fibres affectaient les propriétés thermiques
(températures de fusion et de cristallisation) des composites auto-hybrides. Pour les
composites PEBDL/érable, les fibres longues (355-425 pm) ont amélioré le module de
traction de 27% et la résistance aux chocs de 39%. Pour le mélange de différentes tailles de

fibres (auto-hybridation). A 10% en poids, le rapport optimal était de 30/70 de fibres courtes
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/longues, ce qui améliorait la résistance a la traction (20%), le module de traction (20%) et la
résistance aux chocs (13%) par rapport aux composites avec une seule taille de fibre.
Herrera-Franco et Valdez-Gonzalez [22]. Ont mené une étude de I'effet de la nature
de l'agent de modification sur les propriétés mécaniques des composites polyéthylénes haute
densité (PEHD) fibres d’henequen. Les fibres ont été modifiées par une solution alcaline de
2% de NaOH pendant 1 heure a une température de 25 °C, et par l'utilisation d’un agent de
couplage vinyltris (2 méthoxy-ethoxy) silane (Silane A-172) & une concentration de 1%. Les
composites PEHD/fibres ont été préparés a un taux de 20% de fibres. Les résultats ont montré
que les propriétés mécaniques sont en fonction de type de modification et de l'orientation des
fibres. Ils ont observé une augmentation de 20 et 30% pour la résistance et lI'allongement a la

rupture respectivement.

A. Boukerrou et N. Hamour. [23]. Ont étudié I'effet de la variation de la fraction
massique et de la longueur des fibres courtes d'alfa sur le comportement d'un composite PVC
/Alfa. Les résultats ont montré que ; en augmentant le pourcentage des fibres, le module
d’Young augmente, mais la contrainte et l'allongement a la rupture diminuent. En outre, ils
ont prouvé que la présence de fibre de petite taille (160pum) améliore l'adhérence avec le

polymere et diminue ainsi I'absorption en eau du composite.

Mohanty et al. [24]. Se sont intéresseés a I'influence de la modification chimique de la
surface des fibres de jute sur les propriétés des composites polyester/fibres de jute. Les
composites a fibres modifiées ont montré de bonnes propriétés comparativement aux
composites a fibres non traitées, et plus de 40% d'amélioration de la résistance a la traction
pour les composites a fibres traitées. Le taux de fibres a une influence sur les propriétés du
composite. Un taux de fibres de (30% en poids) présente des propriétés mecaniques.

F.Z. Arrakhiz et M. Elachaby [25]. Ont étudié I'effet de trois fibres : la fibre d'Alfa,
la fibre de Coco et la fibre de Bagasse, sur une matrice en polypropyléne. Le meilleur résultat
pour le module d’Young, une augmentation de 75% par rapport au PP pur, a était trouvé avec

un renforcement de 30% de fibre d'Alfa.

EM. Maafi et L. Tighzert. [26]. Ont varié la fraction massique des fibres courtes dans
un composite a matrice en polyuréthane a base de I'huile de ricin. Leurs résultats ont montré
que les propriétés thermiques et mécaniques du composite étaient améliorées par la présence

des fibres d'Alfa. En outre, cette amelioration augmente d'une fagon linéaire avec le
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pourcentage des fibres incorporées jusqua 20%. Au-dela de cette valeur, les propriétés
mécaniques du composite diminuent.

S. Ben Brahim et al. [27]. Ont étudié la variation de la fraction du volume et
l'orientation des longues fibres d'alfa sur le comportement d'un composite a matrice en
polyester. Leurs études ont révélé que le module d’Young et la contrainte a la rupture
augmente en fonction de la fraction de volume des fibres ; alors que, les propriétés
mécaniques diminuent lorsque l'angle entre [l'orientation des fibres et la sollicitation

augmente.

En revanche, plusieurs facteurs peuvent influencer les caractéristiques des fibres
végeétales J. Gassan et Bledski. [28], Fink et al. [29]. En effet, on constate pour la méme
fibre une dispersion de forme, de propriétés mécaniques physiques et thermiques. Cette
variation est due a l'origine de la plante, sa variete, les conditions de sa croissance et la saison
de sa récolte. En outre, I'endroit de prélevement des fibres dans la tige peut aussi influencer
les résultats Charlet et al. [30], Charlet et al. [31], Duval et al. [32]. Toutes ces contraintes

entravent actuellement I'industrialisation de ces fibres a grand échelle.

Al Maadeed et al. [33]. Ont etudié l'effet du taux de charge (farine de palmier) sur les
propriétés des composites a base de polyéthylene basse densité renforcé par la farine de
palmier a différents taux variant de 10 a 70 (% en poids). Les résultats trouvés ont montré que
le module d'Young et la résistance en flexion ont augmenté avec l'augmentation du taux de
charge. Les composites a un taux de farine de 70% ont la valeur du module d'Young et la
résistance en flexion les plus élevees ; le module d"Young a augmenté de plus de 13 fois que
celui le PEBD vierge. Les résultats de ce travail ont montré aussi que le taux d'absorption
d'eau a augmenté avec l'augmentation du taux de farine. Ces résultats expliquent I'importance
de la quantité des constituants comme parameétres influencant les propriétés des composites

polymere/fibres végétales.
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Chapitre 111

) Matériaux utilisés et techniques expérimentales

Ce chapitre sera consacré a la présentation des différents matériaux utilisés pour

[’élaboration des composites a savoir les charges, la matrice utilisée ainsi que les

caractéristiques de chacune d’elles, les procédés utilisés pour la préparation des échantillons

(formulations) et les différentes techniques de caractérisation seront également présentées.

I11.1. Présentation des matériaux utilisés
111.1.1. Polyéthyléne haute densité (PEHD)

Dans notre travail nous nous sommes intéressés a 1’étude des composites a base d’une
matrice en PEHD. Le choix de cette matrice est justifié par le fait que le PEHD est un
polymere thermoplastique connu pour sa résistance a 1’abrasion, a la corrosion et a la fatigue.
Il est largement utilisé dans de nombreux domaines, notamment 1’emballage, 1’ingénierie des
, etc[1].

pipelines

Le polymeére utilisé est le polyéthyléne haute densité de type PEHD 5502. Produit par
le complexe CP2K (Skikda), commercialisé sous forme de poudre d’une couleur blanche,

comme I’indique la Figure I11.1.

Figure I111.1 : Photo représentatif du PEHD 5502 sous forme d’une poudre.

Tableau I11.1 : Principales caractéristiques du PEHD 5502[1].
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Caractéristiques Méthodes Valeur
Indice de fluidité (2.16 kg/190°C) ASTM D1238 0,27-0,43 g/10 min
Densité (23°C) ASTM D1505 0,9540-0,9580 g/cm?®
Dureté, Shore D ASTM D2240 41
Résistance a la traction a la ASTM D 638 (Type 1V) 28 MPa
rupture (50mm/min)
Elongation a la rupture ASTM D 638 (Type 1V) > 600 %
(50mm/min)
Module de flexion ASTM D 790 1200 MPa
Résistance a la fissuration sous ASTM D 1693 20 h

contrainte (ESCR), F50
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I11.1.2. Farine du bois

Dans cette étude, la farine de bois utilisée comme charge naturelle est issue de I’arbre
de Pin d’Alep, originaire de la wilaya de Djelfa. La farine du bois est récupérée d’une chaine
de transformation de bois, au niveau de ’entreprise nationale de transformation de bois
«Transbois », située a 1’arricre port de Béjaia. Les troncs d’arbres utilisés ont été dénudés de
la couche morte extérieure, ensuite broyés par deux broyeurs de types « BROUKS »

et«PALMAN ». A la sortie de ces broyeurs, une farine trés fine est récupérée [2].

La poudre de la farine de bois est préparée pour obtenir une charge fine avec une

granulométrie homogene ayant un diametre inférieur a 63 um (< 63um).

Figure 111.2 : Photo représentatif du Farine de bois.

111.1.3. Son de blé

Le Son de blé est la deuxiéme charge utilisée dans la préparation des composites, elle
est récupérée apres le broyage du blé. Ensuite, tous les grains sont enlevés pour garder le son
seul.

La poudre de son de blé est préparée pour obtenir une charge fine avec une

granulométrie homogene ayant un diametre inférieur a 63 um (<63um).

Figure 111.3 : Photo représentatif du Son de blé.
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J

111.2. Techniques expérimentales

I11.2.1. Préparation des charges de Farine de bois et Son de blé

» Broyage

Le son de blé a subit un broyage mécanique au niveau de la minoterie de Kerkra (Skikda).

» Tamisage

Pour avoir les mémes dimensions, les charges broyées ont subi une analyse granulométrique

au niveau du laboratoire de Genie Civil (université Skikda), en utilisant un tamis selon la

norme 1SO 3310. La marque de la tamiseuse est Retsch, modele AS200 basic.

Figure 111.4 : Tamiseuse d’analyse de type AS200 basic.

111.2.2. Préparation des composites (PEHD/Farine de bois/Son de blé)

Les différentes formulations choisies pour la préparation de nos échantillons sont

données dans le tableau suivant :
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Tableau I11.2 : Les compositions massiques des différentes formulations.

Compositions PEHD Farine de bois Son de blé
(% massique) (% massique) (% massique)
PEHD 100 0 0
PEHD/Farine de 80 20 0
bois
PEHD/Son deblé 80 0 20
PEHD/Farine de 80 10 10

bois/Son de blé

La mise en ceuvre des matériaux composites a matrice thermoplastique, chargée par
les charges végétales, passe par deux étapes principales : le malaxage qui permet de mélanger
les différents composants a I'état fondu, découpé en petits morceaux et suivi d'une
thermocompression pour préparer les plaques pour les différents tests. Les conditions de mise
en ceuvre sont choisies de fagon a homogénéiser la dispersion de la charge dans la matrice

polymere sans dégrader ni la matrice ni la charge.

111.2.2.1. Le calandrage

Les pré-mélanges PEHD/Farine de bois, PEHD/Son de blé, PEHD/Farine de bois/Son
de blé sont réalisés dans un mélangeur a double cylindre (Calandre) de marque IQAP LAP
(Figure 111.5) a I'unité « CP2K, Skikda ». La vitesse de rotation des deux cylindres est de
I’ordre de 32 tr/mn et leur température a été fixée a 170°C. Apres 8min, on récupere les films
des composites de 1mm d’épaisseur (Figure I11.6) qui vont servir a la préparation des

différents échantillons par le procédé de moulage par compression.
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Figure I11.5 : Procédés de malaxage.
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Figure 111.6 : Les films obtenus aprés le malaxage.

Aprés le processus de malaxage nous avons obtenu un mélange de PEHD/Farine de
bois, PEHD/Son de blé et PEHD/Farine de bois/Son de blé, que nous émingons en petits
morceaux (2 a 3 cm), a I’aide d’une coupeuse manuelle pour étre placés dans des moules pour
la fabrication d’échantillons sous forme d’haltéres et carrés pour étre utilisés ensuite dans les

différents tests de caractérisation.

Figure 111.7 : Emingage des feuilles.

111.2.2.2. Moulage par compression

Les éprouvettes destinées aux essais mécaniques (choc, traction et dureté), physique
(absorption d’eau et densité), rhéologique (indice de fluidité) et morphologique (microscopie
optique) ont été réalisées au niveau de laboratoire de Génie des Procédés de I’université de 20

aolt 1955-Skikda, par moulage par compression dans une presse hydraulique thermo-
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compression de marque CARVER(Figure 111.8).

Les films obtenus par calandrage sont découpés en petits morceaux puis introduits

entre les deux feuilles de téflon isolant intercalées entre les deux plaques métalliques de la

s
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presse hydraulique, chauffés a une température de 190°C, pendant un temps de séjour de
15minutes dont 7 minutes pour le préchauffage et 8 minutes pour la compression et le
dégazage.
A leur sortie de la presse, les échantillons ont été refroidis a I’air libre puiS extraits
délicatement du moule.

Différentes formes d’échantillons d’épaisseur de 3mm sont obtenues qui feront I’objet

de différentes caractérisations.

Figure 111.8 : Presse hydraulique.

111.3. Techniques de caractérisation des materiaux élaborés
Cette partie decrit les différentes techniques utilisées pour la caractérisation

mécanique, rhéologique, physique et morphologique des matériaux composites élaborés.

111.3.1. Essais mécaniques
111.3.1.1. Essai de traction

Les propriétés mécaniques d’un matériau sont généralement déterminées a partir de
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forces extérieures qu’on applique sur le matériau. Ces propriétés dépendent de la température
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Elles sont déterminées, avec un intervalle de précision, au moyen d’essais normalisés.
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L’essai en traction simple est un essai tres répandu pour la caractérisation des
matériaux. Il consiste en un allongement forcé d’une éprouvette en mesurant en méme temps
la force nécessaire a chaque instant. Le résultat d’un tel essai est la contrainte nominale o, en
fonction de la déformation nominale & ce qui est résumé dans une courbe de

traction[2](Figure 111.9).

Q
Il
|

L— L,
8(%) = L— X 100

Ou :

F: Force

A : Surface

L : Longueur de I’échantillon

LO : Longueur initiale de 1’échantillon

o : Contrainte

€: Allongement

Les courbes typiqueso = f(&)obtenues pour les différents matériaux sont représentés sur la
Figure 111.9.

DUR ET
FRAGILE

DUR ET
RESISTANT

w
- DUR ET
Z X TENACE
-
: MOU ET
TENACE
o
&)
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ALLONGEMENT

Figure 111.9 : Courbes typiques d’essais de traction pour différents matériaux.

La mesure des propriétés mécaniques a la rupture des échantillons est réalisée avec une
machine de traction de marque TesTGmbH (Figure 111.10) a la température ambiante sur des
échantillons découpés sous forme d’haltéres de type « H »ayant les dimensions (92 x 13 x 3)

mm?3, selon la norme ASTM D638. La vitesse de déformation est fixée a 20 mm/min.
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Figure 111.10 :Vue d’ensemble de la machine de tractionTesTGmbH.

111.3.1.2. Dureté Shore D
C’est une propriété complexe a mesurer qui exprime la résistance a la déformation.
Elle est normalement déterminée selon des méthodes légérement modifiées initialement
employées dans les essais des métaux, les normes applicables étant les normes ASTM D 785-
51 et ASTM D-2240.
Le principe de ces essais 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. Des dispositifs de pénétration de

tailles différentes sont employés pour les différentes gammes de dureté[3].

» Protocole expérimental
Selon la norme ASTM D-2240 les échantillons en plaque de 6 mm d’épaisseur sont
préparés a ’aide de la presse, ils sont placés ensuite sous 1’aiguille. En agissant sur le bras du
levier jusqu’a la pénétration de I’aiguille on peut lire la valeur indiquée par celle-ci (Figure

I11.11). Trois essais sont réalisés en différents points, puis la moyenne est calculée [3].
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Figure 111. 11: Appareillage de mesure de la dureté Shore D.

111.3.1.3. Essai de choc 1ZOD
La méthode la plus courante est connue sous la référence 1ZOD (ISO 180). Elle est

trés utilisée aux Etats-Unis (ASTM D-256), mais limitée en France a la caractérisation des

polystyréniques (T51-911 identique a la norme I1SO 180 et voisine de la norme ASTM D-
256).

Surface de frappe pendule

1 3

eprouvette

PPV Prry

FErryry

B Eiddda44

TN Add4 08
L - ™

22mm

N

Mores

- Amovible
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De l'étau
Fixe de
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Figure 111.12 : Appareillage et Agencement expérimental pour le calcul de la résilience
1ZOD.

A partir d’une plaque de 3.17 mm d’épaisseur on confectionne des échantillons de dimensions
: L =100 mmet | = 12,7 mm a partir de découpeuse Figure 111.12 sur les quels une entaille
centrale (en V) de 2,5 mm de profondeur est realisee. Les Figures 111.13 et 111.14 montrent
les éprouvettes avant et apres le test. Pour un souci de reproductibilité des résultats, trois

essais sont réalisés et la valeur moyenne est retenue[3].
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AV - . .
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L: longeur 100 mm [=‘/ "=l

1:largeur 12.7 mm
e: épisseur 3.17 mm

Figure 111.13 : Eprouvette avant le test. Figure 111.14 : Eprouvette apres le test.

111.3.2. Etude des propriétés rhéologiques
111.3.2.1. Mesure de I’indice de fluidité

Le principe de cet essai consiste & mesurer la masse de la matiere thermoplastique
fondue traversant une filiere pendant un certain temps sous l'action d'une charge définie
appliquée sur le piston. L’indice de fluidité exprimé en g/10min donne un renseignement sur

la viscosité du polymere et donc sur sa masse moléculaire[4].

L’indice de fluidit¢é a été déterminé au moyen d’un plastometre d’extrusion
(fluidimetre) équipée d’un fourreau chauffé a 230°C. On introduit 03 a 04 g de matiere a
analyser a I’intérieur du fourreau, ce dernicre est poussée vers la filiere a 1’aide d’un piston

chargé d’un poids de 2.16 Kg selon la norme : ISO 1133[5].

L’indice de fluidité s’exprime par :

masse de l extrudat _
IF = 600 * — (g/10min)
temps d'écoulement

111.3.3. Etude des propriétés physiques
111.3.3.1.Test d’absorption d’eau

Le test d’absorption d’eau consiste a sécher des échantillons dans une étuve a 80 °C
pendant 24h. Apres séchage, on pése les échantillons dans une balance analytique de
précision 0.0001g. Par la suite les échantillons sont immergés dans ’eau distilléed une
température de laboratoire de 27°C, Le pourcentage d'augmentation de leur poids a été mesuré
toutes les 24 heures, ce qui représente leur pourcentage d'absorption d'eau pendant cette
durée. Toutes les 24 heures, les échantillons étaient retirés de I'eau et rapidement séchés de
I'exces d'eau de surface, leur poids était pris dans les 10 a 15 secondes pour éviter une trop

grande erreur due a I'évaporation. La différence entre la masse apres chaque immersion de 24

—
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h et la masse initiale séchée 1’étuve, par rapport a la masse initiale séchée 1’étuve a permis de
déterminer I'absorption d'eau du composite pour jour-la. Cette valeur a été prise pendant 30

jours pour voir la tendance de I'absorption d'eau dans les composites[5].

Les échantillons prélevés sont pesés et la variation de masse est donnée par la formule

suivante :

m my
Am(%) = I 100
0

Avec : mo : La masse des échantillons avant immersion ;

m : La masse des échantillons aprés immersion.

111.3.3.2. Détermination de la densité
La densité apparente est mesurée par la méthode pycnométrique, selon la norme
NFT51-063. L’eau distillée est le solvant de déplacement utilisé qui assure une bonne

mouillabilité de 1’échantillon[2], exprimée par :

p(M; — M;)

4=y — M) — (M, — M)

Avec :

p : Densité du I’cau ;

M1 :Poids du pycnomeétre a vide;

M2 :Poids du pycnométre contenant la prise d’essai;

M3 :Poids du pycnomeétre contenant la prise d’essai et 1’eau;

M4 :Poids du pycnometre contenant lel’eau de déplacement.

111.3.4.Caractérisation morphologique par microscopie optique

Afin d’étudier la morphologie des materiaux et verifier la dispersion des fibres dans
les matériaux composites, la microscopie optique est utilisée pour prendre des photos de
surface des films obtenus. L’appareillage utilisé est un microscope optique de marque
OPTIKA Microscopes ITALY.
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Figure 111.15 : L’appareillage de microscope optique.

9]q 8p UOS 3p 18 S10q ap saiquy sap Jed seaaojual seplighy sausodwod xneaanou ap Juswaddojans



Chapitre 111 ) Matériaux utilisés et techniques expérimentales

[1] FICHES TECHNIQUES, CP2K (L’UNITE PEHD DE SKIKDA), page « 5 »

[2] Dairi Badrina,«Effet de la taille des fibres lignocellulosiques sur les propriétés thermiques
et mécaniques des composites polychlorure de vinyle/Farine de bois», Mémoire de Magister

en Génie des Polymeéres, Université Abderrahmane Mira Béjaia, (2010).

[3] Chettoum Hacene, «Synthése et caractérisation des composites PEHD/CaCO3», Mémoire
de Master, Université de 20 Aout 1955 SKIKDA, (2016).

[4] Souakir Meriem, «Elaboration et caractérisations des composites hybrides PEHD/fibres
PET recyclés/montmorillonite organophile : Etude des effets de la composition et du

traitement de surface de la fibre PET»,Mémoire de Magister, Université Setif 1, (2014).

[5] Krim Salem, «étude et caractérisation des matériaux composites a base de polypropyléne
chargé avec la farine de grignon d’olive», Mémoire de Magister, Université Abderrahmane
Mira Béjaia, (2009).

9] 9p UOS ap 19 s10q ap Sa4qiy sap Jed s3a.104uaJ SapLIgAy sansodwod xneaanou ap Juswaddojanag



L

——

Z CHAPITRETV

Résultars et discussion




Chapitre IV} Résultats et discussion

Les réesultats obtenus des différents tests effectués sur les différents échantillons sont
présentés et discutés dans ce chapitre. Les propriétés rhéologiques, physigues,
morphologique et mécaniques ont été étudiées pour les matériaux composites PEHD/Farine
de bois, PEHD/Son de blé et PEHD/Farine de Bois/Son de BIé.

IV.1. Caractérisation de la farine de bois
IV.1.1. Caracteérisation physico-chimique de la farine de bois

Les principales caractéristiques physico-chimiques de la farine de bois, telles que la
densité, le taux d’humidité, le taux de matiére cellulosique et le taux de matiére minérale
(taux de cendres) sont obtenues expérimentalement par Dr. Badrina DAIRI au niveau du
laboratoire des Matériaux Polymeres Avancés (LMPA), Université de Bejaia.

Les valeurs des différentes caractéristiques de la farine de bois sont rapportées en
Tableau IV.1.

Tableau 1V.1 : Caractéristiques physico-chimiques de la farine de bois [1].

Caractéristiques Farine de bois
Taux de matiere minérale (TMM) 12,48%

Taux de matiére cellulosique (TMC) 38,70 %

Taux d’humidité (TH) 4,04 %

Densité 0,8091

IV.2. Caractérisation des matériaux composites élaborés
Les propriétés rhéologiques, mécaniques, physiques et morphologique des

différentes formulations des composites élaborées ont été étudiées.

IV.2.1. Caractérisation rhéologique
IVV.2.1.1. Mesure de I’indice de fluidité (Melt Flow Index : MFI)

L’indice de fluidité (IF ou MF]I) est le test le plus couramment utilisé dans 1’industrie
des polymeéres et parfois la seule information rhéologique utilisée. 1l est indicatif des

caractéristiques d’écoulement et donc la transformabilité du polymere a 1’état fondu [2].

La variation de I’indice de fluidité de différents composites eélaborés PEHD/Farine de
bois, PEHD/Son de ble et PEHD/Farine de bois/Son de blé est représentée sur la Figure
V.1
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Figure IV.1 : Evolution de I’Indice de fluidité de différents composites élaborés,
PEHD/Farine de bois, PEHD/Son de blé et PEHD/Farine de bois/Son de blé.

La Figure 1V.1 illustre la variation de I’indice de fluidité de différents composites
élaborés PEHD/Farine de bois, PEHD/Son de blé, PEHD/Farine de bois/Son de blé. On
constate que l'indice de fluidité pour les composites PEHD/FB, PEHD/SB et
PEHD/FB/SB est inférieur a ceux de PEHD vierge. Ceci est di a I’agglomération de deux
charges (FB/SB) qui constitue des obstacles aux mouvements libres des chaines
polymériques et empéchent 1’écoulement du matériau. Ces résultats concordent avec ceux
trouvés par Ikhlef et al [3].

IVV.2.2. Caractérisations physiques
1VV.2.2.1. La densité

La faible densité du matériau lignocellulosique est I'un des avantages majeurs de
son utilisation comme charge dans les composites a base de thermoplastique. La
connaissance de la valeur de la densité de la farine de son de blé et la farine de bois permet

de prévoir la masse d’une construction a base de ces matériaux [1].

9]q 9p UOS ap 10 SI10q ap Sa4ql) sop Jed $9210jual SapLIgAY SalIsodwod XneaAnou ap Juawaddojanag



Chapitre IV | Résultats et discussion

1.2

0.4

PEHD PEHD/SB PEHD/FB PEHD/SB/FB
Formulations

o

Figure 1V.2 : Evolution de la densité de différents composites élaborés PEHD/Son de blé,
PEHD/Farine de bois et PEHD/Son de blé/Farine de bois.

Les résultats du test de densité des composites PEHD/Farine de bois, PEHD/Son de
blé, PEHD/Farine de bois/Son de blé présentés dans la Figure 1V.2, montrent qu’il y a une
diminution de la densité avec les différentes charges (farine de bois et son de blé) incorporée
dans la matrice PEHD.

La mesure révele que la densité de la farine de bois et de la farine de son de blé est de
I’ordre de 0,8091, 0,6543 respectivement. A cet égard, 1’incorporation des deux charges
dans le polyéthylene haute densité conduit a 1’obtention des composites PEHD/FB,
PEHD/SB et PEHD/FB/SB a faible densité. Les résultats trouvés concordent parfaitement
avec ceux de B.DAIRI [1].

IV.2.2.2. Test d’absorption d’eau

L’humidité est un parameétre important pour les fibres végétales utilisées comme
renforts dans les composites. Ces fibres présentent un caractére hydrophile et subissent
ainsi des déformations importantes lorsqu’elles se trouvent dans une atmosphére humide.
Ceci a plusieurs effets sur 1’adhésion ainsi que sur les caractéristiques mécaniques du

produit. L’eau absorbée conduit a un gonflement des charges et la structure de la matrice
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peut aussi étre affectée par 1’absorption d’eau telle qu’une réorientation de la chaine et son

rétrecissement [5].

L’évolution du taux d’absorption d’eau des composites PEHD/Farine de bois,
PEHD/Son de blé et PEHD/Farine de bois/Son de blé en fonction du temps, apres un mois

d’immersion dans I’cau distillé sont illustrées sur la Figure 1V.3.

14
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Figure 1V.3 : Evolution du taux d’absorption d’eau des composites PEHD/Farine de bois,
PEHD/Son de blé et PEHD/Farine de bois/Son de blé en fonction du temps.

Ce test nous a permis de confirmer le caractere hydrophobe de la matrice utilisée. En
effet, la Figure 1V.3, nous montre clairement que le taux d’absorption d’eau du PEHD ne

dépasse pas 0,02% quel que soit le temps d’immersion.

Nous pouvons constater que 1’échantillon PEHD/Son de blé/Farine de bois engendre
un accroissement du taux d’absorption d’eau. Cette augmentation est assignée a
I’augmentation de la concentration des groupements hydroxyles qui ont une forte affinité
avec I’eau. Nous pouvons également attribuer ce phénoméne a la mauvaise adhésion
interfaciale charge-matrice se traduisant par l’augmentation de microvides. Pour les
composites : PEHD/Farine de bois et PEHD/Son de bleé ont atteint leurs saturations en eau
de 0,97% et 0,88 % respectivement au bout de 30 jours d’immersion. En revanche, le
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composite hybride PEHD/Son de blé/Farine de bois a atteint un maximum d’absorption de
1,16 % au bout de 30 jours d’immersion.

D’aprés ces résultats, on peut dire que le taux d’absorption d’eau dépend du temps et
de la nature de la charge incorporée dans la matrice PEHD. Les résultats obtenus sont en

accord avec des travaux effectués par N. DIJILALI [2].

1VV.2.3. Caractérisation mécanique

L’intérét de I’incorporation de charge ou de fibres cellulosiques dans les matériaux
composites est d’améliorer les propriétés mécaniques de ce dernier. La majorité des auteurs
se rejoignent sur la dépendance de celles-ci a la fois, de la nature de la charge, de sa taille et

de sa fraction mais également de 1’état de dispersion dans la matrice utilisée [1].

1VV.2.3.1. Résistance au choc 1Z0D

L’essai de la résistance au choc a pour but de mesurer 1’énergie nécessaire pour
rompre en une seule fois une éprouvette entaillé [1].

Les résultats de la résistance au choc 1ZOD avec entaille de différents composites
élaborés PEHD/Farine de bois, PEHD/Son de blé et PEHD/Farine de bois/Son de blé sont
représentés sur la Figure 1V .4.

PEHD PEHD/FB PEHD/SB PEHD/FB/SB
Formulations

40
35

Résilience (J/m)
= = N N w
o o1 o (6] o (@3] o

Figure 1V.4 : Evolution de la résilience de différents composites élaborés PEHD/Farine de
bois, PEHD/Son de blé et PEHD/Farine de bois/Son de blé.
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D’apres la Figure 1V.4, qui donne les variations de la résilience des composites
PEHD/FB, PEHD/SB et PEHD/FB/SB, montrent clairement une diminution de la résistance
au choc aprés I’incorporation de la Farine de bois et Son de blé dans la matrice PEHD, cette

diminution est due a I’augmentation de la rigidité et les phénomeénes a 1’interface.

Les composites PEHD/FB, PEHD/SB ont des valeurs de la résistance au choc plus
faible en comparent a celle du PEHD vierge. Donc la farine de bois et le son de blé a une
rigidité supérieure a celle du polyéthylene haute densité, celle-ci augmente considérablement
la rigiditeé du matériau composite, ce qui provoque également une diminution de la
résistance au choc. Cette décroissance de la résilience a 1’impact est également expliquée par
les faibles interactions (interaction d’ordre physique) entre la matrice et la charge, donc une
mauvaise adhésion interfaciale. Ceci a été déja confirmé par les travaux de Andrzej K.
Bledzki et al, Ajay Karmarkar et al [7, 8].

IVV.2.3.2. Test de la dureté Shore D

La dureté est une indication sur la résistance du matériau a la pénétration de 1’aiguille
du durométre. Pour les matériaux composites, la dureté dépend de la distribution du renfort
dans la matrice [4].

L’évolution de la dureté de différents composites élaborés PEHD/Farine de bois,
PEHD/Son de blé et PEHD/Farine de bois/Son de blé sont illustrées sur la Figure 1V.5.
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Figure IV.5 : Evolution de la dureté Shore D de différents composites élaborés PEHD/Farine
de bois, PEHD/Son de blé et PEHD/Farine de bois/Son de ble.
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D’aprés la Figure 1V.5, On constate une augmentation de la dureté avec
I’incorporation de deux types de charges (Farine de bois et Son de blé) dans la matrice
PEHD. Cette augmentation est d'autant plus importante pour le composite hybride
(PEHD/Farine de bois/Son de blé).

Ces resultats sont prévisibles dans la mesure ou les charges sont constitués de
microfbrilles de cellulose qui est classée parmi les fibres dures ce qui se traduit par la
difficulté de la pénétration du I'aiguille du durométre dans le matériau composite. Ce résultat

a eté confirmé par Md. Rezaur Rabman et al, S. Th. Georgopoulos et al [9,10].

1VV.2.3.3. Essai de traction

e Evolution de la contrainte a la rupture :
L’évolution de la contrainte a la rupture des composites PEHD/Farine de bois, PEHD/Son
de blé et PEHD/Farine de bois/Son de blé est illustrée sur la Figure 1V.6.
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Figure 1V.6 : Evolution de la contrainte a la rupture de différentes formulations PEHD,
PEHD/Farine de bois, PEHD/Son de blé et PEHD/Farine de bois/Son de blé.

On constate une diminution de la contrainte a la rupture pour les différents composites
chargés avec la farine de bois, la farine de son de blé et la farine de bois-son de blé comparé
au PEHD non chargé. Ces résultats sont prévisibles et sont en accord avec beaucoup de
travaux de NM .Stark, R. E. Rowlands [11], B. Sanschagrin [12] et J. Simonsen [13]. Ils

—
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ont attribué cette baisse a la diminution de la force de liaison entre les charges et la matrice
qui obstrue la propagation d’effort et par la tendance a se regrouper en formant des
agglomérats qui induisent des hétérogénéités et un transfert de contrainte non uniforme au
sein de la matrice, par conséquent il se produit une fragilisation du matériau composite. Il
s’ajoute a cela une faible adhésion interfacial PEHD/Farine de bois, PEHD/Son de blé et
PEHD/Farine de bois/Son de blé a cause du caractere antagoniste (matrice PEHD
hydrophobe, les charges FB et SB hydrophile). Ces résultats s’accordent avec ceux présentés
par K. Oksman, C. Clemons [14].

e Evolution du module d’Young
La Figure 1V.7 mette en évidence 1’évolution du module d’Young des différents

composites élaborés.

3500

3000
2500
2000
1500
1000
500 . I
, I

PEHD PEHD/SB PEHD/FB  PEHD/FB/SB

Module d’Young (MPa)

Formulations

Figure IV.7 : Evolution du module d’Young des différentes formulations PEHD,
PEHD/Farine de bois, PEHD/Son de blé et PEHD/Farine de bois/Son de blé.

L’introduction de la farine de bois, la farine de son de blé et la farine de bois-son de
blé dans la matrice PEHD augmente la rigidité du matériau, et réduit leur élasticité.
Autrement dit le module d’Young augmente et cette augmentation est d’autant plus
importante pour le composite hybride PEHD/Farine de bois/Son de blé. Cela s’explique par

le fait que les particules de farine de bois et de son de blé de caractére rigide ont tendance a
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former une armature a I’intérieur des composites conduisant a une grande résistance. C’est

ce qu’ont remarqué NM. Stark, R. E. Rowlands [11].

e Evolution de I’allongement a la rupture
La variation de 1’allongement a la rupture des composites PEHD, PEHD/Farine de bois,
PEHD/Son de blé, PEHD/Farine de bois/Son de blé est illustrée sur la Figure 1V.8.

PEHD PEHD/FB PEHD/SB PEHD/FB/SB
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Figure 1V.8 : Evolution de 1’allongement a la rupture des différentes formulations PEHD,
PEHD/Farine de bois, PEHD/Son de blé et PEHD/Farine de bois/Son de blé.

On observe une diminution de 1’allongement a la rupture pour les composites
PEHD/Farine de bois, PEHD/Son de blé en comparant a ceux de PEHD vierge, cette
diminution est plus importante pour le composite hybride PEHD/Farine de bois/Son de blé.
Ce constat est en parfait accord avec beaucoup d’auteurs, tel que celui B. A. Acha et al [15],
T. T. L. Doan et al [16], S. J. Kim et al [17]. La détérioration de cette propriété est
principalement due a I’incorporation de la farine de bois et la farine son de blé de caractére
rigide dans la matrice PEHD, ce qui réduit la mobilite des chaines polymériques, ce qui

acceéleére la rupture des éprouvettes a de faibles contraintes.
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IV.2.4. Caractérisation de I’état de dispersion de farine de bois, farine de
son de blé et farine de bois-son de blé dans la matrice polyéthylene haute

densité

Parmi les techniques de caractérisation utilisées habituellement dans I'étude de la
qualité de l'interface charge/matrice, en particulier les charges cellulosiques connues pour
leur hydrophilie importante, et la matrice thermoplastique (Polyéthylene haute densite)
hydrophobe, on retrouve les méthodes microscopiques comme la microscopie optique, la
microscopie électronique a balayage MEB, et réecemment des méthodes plus sensibles dont
la microscopie a force atomique MFA. D'autres méthodes sont également appliquées et qui
s'appuient sur les conséquences engendrées par une meilleure adhésion et une bonne
dispersion. Dans notre étude, nous avons utilisé la microscopie optique pour une

caractérisation de la morphologie des surfaces des composites [1].

1V.2.4.1. Analyse de la morphologie par microscopie optique

Les changements induits par I'incorporation de la farine de bois, la farine de son de
blé et la farine de bois-son de blé dans la matrice vierge du polyéthyléne haute densité, sont
observés par la microscopie optique. Les images obtenues pour les différentes formulations
PEHD vierge, PEHD/Farine de bois, PEHD/Son de blé et PEHD/Farine de bois/Son de blé

sont représentées sur les Figures 1V.9 et 1V.10 respectivement.

La Figure 1V.9 représentant la micrographie de la surface du PEHD vierge, montre

un état de surface homogeéne.

Figure 1.9 : Micrographie en microscopie optique de la surface PEHD Vierge.
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Figure 1V.10 : Micrographie en microscopie optique des surfaces des composites
PEHD/Farine de bois, PEHD/Son de blé et PEHD/Farine de bois/Son de blé.

Les micrographes des composites de la Figure 1V.10 relatifs a ’incorporation de la
farine de bois, de la farine de son de blé et la farine de bois-son de blé dans la matrice
PEHD, décrivent nettement une surface hétérogeéne, irreguliére et la présence d’agrégats
totalement séparés de la matrice de polyéthyléne haute densité.

Ces agrégats augmentent en nombre dans le composite hybride PEHD/Farine de
bois/Son de blé. Ceci est di a I’incompatibilité des deux phases en raison de la faible
adhésion interfaciale entre la farine de bois et la farine de son de blé & caractére hydrophile
et le PEHD a caractére hydrophobe.
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Conclusion générale

L’¢tude réalisée dans ce travail avait pour objectif d'élaborer des composites
(charge/matrice), produits par des procédés de transformation (malaxeur a deux cylindres
suivi d’un moulage par compression).

Les composites correspondants ont été préparés a partir d’une matrice thermoplastique
(Polyéthyléne haute densité)/Farine de bois et son de blé. Les composites obtenus sont ensuite
caractérises par la détermination des propriétés physiques, mecaniques, rhéologiques et
morphologique.

L’analyse des résultats expérimentaux nous ont permis de tirer les principales conclusions

suivantes :

+ La caractérisation physique par la mesure de la densité et I’absorption d’eau a permis
de déduire que :

» La densité des composites PEHD/Farine de bois, PEHD/Son de blé, PEHD/Farine de
bois/Son de blé est nettement inférieure a celle de PEHD vierge. On peut dire que les
charges utilisées confere aux composites élaborés une légeérete.

» Le taux d’absorption d’eau des composites élaborés PEHD/Farine de bois, PEHD/Son
de blé, PEHD/Farine de bois/Son de blé dépend du temps d’immersion et la nature des

charges incorporées dans la matrice polymeére.

+ La caractérisation mécanique des composites élaborés a permis de déduire que :
> La dureté des composites élaborés PEHD/Farine de bois, PEHD/Son de blé,
PEHD/Farine de bois/Son de blé est supérieure a celle de PEHD vierge.
> La résilience des différents composites élaborés PEHD/Farine de bois, PEHD/Son de
blé, PEHD/Farine de bois/Son de blé a diminué par rapport a celle de PEHD vierge.
> Le comportement mécanique des composites PEHD/Farine de bois, PEHD/Son de
blé, PEHD/Farine de bois/Son de blé montre que la contrainte et ’allongement a la

rupture diminuent, alors que le module d’¢lasticité augmente progressivement.

+ La caractérisation rhéologique par la mesure de I’indice de fluidité a permis de
déduire :

» Une diminution de D’indice de fluidit¢é des composites PEHD/Farine de bois,
PEHD/Son de blé, PEHD/Farine de bois/Son de blé par rapport a la valeur de PEHD

vierge.
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Conclusion générale

La caractérisation morphologique par la microscopie optique de la matrice PEHD
montre une surface homogene et réguliere, contrairement aux composites
PEHD/Farine de bois, PEHD/Son de blé et PEHD/Farine de bois/Son de blé décrivent

nettement une surface hétérogene, irréguliére et la présence d’agrégat.

En guise de perspective :

A partir des conclusions dégagées du présent mémoire et pour une poursuite potentielle de ce

travail,

v

nous avons formulé les perspectives suivantes :

Améliorer 1’adhésion interfaciale des composites PEHD/Farine de bois, PEHD/Son
de blé et PEHD/Farine de bois/Son de blé par I’introduction d’un agent de couplage
ou un agent comptabilisant.

Etude des propriétés thermiques par analyse calorimétrique différentielle a balayage
(DSC) et analyse thermogravimétrique (ATG).

Elaborer des matériaux composites hybride préparés a base de déchet de PEHD (ou
recyclé), Son de bl¢é et la Farine de bois, en présence d’un agent comptabilisant.
Elaborer des matériaux composites hybride a base de PEHD/Farine de bois/Son de

blé par les procédés d’extrusion et d’injection.

Etudier le vieillissement des composites a différentes formulations élaborées.
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Résumé:

Les fibres naturelles ont récemment attiré I'attention des scientifiques en raison de
leurs propriétés de faible colt, faible densité, renouvelables, biodégradables et non abrasif.
L’utilisation croissante des matériaux composites engendre des problemes de gestion des
déchets qui en résultent. On s’oriente alors de plus en plus vers la mise en ceuvre de produits
biodégradables, soit en ayant recours a des polymeéres biodégradables, soit en incorporant des
fibres biodégradables dans des matériaux polymeriques.

Dans ce contexte, différentes formulations a base de polyéthylene haute densité ont été

préparées (PEHD/Farine de bois, PEHD/Son de blé¢, PEHD/Farine de bois/Son de blé).
Les différents composites élaborés sont initialement malaxés dans une calandre avant de
préparer les différents échantillons d’une épaisseur moyenne de 2 et 3 mm par compression a
190°C. Ces derniers ont été caractérisés par diverses techniques : tests rhéologiques,
mécaniques, physiques et morphologique.

Mots clés : Farine de bois, Son de blé, Matériaux composites, Polyéthyléne haute densité,
Propriétés physiques.

Abstract:

Natural fibers have recently attracted the attention of scientists because of their low-
cost, low-density, renewable, biodegradable and non-abrasive properties. The growing use of
composite materials is giving rise to problems of waste management. As a result, there is a
growing trend towards the use of biodegradable products, either by using biodegradable
polymers, or by incorporating biodegradable fibers into polymeric materials.

In this context, various high-density polyethylene-based formulations have been prepared
(HDPE/Wood Flour, HDPE/Wheat Bran, and HDPE/Wood Flour/Wheat Bran).

The various composites were initially blended in a calender before the various
samples, with average thicknesses of 2 and 3 mm, were prepared by compression at 190°C.
The latter were characterized by various techniques: rheological, mechanical, physical and
morphological tests.

Key words: Wood flour, Wheat bran, Composite materials, High-density polyethylene,
Physical properties.

‘oadla

AL 5 saaaiall 5 48U AL o 48K dcaddie Lpailiadd 15k 154 s slalal) olatil dpagdall ClIY) Cuda
o~ Al el 3 ) ge Aadl JSLae ) A pall af gall il ) oSl gag ALSKN ye g (g gal) Jlasll
sl Jlaill AL ol el sl aladind 5ok o Ll e on s saal) Jlaill AL clainall it gas Sl ST o ey
Ao nadd sl ) gall 8 Jlall AL G ed JMS e

Ol sl ccadall 3y /AU e ol Jsll) o el Aalide IS 5 juiaa 5 el s
(el ANAS / adall 3 /2SN Mo cplil sl caadl) 218G / 286N e
Givb e ae 352 law Jaw siey Adlisal) Cligall jpaal J8 a8l (A Lo 5 shall ddlisal) GlS all Lls oy
A a5 Al 5 ASailSe A sl gy ) L) Al il O jad B 5 4 sie da )2 90 die Larll

Al al 21 GRS e il ) S el o) sl craill ALAS ccatiall (385 salidal Ll



