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UV : Ultra violet

CMO : Composites a matrices organique.
CMM : Composites & matrices métallique.
CMC : Composites a matrices céramiques.

PE : Le polyéthylene.

PE-BD : Polyéthyléne basse densiteé.

LDPE : Low-density polyethylene.

PE-BDL : Polyéthylene a basse densité linéaire.
LLDPE : Linearlow-density polyéthylene.
PE-HD : Polyéthyléne haute densité.

HDPE : High density polyethylene.

PE-UHPM : Polyéthyléne a masse molaire élevée.

UHMWPE : Ultra-high molecular-weight polyéthyléne.

PE-R : Polyéthylene réticule.

PEX : Cross-linked polyéthylene.

PE-RHD : Polyéthyléne réticulé a haute densité.
HDXLPE : High density cross-linked polyéthylene.
PE-MD : Polyéthyléne a moyenne densité.

MDPE : Medium density polyéthyléne.

PE-TBD : Polyéthyléne a tres basse densité.
VLDPE : Very low density polyéthyléne.

SSC : Single-site catalysts.

MAQO : Methylalumoxane.
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PEBDR : Polyéthyléne basse densité radicalaire.
IF : L’indice de fluidité a chaud.

PP : Polypropyléne.

PVC : Chlorure de polyvinyle.

FB : Fibre de bois.

PS : Polystyrene.

PMPPIC : Poly [méthylene (polyphenyl isocyanate)].
PLA : Polyacide lactique.

FGO : farine de grignon d'olive.

FNC : fibre de noix de coco.

FNC 5 : Composite a base de PEHD/FNC a 5%
FNC 10 : Composite a base de PEHD/FNC a 10%
FNC 15 : Composite a base de PEHD/FNC a 15%
MFI : Le Melt Flow Index.

HLMI : High LoadMeld Index.
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Introduction générale

INTRODUCTION GENERALE

Les matériaux composites sont aujourd’hui largement utilisés pour remplacer les
matériaux traditionnels (polymeres, céramiques, métaux, alliages) dans tous les domaines.
Une telle augmentation est due au fait que de nouveaux matériaux peuvent étre développés

avec des propriétés adaptées a des applications spécifiques [1].

L’importance des matériaux composites a été cruciale dans 1’histoire. Un matériau
composite est composé de deux éléments principaux : la matrice et le renfort. La
combinaison appropriée de ces composants crée des matériaux avec de meilleures
propriétés que lorsqu’ils sont utilisés séparément. Les matériaux composites présentent
plusieurs avantages par rapport aux produits traditionnels principalement pour leurs
qualités fonctionnelles comme la légereté, la résistance mécanique et chimique, la
diminution des colits d’entretien et la versatilité dans 1’obtention de formes complexes. Ces
matériaux peuvent se présenter sous diverses formes et compositions ; ainsi, leurs
applications couvrent de nombreux domaines: industrie aéronautique, aérospatiale,

maritime, industrie automobile, secteur de la construction, etc [2].

L’utilisation de fibres naturelles pour le renforcement des plastiques est maintenant
trés répondue dans I’industrie. Ils peuvent étre utilisés comme substituant & des matériaux

qui codtent cher et qui de plus ne sont pas écologique [3].

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 résistant, léger, non abrasif, structuré et a
faible colt. Cependant, malgré tous ces avantages les fibres naturelles soulevent 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 possede une forte affinité avec I’eau (caractére hydrophile fort) ce qui crée une
incompatibilité d’interface entre les matériaux lignocellulosiques et les thermoplastiques a
caractére fortement hydrophobe. Cette incompatibilité interfaciale affecte la synergie entre
les différents constituants du composite tout en sachant que I’interface est le lieu privilégié
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 végétales et les thermoplastiques [4].
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L’incorporation de matériaux cellulosiques (les fibres de noix de coco) dans la matrice de
polyéthyléne 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 [4].

L’objectif de cette étude est 1’¢laboration et la caractérisation d’un nouveau matériau
composite a base de polyéthyléne haute densité PEHD utilisé comme matrice polymérique

renforcé par les fibres de noix de coco.

A ce titre, les étapes principales de ce travail et par ordre chronologique consistent a :
e Préparation des fibres de noix de coco.
e L'elaboration des composites a base de fibre de noix de coco.
e La caractérisation des composites.
1) Caractérisation rhéologique (Indice de fluidité MFI)
2) Caractérisation physique (Densité, Absorption d’eau)
3) Caractérisation mécanique (Dureté Shore D, Essai de choc 1ZOD)

4) Caractérisation morphologique (Microscopie optique)

Le premier chapitre est une étude consacrée a un état de I’art dans le domaine des

composites, des généralités sur les matériaux composites a fibres végétales.

Le deuxiéme chapitre décrira des rappels bibliographiques sur les matériaux

composites a fibres lignocellulosiques et les recherches faites sur leurs propriétés.

Le troisieme chapitre constitue la partie expérimentale qui présente les matériaux
utilisés, la préparation des formulations PEHD/FNC et les différentes techniques de

caractérisation.

Le dernier chapitre est consacré a la discussion de I’ensemble des résultats obtenus a

partir des différents tests effectués.

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

et d’ouvrir de nouvelles perspectives de développement.
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CHAPITRE I

GENERALITES SUR LES MATERIAUX COMPOSITES

Ce premier chapitre est consacré a une présentation générale de I’évolution
des matiéres plastiques et aux généralités sur les matériaux composites a fibres

végétales.

I.1 Introduction

L’¢étude et la conception des matériaux composites suscitent depuis pres d’un siecle un
grand intéerét dans les domaines multiples et varies de la chimie moderne. Structures
hétérogenes isotropes, ou anisotropes, ils presentent des performances souvent bien
supérieures a celles des matériaux homogeénes (propriétés chimiques, mécaniques,
optiques, thermiques ou diélectriques) qui leur offrent des perspectives d’utilisation fort

prometteuses [1].

1.2 Présentation des matériaux composites

1.2.1 Définition

Le terme « matériau composite » désigne un matériau solide et hétérogéne, formé de
plusieurs composants distincts, dont l'association confére a l'ensemble des propriétés
gu'aucun des composants considéré ne possede séparément [2].La réalisation d’un matériau
composite nécessite donc I’association d’au moins deux composants : Le composé
principal est appelé matrice. Le second, étant le renfort, qui doit étre compatibles entre eux
et se solidariser. Pour cela, un agent de liaison, appelé interface, est nécessaire [3].

Des charges et des additifs peuvent étre ajoutés au composite sous forme d'éléments
fragmentaires, de poudres ou liquide, afin de modifier une propriété de la matiére a
laquelle on l'ajoute (par exemple la tenue aux chocs, la résistance aux UV, la résistance au
feu...) [4].

Les matériaux composites ont été utilisés depuis des décennies. Leurs avantages par
rapport aux matériaux classiques résident dans leurs performances et leur légereté. Ces

atouts ont attiré de nombreuses industries comme 1’aérospatial, ’automobile, les
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infrastructures, le sport...cetc. notamment grace a leur bonne tenue mécanique comparable

aux matériaux homogenes comme l'acier et a leur faible masse volumique [5].

Le développement des matériaux composites s’est fait de fagon évolutive mais aussi

révolutionnaire.

martrice

Figure 1.1: Schéma illustratif d’un matériau composite.

1.2.2 Classifications des matériaux composites
Les composites sont classés selon la forme ou la nature des composants, on les classe

aussi selon leurs performances et leurs co(ts.

1.2.2.1 Classification selon la forme des constituants :

En fonction de la forme des constituants, les composites sont classés en deux grandes
classes :

e Composites a fibres :

Les renforts sont sous formes de fibres continues ou discontinues (coupées, courtes,
etc....... ).L’arrangement des fibres, leurs orientations permettent de moduler a la carte les
propriétés meécaniques des matériaux composites, pour obtenir des matériaux allant de
matériaux fortement anisotropes a des matériaux isotropes dans un plan.

Le concepteur posséde donc un type de matériaux dont il peut modifier et moduler a
volonté les comportements mécanique et physique en agissant sur : la nature, la proportion

des constituants et [’orientation des fibres.
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e Composite a particules :

Les renforts se trouvent sous formes de particules. Les particules au contraire des
fibres ne possédent pas de dimensions précise ou privilégiée.
Ils sont généralement utilisées pour améliorer certaines propriétés des matériaux ou des
matrices comme la rigidité, la tenue a la température, la résistance a 1’abrasion, la
diminution du retrait, etc.
Assez souvent les particules sont utilisées comme charges pour réduire le co(t du matériau
sans en diminuer les caractéristiques. Par exemple I’addition des particules d’élastoméres
dans des matrices polymeres fragiles améliore les propriétés a la rupture et au choc par
diminution de la sensibilité a la fissuration.
Les composites a particules recouvrent un domaine étendu dont le développement s’accroit

Sans Cesse.

Materiaux
composites

Renforcés par Renforcés par Structuraux

des particules des fibres

e e F

Grosses Petites Fibre Fibre
continu ]
Particules | Particules (alignées) Discontinue Sandwiches | Stratifiés
|
\ 4 \ 4
Fibres Fibres
Orientées

Alignées | Aléatoirement

Figure 1.2: Classification schématique des différents types de composites.

1.2.2.2 Classification en fonction des natures des matrices :

En fonction de la nature de la matrice, les matériaux composites sont classés en :
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e Composites a matrices organique (CMO) :
Utilisé pour des T° < 300°C, ils constituent de loin les volumes les plus importants en
industries. Possédant des codts de revient généralement assez bas pour permettre une

production de masse.

e Composites & matrices métallique (CMM) :
Utilisé pour des T°< 600°C, la matrice de ces matériaux est un métal léger tel que

I’aluminium, le magnésium ou le titane.

e Composites a matrices céramiques (CMC) :
Utilisé pour des T°<1000°C, réservé aux applications de pointes et travaillant a haute
températures (spatial, nucléaire et militaire, etc.).
Beaucoup plus cofiteux, il s’agit d’une matrice de céramique renforcée de fibres courtes ou

de filaments.

1.2.2.3 Classification en fonction des natures des renforts :

A ces types de matrices sont associés divers renforts, seuls certains couples
d’association ont un usage industriel et d’autres font toujours I’objet de recherche dans les
laboratoires.

Parmi ces composites nous citerons :
1- Composites a matrices organique (résines et charges) avec :
- Des fibres minérales : verre, Carbonne, etc.
- Des fibres organique : Kevlar, polyamides, etc.
- Des fibres métalliques : bore, aluminium, etc.
2- Composites a matrices métallique :
- Des fibres minérales : Carbonne, carbure de silicium(Sic).
- Des fibres métalliques : bore.
- Des fibres métallo-minérales : fibres de bore revétues de Sic
3- Composites a matrices céramique :
-Des fibres métalliques : bore.
- Des particules métalliques : cermets.

- Des particules minérales : carbures, nitrures, etc.
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1.3 Composants des matériaux composites

1.3.1 Matrice

La matrice permet de lier les fibres du renfort entre elles, ainsi que de répartir les efforts
(résistance a la compression ou a la flexion). Elle est facilement déformable et assure la protection
chimique des fibres. Dans un grand nombre de cas, la matrice constituant le matériau composite est
une résine polymeére [6].
On peut décomposer les matieres plastiques en deux grandes classes : les thermoplastiques
et les thermodurcissables. Cette distinction se base sur leurs structures moléculaires et leur

comportement sous I'effet d'une forte température [7].

1.3.1.1 Les matrices thermodurcissables

Les polymeres thermodurcissables sont constitués d’un réseau tridimensionnel de
macromolécules. Ils sont obtenus a partir de monoméres polyfonctionnels par
polycondensation ou polyaddition. Les monomeres réagissent entre eux ou avec de petites
molécules servant de liant [8].

Les thermodurcissables durcissent de facon définitive lors de leur synthése. La
transformation est donc irréversible. Ce sont les matrices les plus utilisées dans la
production de matériaux composites. On trouve les résines polyester qui, associées a des
fibres de verre ont une bonne tenue a la température et aux agents chimiques, les resines
époxy qui possedent d’excellentes propriétés mécaniques, thermiques et chimiques, et les
résines phénoliques qui résistent bien au feu [9].Le tableau 1.1 montre les principales

caractéristiques des résines thermodurcissable

Tableau I.1: Caracteristiques des résines thermodurcissables [10].

. O'traction MOE Tc
Résine p (GPa) (GPa) (%)
Polyester 12 50-65 3 12
Phénol Formal 12 40-50 3 120-150
déhyde
Epoxyde 1,1- 1,4 50-90 3 120-200
Polyurethanne 11-15 20-50 1 100-120
Vinyle-ester 115 70-80 35 14
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1.3.1.2 Les matrices élastomeéres
Sont des polymeres présentant des propriétés élastique obtenus apres réticulations, ils
supportent de tres grandes déformation avant rupture.

1.3.1.3 Les matrices thermoplastiques

Les thermoplastiques se présentent sous forme de chaines linéaires ou branchées qui
ne sont liées entre elles que par des liaisons faibles (Vander Waals ou hydrogéne). Il faut
les chauffer pour les mettre en forme et les refroidir pour les fixer. Cette opération est
réversible. Elles ont de faibles proprié¢tés mécaniques ; un renforcement par I’incorporation
de charge leur confére une tenue thermique et mécanique améliorée et une bonne stabilité
dimensionnelle [11].
Les matrices thermoplastiques les plus courantes sont le poly (chlorure de vinyle) que I’on
trouve dans les colles et adhésifs, le polyéthylene dont on se sert pour fabriquer les jouets,
les bouteilles de shampoing ou les sacs de supermarchés, le polypropylene pour les boites
alimentaires ou les revétements de sols, le polystyréne qui intervient dans les meubles,
emballage, électroménager, I'automobile, la construction, les radios, les téleviseurs, jouets,
articles de maison et couverts jetables. Le tableau 1.2 montre quelques caractéristiques des

polymeres thermoplastiques les plus utilisés.

Tableau 1.2: Caractéristiques de quelques thermoplastiques [12,13].

Polymere p Otraction MOE A R('ZOD) Tfle
(g/cm?) (N/mm?) (N/mm?) (%) (Kj/m?) (°C)
PVC 15 50 2400 10-50 - 60
PS 1,05 40 2800-3500 4 - 90
HDPE 0,95 30-35 1000 700-1000 5 77
PET 1,39 25 3400 90 3 80
PMMA 1,19 65 3300 4 15 95
PP 0,91 20-40 | 1100-1600 | 200-1000 : 100
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Tableau 1.3: Caractéristiques des résines thermodurcissables et des résines thermoplastiques

[14].
Matrices Thermoplastiques Thermodurcissables
Etat de base Solide prét a ’emploi Liquide visqueux a
polymériser
Stockage matiere de base [limité Réduit
Mouillabilité des renforts Difficile Aisée

Moulage Chauffage+refroidissement Chauffage continu
Cycle Long Court
Tenue au choc Assez bonne Limitée
Tenue thermique Réduite Meilleure
Chute et déchets Recyclables Disparus

1.4 Le polyéthylene

1.4.1 Définition de polyéthyléne

Le Polyéthyléne est I'un des polymeéres les plus simples et les moins chers. C'est un

plastique. Son nom vient du fait qu'il est le polymere obtenu par la polymérisation des

monomeres d'éthylene (CH2 = CH2) en une structure complexe de formule générique :

— (CH2 — CH2)n [15].

Dans la famille des polyéthylenes les produits se différencient par leurs structures

moléculaires issues de leur mode de synthése [16].

%+ Schéma représentatif du polyéthylene :

Figure 1.3: Schéma représentatif de la chaine macromoléculaire du polyéthyléne

[15].

10
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% La polymérisation du polyéthylene est représentée dans la figure suivante :

Polymerisation \

H:C=CH: > —CH:—CHE—CH:—

Monomere d’éthyléne Polymere de polyethyléne

Figure 1.4: Polymérisation du polyéthyléne [15].

Le polyéthyléne est un thermoplastique translucide, facile & manier et résistant au
froid. Cette matiere plastique représente le tiers de la production totale des matieres
synthétiques et constitue la moitié des emballages plastiques. Plusieurs millions de tonnes
de polyéthyléne sont produites chaque année car c’est un matériau extrémement
polyvalent et important sur le plan économique et écologique. Grace a sa structure
chimique simple, le polyéthylene prime sur la plupart des autres matériaux car il peut étre
réutilisé. Au cours de ces derniéres années, le recyclage des produits usés en PE a pris de
plus en plus d'importance : 50% du PE constituant les sacs poubelle sont recyclés. Il
existe différents polyéthylénes classés en fonction de leur densité. Celle-ci dépend du

nombre et de la longueur des ramifications présentes dans le matériau [15].

1.4.2 Différent types de polyéthylenes
Les polyéthylenes sont classés en fonction de leur densité qui dépend du nombre et

de la longueur des ramifications présentes sur les chaines moléculaires.

e PE-BD, polyéthyléne basse densité (en anglais LDPE, low-density polyethylene).

e PE-BDL, polyéthyléne a basse densité linéaire (en anglais LLDPE, linearlow-density
polyéthylene)

e PE-HD, polyéthylene haute densité (en anglais HDPE, high density polyethylene)

e PE-UHPM, polyéthylene a masse molaire élevée (en anglais UHMWPE, ultra-high
molecular-weight polyéthylene)

e PE-R, polyéthyléne réticulé (en anglais PEX, cross-linked polyéthyléne)

11
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e PE-RHD, polyéthylene réticulé a haute densité (en anglais HDXLPE, high density
cross-linked polyéthyléne)

e PE-MD, polyethylene a moyenne densité (en anglais MDPE, medium density
polyéthyléne)

e PE-TBD, polyéthylene a tres basse densité (en anglais VLDPE, very low density
polyéthyléne) [17].

1.4.3 Caractéristiques générales des polyéthylénes

La température de fusion des zones cristallines les mieux formées se situe a 135 °C.
Les séquences non cristallisées subissent le phénomeéne de transition vitreuse a ~ -110 °C.
Cette transition (dite «y») correspond au mouvement de courtes séquences (3 a 4 groupe
méthyléene) et est observée dans tous les types de PE. On admet que le PE présente une
seconde transition a ~ -20 °C (transition «B») qui est liée au mouvement de segments plus

longs et qui n’est pratiquement pas décelable dans les polymeéres de cristallinité élevée.

Le taux de cristallinité des polyéthylenes est étroitement dépendant de leur structure ; il
peut varier de 30 % a 70 % selon que la proportion des ramifications (ou celle du Co
monomere) est élevée ou faible.

Un cas particulier est celui des PE linéaire de trés forte masse molaire (Mw>3.106 g/mol)
dont la cristallisation peut étre partiellement inhibée (d = ~0.94), non par la proportion
des branches, qui est faible, mais par la viscosité trés élevée du milieu.

La forte densité d’énergie cohésive des zones cristallines est responsable de la faible
solubilité du polyéthylene : il est insoluble dans tous les solvants a la température
ambiante et n’est soluble, a haute température (T>80°C) que dans certains hydrocarbures
(décahydronaphtaléne...)  des hydrocarbures ~ halogéné (o-dichlorobenzene,
trichlorobenzéne...) ou bien des cétones, des esters et des éthers portant des groupe
alkyle lourds (diamyl éther). L’insolubilité du PE a la température ambiante a nécessité,
pour sa caractérisation structurale en solution, la mise au point de technique opérant a
haute température. En raison de sa structure paraffinique, le PE présente un caractere
hydrophobe marqué et une inertie chimique, sa résistance a la dégradation thermo-
oxydante est en étroite relation avec son taux de ramification car les hydrogénes tertiaires

sont plus sensibles que les secondaires a ’attaque de 1’oxygéne moléculaire [18].

12
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1.4.4 Synthése du polyéthyléne haute densité

Le polyéthylene haute densité (PEHD) est obtenu par la polymérisation cationique
catalysée de 1’éthyléne. On utilise principalement les catalyseurs de Ziegler-Natta et les
catalyseurs a base de chrome réduits et activés a haute température (procédé de Phillips)
[19].

1.4.4.1 Synthése par le processus Ziegler-Natta

Ce procédé est fondé sur ’emploi d’un catalyseur a base de tétrachlorure de titane
associé a un composé organométallique, un chlorure d’alkyl aluminium. Les premieres
unités de polymérisation en solution ont peu a peu laissé la place a d’autres fonctionnant
en suspension dans un hydrocarbure du type hexane. Les températures de réaction sont,
généralement, légérement inférieures a 100 °C et la pression est de quelques Mega
Pascals. Le degré de copolymérisation dépend des proportions relatives d’éthyléne et de
comonomere dans le milieu réactionnel. La masse molaire est contr6lée par un agent de
transfert qui est ’hydrogene. Le procédé de fabrication du polyéthyléne haute densité par

le processus de Ziegler-Natta est représenté par la Figure 1.5.

Chaire de polymére
&0 Croissance

H.C=CH, + *+Ez_ﬁz—]?1 TiCI4,AI(CZH5)3F ‘[_E_E_}nq

(Catalyseur de

. Fiegler-Matta) 2z
M onamere
Maonomére coardng Site actif du
aumétal polyrmere en
Croissance
a
Gl N R
. Cl

Figure 1.5: Synthése du PEHD par le processus de Ziegler Natta [19].

1.4.4.2 Synthese par le Processus de Phillips

Ce procédé est basé sur I’emploi d’un catalyseur a 1’oxyde de chrome hexavalent
(CrOs) sur un support de silice et/ou d’alumine. Le premier procédé Phillips consistait en
une polymérisation en solution dans le cyclohexane. La production du polyéthylene haute

densité par le processus de Phillips est illustrée par la figure 1.6.

13
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H,C=CH, + "_{'—E{:E{z n - '{_E{:S“}'n.:

M O I
mos

Cro; AlSi

Catalyseur de o

i vl Phillips

Figure 1.6: Synthése du PEHD par le processus de Phillips [19].

1.4.4.3 Polymérisation de type métallocéne

Ce procédé est utilisé pour produire une gamme de copolymeéres éthyléne-a-oléfine

moins polydispersés que ceux obtenus avec le procédé Ziegler-Natta. Pour ce faire on

utilise des catalyseurs a base de metallocenes tels que les zirconocénes [20], ou chaque

molécule de catalyseur contient un seul type de site actif qui polymérise le monomeére de

maniéere identique. Les catalyseurs de type métallocénes sont par conséquent

communément appelés <«single-site catalysts, (SSC) >. L’atome du métal du groupe IV

est attaché a deux ligands cyclopentadienes, pouvant étre reliés entre eux et plus ou moins

substitués. Les catalyseurs métallocénes peuvent étre supportes sur un support de silice ;

on note aussi la possibilité d’utiliser un Co-catalyseur de type MAO (methylalumoxane)

jouant le role d’échange de ligand et augmentant I’activité du catalyseur [21].

[Ti, Ze, Hf... ]

Figure 1.7: Structure d’un catalyseur de type métallocéne
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Dans le cas d’une synthése utilisant un Co-catalyseur MAO, la figure 1.8 illustre lors de
la premiére étape I’action de conversion du catalyseur aprés complexation en espece
active possédant une position de coordination libre pour le monomere. Celui-ci vient
alors complexer le zirconoceéne, puis s’insérer entre une liaison Zr-C libérant de nouveau
une position de coordination libre pour répéter I’opération, formant ainsi dans un temps

tres court la chaine polymeére [21, 22].

R
e M = 7 M R
+ _-NVe N\ + _me n—~
SZCl, + MAO Szl Ea SIS > ,'i R
\ Step 1 = Step 2 \ = Steps 3 + 4
? +« B
s 1) X
3 b Me
\ n

Figure 1.8: Mécanisme de polymeérisation par voie metallocene [20].

La polymérisation métallocéne a lieu dans des conditions opératrices douces, similaires

aux conditions Ziegler Natta.

Lescaractéristiquesmoléculairesdesrésinesmétallocenessontcontréléesparlastructureducata

lyseur, le rapport entre les comonomeéres, et les conditions de polymérisation.

1.4.5 Les propriétés du polyéthyléne haut densité
Les propriétés des polyéthylénes dépendent essentiellement de trois parametres
structuraux a savoir : la cristallinité, la masse moléculaire et la distribution des masses

moléculaires [23].

1.4.5.1 Le taux de cristallinité

Le taux de cristallinité est étroitement dépendant de la structure moléculaire. Il est
faible dans le cas du polyéthyléne basse densité radicalaire (PEBDR), d0 a sa structure
branchée qui empéche pratiqguement les molécules de se serrer les unes contre les autres, et
est élevé dans le cas du PEHD homopolymere, di a la structure linéaire de ses chaines qui
se replient facilement pour former des cristallites.
L’incorporation des branches courtes dans les chaines linéaires, favorisant I’encombrement

stérique, abaisse la cristallinité. La diminution du taux de cristallinité amene a la
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diminution de la densité, et par conséquent a I’augmentation de certaines propriétés

mecaniques comme la résistance au choc [23].

1.4.5.2 La masse moléculaire

D’une maniére générale, plus les chaines polymériques sont longues (masse
moléculaire grande) plus la viscosité a I’état fondu est élevée, la mise en ceuvre est plus
difficile et les propriétés mécaniques sont meilleur. Dans la pratique, la détermination de
I’indice de fluidité a chaud (IF) du PE, qui est inversement proportionnel a la viscosité,

donne une estimation sur sa masse moléculaire [23].

1.4.5.3 La distribution de la masse moléculaire

En plus de la densité et de la masse moléculaire, la répartition des masses
moléculaires est un facteur qui peut aussi affecter les propriétés du PE. Un polymere avec
une distribution étroite se cristallise plus rapidement avec un grand uniforme permettant
d’avoir une grande rigidité et un minimum de torsion.
Une large distribution assure la facilité de mise en ceuvre ainsi qu’une bonne résistance au

choc et a la fissuration sous contrainte [23].

1.4.5.4 Propriétés rhéologiques

Le PEHD a I’état fondu présente un comportement viscoélastique non linéaire, cela
signifie que sa viscosité diminue avec ’augmentation du cisaillement. Lors de I’extrusion,
le polyéthyléne est soumis a un gradient de vitesse de cisaillement, du cylindre de
I’extrudeuse a la filiere.
Il est donc important de connaitre la courbe de viscosité-vitesse de cisaillement sur
I’étendue de la plage de cisaillent. La mesure de 1’indice de fluidité a chaud (MFI) permet

d’estimer la viscosité a une vitesse de cisaillement donnée [24].
1.4.5.5 Propriétés mécaniques

1.4.5.5.1 Comportement aux chocs
Les PEHD et PEMD ont une excellente résistance aux chocs et sont capables de
dissiper une partie de I’énergie transmise au cours du choc par des mécanismes de

déformation [25].
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1.4.5.5.2 Comportement au fluage

Le phénoméne de fluage qui désigne 1’évolution au cours du temps de la matiere
soumise a charge constante est une des manifestations de la nature viscoélastique des
matieres plastiques.
Cette propriété doit nécessairement étre prise en compte dans le dimensionnement des

tuyaux qui sont soumis a contrainte et destines a des applications de longue durée [23].

1.4.5.5.3 Résistance a la fissuration

Les nouvelles générations de PE présentent un excellent comportement a la fissuration
des tubes. En plus de la pression interne, d’autres charges peuvent étre exercées sur un tube
lors de son installation ou lorsqu’il est en service comme par exemple des poingonnements
et des défauts de surface causés par une pose peu précautionneuse.
Une haute resistance a la propagation lente de fissures est des lors importante pour

atteindre la durée de vie calculée [25].

1.4.5.5.4 Résistance a I’abrasion

La structure du PE lui assure un coefficient de friction faible, permettant dans
certaines limites un frottement a sec avec les métaux.
La résistance a I’abrasion des tuyaux en PE est remarquable et ces tuyaux se révelent

supérieurs a I’acier pour le transfert de substances abrasives en suspension [23].

1.4.5.5.,5 Ductibilité et flexibilité

La ductibilité du PE permet aux réseaux de bien résister aux vibrations et contraintes
liées aux mouvements de terrain. Le tube est flexible ; ainsi il s’adapte parfaitement a des
conditions de pose nécessitant des changements de direction et des tracés difficiles. Le tube

PE s’adapte aussi au mouvement du sol [23].

1.4.5.6 Propriétés thermiques
Le point de fusion du PEHD se situe entre 120 et 136°C. La conductivité thermique et
le coefficient de dilatation thermique linéaire sont fonction du taux de cristallinité, ils sont

plus élevés pour les homopolymeres que les copolymeéres [23].

1.4.5.7 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 [23].
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1.4.6 Production du polyéthylene a haute densité PEHD
En Algérie, I'usine qui produit ce polymeére se trouve dans la wilaya de Skikda ; c’est
la société POLYMED (Société Méditerranéenne des Polymeres) dans la zone industrielle
SONATRACH; produit le PEHD suivant le procédé PHILIPS, d’une densité comprise

entre 0,94 et 0,965 g/cm®.
Sa production est de 130.000Tonne/An, d’ou 54% est exportée Figure 1.9 [26].

DESTINATION DEPRODUIT PEHD

Exportation ; 54% Marchs local ; 45%

\ ’/

Exportation: 700000 tonnes.
Iarché local ;600000 tonnes,

Figure 1.9: Destination de production de polyéthyléne a haute densité PEHD [26].

Le tableau 1.4 représente la production de PEHD en quelques pays dans le monde en

2003, en milliers de tonnes.
Tableau 1.4: Production de polyéthylene a haute densité (PEHD) en 2003, en

quelques pays (en milliers de tonnes) [26].

Pays PEHD (milliers det onnes)
Etats-Unis 7976
Europe 4845
Japon 1170
France 505

1.4.7 Domaines d’application du PEHD

Le PEHD doit répondre a plusieurs applications aux usages trés variés et qui sont:
» Films:
- Lasacherie.
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- L’industrie : les emballages, films pour la construction.
- L’hygiéne : couches-bebes.

- L’agriculture : séries, 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 [I’extrusion-soufflage est réserve
principalement au polyéthyléne haute densité pour fabriquer des : bouteilles,
flacons, bidon de lait, récipients pour lessive, détergents...

» Tuyaux: Dans D’application des tuyaux, le polyéthyléne haut densité est
employé pour la réalisation de tuyauteries de gaz, et pour les tuyaux sous

pression, eau chaude, chauffage par le sol [18].
1.4.8 Avantages et inconvenients du PEHD
v' Avantages

« Mise en ceuvre aisée;

« Excellentes propriétés d’isolation €lectrique;

» Résistance eaux chocs;

+ Grande inertie chimique ;

« Qualité alimentaire;

 Perte du caractére perméable des PE que ce soit a 1’eau, mais aussi a I’aire
taux hydrocarbures [5].

v Inconvénients

 Sensibilité aux UV en présence d’oxygene.

 Sensibilité a la fissure sous contrainte.

« Mauvaise tenue a la chaleur.

« Collage important [27].

1.5 Le renfort

Souvent sous forme de fibres, le but des renforts dans les matériaux composites est
essentiellement d’accroitre leurs propriétés mécaniques (rigidité, résistance a la rupture,
dureté, etc.) et d’améliorer des propriétés physiques, tels les comportements au feu et a

I’abrasion, la tenue en température ou les propriétés eélectriques. Les caractéristiques
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recherchées dans les renforts sont une masse volumique faible, une compatibilité avec les
matrices et une facilité de mise en ceuvre. Les renforts constitués de fibres se présentent
sous les formes suivantes: linéique (fils, meches), tissus surfaciques (tissus, mats), multi
directionnelle (tresse, tissus complexes, tissage tri directionnel) [25]. La classification des
types de renforts couramment rencontrés est indiquée sur la Figure 1.10.

Renfort
Organiques Minéraux
A A\ J Y
Artificiels Végétaux Céramiques Métalliques
Y v v \ Y
Polyesters | |Aramides| | Bois | |Coton papier | | Verre || Carbone || Bore

Figure 1.10 : Types de renforts

1.5.1 Les renforts particules

Le renfort est sous forme de particules, sans dimensions privilégiée. Contrairement
aux renforts fibres. Les particules sont généralement utilisés pour améliorer les propriétés
Particulieres des matériaux ou des matrices, telles que la rigidité, le comportement
thermique, la résistance a 1’abrasion, la diminution du rétrécissement, etc.
Remarquel: Dans de nombreux cas les particules sont employées comme charges pour
réduire le colt des matériaux sans dégrader les caractéristiques initiales. Le choix de
1’association de particule matrice dépend des propriétés voulues [28].
Remarque2: Les renforts des composites sont considérés comme nano-charges si au moins
une de leurs dimensions morphologiques est inférieure a 100 nm. Elles peuvent étre
classées en fonction de leur géométrie, c’est-a-dire nanoparticules, nanotubes ou nano-

fibres et nano-feuillets [29].

1.5.2 Les renforts fibreux
Les renforts peuvent étre d’origines divers : végétale, minéral, artificielle, etc. et les

renforts les plus largement répandus sont sous formes de fibres ou formes dérivées et
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constituent une fraction volumique du matériau composite généralement comprise entre
0,3et0,7.

% Les fibres naturelles
Les fibres naturelles sont classées généralement en fonction de leurs origines :
animale, végétale et minérale. Les fibres d’origine végétale sont principalement des fibres
ligno-cellulosiques qui proviennent habituellement du bois (de feuillus ou de résineux).
D’autres fibres peuvent étre utilisées comme des fibres de tige ou de feuilles comme les
pailles de céréales, les cannes ou les roseaux, des fibres prélibériennes comme le lin, le
chanvre ou le kenaf, des fibres de feuillus comme 1’abaca ou le sisal ou des fibres de grains

comme le coton ou les noix de coco [30].

Figure 1.11 : Quelque plntes, oie des fibres utilisées comme renfort dans les
matrices polymeéres [31].

1.5.3 Les fibres lignocellulosiques

1.5.3.1 Composition des fibres lignocellulosiques
Les fibres lignocellulosiques sont principalement constituées de cellulose,
d’hémicellulose et de lignine. Leurs proportions varient en fonction de 1’origine botanique

de la fibre étudiée.
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e Lacellulose :

La cellulose est le polymere le plus abondant a la surface de la Terre. Il s’agit d’un
homopolymére linéaire constitué exclusivement d’unités D-glucopyranose, reliées entre
elles par des liaisons B-1,4. La brique élémentaire de la cellulose, composée de
I’assemblage de deux unités anhydroglucose, est appelée cellobiose, comme le montre la
Figure 1.12. Les chaines de cellulose présentent la particularité d’avoir deux extrémités
chimiquement différentes. L’une est appelée extrémité réductrice, elle correspond a
I’extrémité dont la fonction alcool anomérique de 1’unité anhydroglucose est libre. De ce
fait, elle est en €équilibre avec la forme aldéhyde minoritaire. L’autre extrémité est appelée
extrémité non réductrice. La cellulose posséde une structure semi-cristalline, ¢’est-a-dire
qu’elle présente a la fois des zones trés ordonnées (zones cristallines) et des zones
désordonnées (zones amorphes). Les zones cristallines vont conférer a la cellulose son
importante résistance mécanique, alors que les zones amorphes vont conduire au

gonflement de la cellulose en présence de solvant.

OH OH
OH o o OH OH
Ho HO o
HO
HO g o 4 HO _9
OH OH
OH OH n

Exl}'emlie_ non Unité cellobiose Extrémité
réductrice réductrice

Figure 1.12: Structure chimique de la cellulose

L’établissement d’un grand nombre de liaisons hydrogénes intra- et intermoléculaires au
sein de la cellulose (Figure 1.13), lui confére certaines de ses propriétés particulieres,
comme sa structure fibrillaire semi-cristalline ou encore sa relative insolubilité. La
cellulose est en effet insoluble dans I’cau et dans la plupart des solvants organiques

classiques, ce qui complique grandement les réactions chimiques sur cette derniére [34].
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Figure 1.13: Liaisons hydrogéne intra et intermoléculaires au sein de la cellulose.
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e Les hémicelluloses :

Les hémicelluloses sont des hétéro-polysaccharides ramifiés, constitués
d’enchainements d’hexoses et d’adesuroniques, dont le degré de polymérisation est
compris entre 50 et 250 unités dans le bois. Les cing sucres consécutifs des hémicelluloses
du bois sont le glucose, lemannose, lexylose, legalactose et I’arabinose. La composition
chimique des hémicelluloses varie des racines aux branches mais également d’un arbre a
un autre. Elles possédent une structure tridimensionnelle, amorphe et n’ont qu’une faible
résistance mécanique. Les hémicelluloses sont solubles dans I’eau et peuvent étre extraites

de la paroi cellulaire par des solutions alcalines.
e Lalignine:

Les lignines sont des polymeres bio-synthétisés a squelette aromatique qui résulte
de la polymérisation de trois monomeres de départ : I’alcool p-coumarique, 1’alcool
coniférylique et I’alcool sinapylique. L’assemblage de ces trois monolignols par
différents types de liaisons chimiques conduit a un composé amorphe et hydrophobe. La
composition chimique des lignines varie également en fonction de 1’espéce vegétale

choisie.

1.5.3.2 Propriétés physico-chimique des fibres cellulosiques

De maniere genérale, les fibres de cellulose utilisées comme renfort de composites
améliorent significativement les propriétés mécaniques comparées a la matrice pure, ce qui
justifie leur utilisation croissante. La rigidité des fibres permet en effet d’augmenter le
module d’Young ainsi que la résistance a la traction des composites.
Les propriétés intrinseques des fibres de cellulose, telles que leurs propriétés mécaniques,
leur composition, leur teneur en eau ou encore leurs dimensions, vont jouer un role
déterminant sur les performances des matériaux composites. Ainsi, en fonction de la nature

des fibres utilisées, différentes propriété physico-mécaniques pour ront étre obtenues.
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Tableau 1.5: Propriétés physico-mécaniques de plusieurs fibres naturelles [36].

Résistance a la Module Elongation a la Densité
Fibre Traction (MPa) d’Young rupture (%) (g/lcm?)
(GPa)
Abaca 400 12 3-10 1,5
Bagasse 290 17 - 1,25
Bambou 140-230 11-17 - 0,6-1,1
Lin 345-1035 27,6 2,7-3,2 15
Chanvre 690 70 1,6 1,48
Jute 393-773 26,5 1,5-1,8 1,3
Kénaf 930 53 1,6 -
Sisal 511-635 9,4-22 2,0-2,5 1,5
Ramie 560 24,5 2,5 1,5
Palme 248 3,2 25 0,7-1,55
Ananas 400-627 1,44 14,5 0,8-1,6
Coco 175 4-6 30 1,2
Curaua 500-1150 11,8 3,7-4,3 14
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1.5.4 Principaux avantages et inconvénients des fibres végétales comme renforts des

matériaux composites

Tableau 1.6: Quelques avantages et inconvénients des fibres végetales [36].

Avantages Inconvénients

Faible colt Fort comportement hydrophile

Propriétés mécanique spécifique importantes | Faible stabilité dimensionnel

Biodégradabilité Biodégradabilité

Non abrasif Faible tenus thermique (<230° C)

Neutre pour 1I’émission de COz. Demande peu d’énergie pour étre
produite

Demande peu d’énergie pour étre produite Variation de la qualité dépendante
Des conditions de croissance de la
plante

Pas de résidu apres incinération Demande un contréle pour une
Application industriel

Non irritant lors de la manipulation des fibres| Renfort discontinue

Bonne isolation thermique et acoustique

Ressource renouvelable

Faible densité

1.5.5 Intérét de utilisation des fibres naturelles

D’une manicre générale, ’utilisation des fibres naturelles comme renfort de matériaux
composites se justifie pour :
o Valoriser une ressource locale dans des pays peu industrialisés, les composites a
fibres naturelles ouvrant de nouveaux débouchés aux produits agricoles ;
o Développer des matériaux et des technologies prenant en compte les impacts sur
I’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 1.6) sont leur codt, leur Iégereté,
leur disponibilité et leurs propriétés mécaniques spécifiques élevées. Grace a un

compromis idéal rigidité/résistance/légéreté, les composites renforcés par des fibres
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végétales concurrencent efficacement les matériaux traditionnels contenant des charges ou

fibres minérales [38].
1.6 Etat de P’art sur la fibre de noix de coco

1.6.1 Définition de noix de coco

La fibre de noix de coco est extraite de la coque extérieure d'une noix de coco. Le nom
commun, le nom scientifique et la famille de plantes de la fibre de noix de coco sont
respectivement : Coir, Coco snucifera et Arecaceae (Palmier). La culture de la noix de coco

est concentrée dans les ceintures tropicales d'Asie et d'Afrique de I'Est [39].

Figure 1.14: Cocotier, noix de coco et fibres de coco.

Il existe deux types de fibres de noix de coco, les fibres brunes extraites des noix de coco
nature et les fibres blanches extraites des noix de coco immatures, comme le montre la
Figure 1.15. Les fibres de noix de coco sont rigides et résistantes et ont une faible
conductivité thermique (Asasutjarit et al2005) [40]. Les fibres de noix de coco sont
disponibles dans le commerce sous trois formes, a savoir la soie (fibres longues), le
matelas (relativement court) et le décortiqué (fibres mixtes). Ces différents types de
fibresontdesutilisationsdifférentesselonlesbesoins.Selonlesiteofficieldel'annéeinternationale

des fibres naturelles 2009, environ 500 000 tonnes de fibres de noix de coco sont produites
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chaque année dans le monde, principalement en Inde et au Sri Lanka. Sa valeur totale est
estimée a 100 millions de dollars. L'Inde et le Sri Lanka sont également les principaux
exportateurs, suivis par la Thailande, le Vietnam, les Philippines et I'Indonésie. Environ la

moitié des fibres de coco produites est exportée sous forme de fibre brute.

4 % ¥

.’l

ibres de coco blanches et fibres de coco brunes.

Les fibres de noix de coco contiennent de la cellulose, de I'némicellulose et de la lignine
comme composition principale. Ces compositions affectent les différentes propriétés des
fibres de noix de coco. Le prétraitement des fibres modifie la composition et, en fin de
compte, modifie non seulement ses propriétés mais aussi celles des composites. Parfois, il
améliore le comportement des fibres, mais parfois son effet n'est pas favorable. La

composition chimique des fibres de coco est présentée dans le tableau ci-dessous.

Tableau 1.7: La composition chimique des fibres de noix de coco [41-44].

Fibre Hemicellulose Cellusose Lignine( Référence
(%) (%) %)
Ramakrishnaand
L 2 A Sundararajan2005
15 -28 35 -60 20 -48 Agopyanetal.2005
- 43 45 Satyanarayanaet
al.1990
Coco 16,8 68,9 32,1 Asasutjaritetal.2007
0,15 -0,25 36 -43 41 -45 Corradinietal.2008
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1.6.2 Les proprietés physiques et mécaniques des fibres de noix de coco

Les propriétés physiques et mécaniques des fibres de noix de coco sont présentées dans le
tableau ci-dessous.

Tableau 1.8: Les propriétés physiques et mécaniques des fibres de noix de coco [45-48].

Diamétre | Longueur | Résistance | Elongation Vide Module Densite
(mm) (mm) ala (mm) Perméable | d'élasticité | (kg/m®) | Référence
traction (%) (GPa)
(mm) ~
04-0,10 | 60-250 | 15-323 75 . . .| IRemEEE
0,21 : 107 37,7 56,6- 2.8 1104- | Agopyanet
73,1 _
o3 | - | ea |- |- [ 2 | e | MEmEE
i . 50,9 17,6 : : 1000 | Rmaxsishna
ol | 50810 | 14236 | 2410 : 243 : Lista).
0,11- . 108-252 13,7- . 25-45 | e70- | oegoctal
0,53 41 1000
0,12+ Munawaret
0,005 - 13711 - - - 870 al.2007

1.6.3 Les avantages des fibres de noix de coco

Les fibres de coco présentent de nombreux avantages genéraux. Ils sont par exemple a
I'épreuve des mites, résistants aux champignons et a la pourriture, offrent une excellente
isolation thermique et sonore, sont difficilement inflammables, ignifuges, insensibles a
I'humidité et a la moiteur, robustes et durables, résilients, reprennent leur forme méme
aprés une utilisation constante, totalement exempts d‘électricité statique et faciles a

nettoyer.

1.6.4 Les applications
Outre les applications en ingénierie, les fibres de coco sont également utilisées dans le
fil, les cordes, les tapis, les matelas, les brosses, les sacs, le calfeutrage des bateaux, les

tapis, les géotextiles, les panneaux d'isolation et les emballages.
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1.6.4.1 Gilet pare-balle

Yuhazri et Dan (2008) [49] ont développé un gilet pare-balles unique en fibre de noix
de coco, qui offre toute la protection que I'on peut trouver dans un gilet ordinaire. Il est non
seulement économique, mais aussi plus léger. Un gilet pare-balles normal codte environ
4000 USD et pése 9 kg, mais ce gilet ne pése que 3 kg et colte 480 USD. Le test a prouvé
que le gilet était capable d'arréter des balles de calibre 9 mm a une distance de 5 m. Ils ont
également testé un matériau composite hybride a fort impact avec des fibres de noix de
coco comme renfort pour le blindage balistique, et des résultats satisfaisants ont été

rapportés.

1.6.4.2 Les casques

Yuhazri et Dan (2007) [50] ont utilisé des fibres de noix de coco dans la fabrication
d'un casque de moto. Ils ont utilisé des résines époxy de polymere thermodurcissable
comme matériaux de matrice et des fibres de noix de coco comme renforcement. Aprés la
mise au point de la méthode de fabrication des coques de casque, des tests meécaniques
(pénétration dynamique) ont ete effectues sur ce matériau composite afin de déterminer
ses performances. Le résultat des performances mécaniques a montré que les fibres de noix

de coco se comportaient bien en tant que renfort approprié de la matrice de résine époxy.

1.6.4.3 Piéces détachées pour voitures

Une équipe de chercheurs de l'université Baylor tente de developper une technologie
permettant d'utiliser la fibre de noix de coco en remplacement des fibres de polyester
synthétique dans les composites moulés par compression. Leur objectif est d'utiliser les
fibres de coco pour fabriquer des revétements de coffre, des planchers et des revétements

de portes intérieures de voiture.
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CHAPITRE 11
RAPPELS BIBLIOGRAPHIQUES

Les matériaux composites bois/polymeres, ont acquis une large popularité au sein de la
communauté scientifique durant ces dernieres années [1]. Les objectifs de recherche en matiere
de nouveaux matériaux sont : gain de performances, faible codt, et amélioration de la fiabilité.
Toutefois, en raison de I'incompatibilité entre la matrice etle renfort, I'utilisation d’agents

comptabilisant est devenue une nécessité impérative.

Selon Kasliwal & Jones [2], lutilisation de fibres naturelles dans les résines
thermoplastiques est généralement bénéfique en raison de leur disponibilité, de leur capacité de
renouvellement et de leur degré favorable de I'efficacité en termes de résistance/poids. En raison
de ces facteurs, les composites plastiques renforcées par des fibres naturelles ont fait l'objet
d'une attention particuliére dans la modification des thermoplastiques des résines telles que le
PP, le PEHD et le PVC (chlorure de polyvinyle). Ces composites sont potentiellement
applicable aux sols, aux éléments de meubles, aux portes et aux systémes de construction
utilisant des structures légeres et des palettes pour les structures de stockage. Une autre
application potentielle est la fabrication des panneaux intérieurs dautomobiles, en raison de
laugmentation de la rigidité de la résine thermoplastique fournie par ces fibres et a

l'augmentation de la température de ramollissement.

Mansur et Aziz [3] ont etudié les composites de ciment renforcés par des mailles de
bambou, et ont découvert que ce matériau de renforcement pouvait améliorer la ductilité et la
ténacité de la matrice de ciment, et augmenter de maniére significative sa résistance a la
traction, a la flexion et a I'impact. D'autre part, les composites en polyester renforcé de toile de
jute ont été testés pour I'évaluation des propriétés mécaniques et comparés avec les composites
en bois, et il a été constaté que le composite en fibre de jute a une meilleure résistance que les
composites en bois. Un composite thermoplastique renforcé par des fibres de pate a été étudié et
il s'est avéré qu'il présentait une combinaison de rigidité accrue d'un facteur de 5,2 et de

résistance accrue d'un facteur de 2,3 par rapport au polymere vierge.

Fidelis et al [4] ont étudié l'effet de la séquence d'empilement sur les propriétés
mécaniques des composites hybrides jute-noix de coco tissés et ont suggéré que les couches de

verre a l'extrémité ont une bonne résistance mécanique.
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Ils sont conclus que le PEHD recyclé et le PEHD vierge pourraient étre utilisés pour fabriquer
des composites hybrides renforcés de fibres ayant des propriétés de traction et de flexion plus

élevées.

Schneider et Karmaker [5] ont mis au point des composites a base de fibres de jute et de
kenaf et de résines de polypropyléne, et ont indiqué que les fibres de jute offraient de meilleures
propriétés mécaniques que les fibres de kenaf.

Ishizaki et al [6] ont étudié la traction, la flexion et les propriétés de compression des
composites renforcés de fibres de soie de coco et ont évalué les propriétés de traction des
composites hybrides de polyester renforcés de fibres de verre et de bambou.

S. J. Kim et al. [7] ont realisé une étude comparative sur les propriétés mécaniques de
composites PP/Fibre de bois et PP/Fibre de coton. Ils ont remarqué que la résistance en traction
de composites PP/FB est conditionnée par la qualité de I’interphase. Cette résistance est
meilleure pour de fortes interactions qui permettentun meilleur transfert des efforts a la matrice
a travers I’interphase. A I’inverse, les composites PP/Fibre de coton exhibent un comportement
différent indépendant de la qualit¢ de I’interphase. Selon ces auteurs, ceci démontre que la
résistance en traction des composites ne dépend pas seulement de I’adhésion interfaciale, mais
peut dépendre aussi, de la taille des charges, de leur nature hydrophile et notamment de la
nature chimique. D’un autre c6té, ils ont pu montrer que la résistance en flexion de ces

composites dépend, en plus, du grade de la matrice utilisée

B. A. Acha et al. [8] ont fait varier le taux de fibre de jute incorporé dans une matrice de
PP et mettent en évidence I’augmentation du module d’Young avec le taux de fibres. Ceci a été
également prouvé par T. T. L. Doan et al [9]. Ce comportement est relié a 1'utilisation d’une
charge rigide a haut module. En contrepartie, une réduction de ladéformation a la rupture est
enregistrée a cause de la limitation imposée sur 1’allongement de la matrice par I'utilisation de
cette charge rigide. Au méme temps, ils ont constaté que malgré une faible adhésion de la
matrice aux fibres, une augmentation de la résistance en traction est obtenue. Ce qui est
expliqué par ’effet de la longueur des fibres. Avec 1’ajout d’agent de couplage, les auteurs ont
constaté une diminution de la déformation des composites qu’ils ont expliqué par la
rigidification de l’interphase entre fibre et matrice ce qui empéche la mobilité des chaines

macromoléculaires donc limite la déformabilité de la matrice. Les tests de choc ont également
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montré une faible énergie de propagation pour les composites comptabilisés ce qui est une

indication d’une bonne adhésion entre la matrice PP et les fibres

H. S. Yang et al. [10] ont démontré I'influence du procédé de transformation sur la
dispersion, en conséquence sur les propriétés mécaniques de composites PP/Farine de cosse de
riz et celles du PP/Farine de bois. lls ont trouvé que les propriétés mécaniques en traction des
composites préparés par une extrudeuse a double vis sont meilleures que celles de composites
préparés par une mono Vis. Ceci est expliqué par ’amélioration de la dispersion des charges
dans la matrice. La résistance en traction et le module des composites ont montré une
amélioration méme en absence de I’agent modifiant Avec I’incorporation de cet agent, ce
progrés est beaucoup plus important pour les composites obtenus avec une double vis. Ces
conclusions, ont confirmé 1’é¢tude réalisée ultérieurement par A. K. Bledzki [11] et qui ont
trouvé aussi des propriétes mécaniques interessantes de composites PP/Fibre de bois préparés
avec une extrudeuse a double vis, par rapport a celles de composites obtenus par des mélangeurs

internes a différents taux de cisaillement.

La proportion de bois dans les CBP est un parameétre qui a été beaucoup étudié (Soucy, 2007).
Généralement, ’ajout de farine de bois dans une matrice plastique augmente sa rigidité, mais
diminue sa résistance, Yam et al. [12] ont conclu que la rigidité en flexion et en traction des
CBP augmente avec la proportion massique de bois (de 0 a 60 %) tandis que la résistance en

traction et la résistance a I’impact diminuent.

Geethamma et al [13] ont étudié le comportement mécanique dynamique du caoutchouc

naturel et des composites renforces par des fibres de coco courtes.

Des composites fibres de coco-polyester ont été testées comme casques, comme toitures et
comme boites a lettres [14]. Ces composites, dont la charge de fibre de coco variede9 al5 % en
poids, ont une résistance a la flexion d'environ 38 MPa. Les composites en fibre de coco-
polyester avec des fibres de coco non traitées et traitées, et avec une charge de fibre de 17 % en
poids, ont été testés en flexion et en impact Izod avec entaille [15]. Les résultats obtenus avec
les fibres non traitées montrent des signes évidents de la présence d'une interface faible de
longues fibres arrachées sans aucune résine adhérant aux fibres et de faibles propriétés
mécaniques ont été obtenues. Bien que présentant de meilleures performance smécaniques, les
composites avec fibres traitées ne présentent cependant gqu'une augmentation modérée des
valeurs des propriétés mécaniques analysées. Un traitement alcalin est également signalé pour

les fibres de coco [16]. Les composites fibre-polyester traités, dont la fraction volumique varie
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de 10 & 30 %, presentent de meilleures propriétés que les composites a fibres non traitées, mais
la résistance a la flexion de ces composites était systématiquement inférieure a celle de la
matrice vierge. Une valeur maximale de 42,3MPa est rapportée contre une valeur de 48,5MPa
pour le polyester pur. L'acétylation des fibres de coco augmente le comportement hydrophobe,
accroit la résistance aux attaques de champignons et augmente également la résistance a la
traction des composites coco-polyester [17]. Ce pendant, la charge de fibre doit étre assez
élevée, 45 % en poids ou méme plus, pour obtenir un effet de renforcement significatif lorsque
le composite est testé en tension. De plus, méme avec des fractions de charge élevées en fibre &
coco, il n'y a pas d'amélioration de la résistance a la flexion [18]. Il ressort de ces résultats que
les traitements habituels des fibres signalés jusqu'a présent n'‘ont pas modifié de maniére
significative les performances mécaniques des composites en fibres de coco-polyester [19].

Les résultats de Wambua et al [20] montrent que les performances mécaniques des fibres
de coco comme renforcement dans les plastiques sont mediocres et inférieures a celles des
autres fibres naturelles. Cette performance inférieure peut étre liée a la mauvaise interface fibre-
matrice, aux proprietes des fibres, a la faible teneur en cellulose et a la forte teneur en lignine
dans sa composition, a l'angle élevé formé entre les microfailles, de grand diamétre et de
diametre variable. D'autre part, le diametre variable et la forme elliptique que I'on trouve dans
les cellules de la fibre de coco permettent une plus grande flexibilité et résistance au contact
avec l'eau, améliorant la capacité du polymeére fondu a maintenir le contact avec la fibre
(mouillabilité) Frank (2005) [21].

Mulinari et al [22] ont étudié les propriétés mécaniques des composites renforcés de la
fibre de noix de coco orientés au hasard et suggérés pour des applications a faible charge. Ils ont
indiqué que les composites de cire-époxy présentaient des valeurs moyennes pour la résistance a
la traction, la résistance a la flexion et la résistance aux chocs de 17,86 MPa, 31,08 MPa et

11,49 kJ/m2 respectivement.

D.Maldasetal [23] ont étudié I’effet de renforcement de polystyréne PS par les fibres de
bois avec des taux de chargement différent. Les résultats de leurs études indiquent que les
agents de couplage: isocyanate (poly [méthyléne (polyphenyl isocyanate)]) (PMPPIC) et
silanes: Vinyltri (2-Methoxyethoxy) silane (A-172) et Gamma-Methacryloxy propyltrim
ethoxy silane (A-1100) jouent un réle important dans I'amélioration des propriétés mécaniques
des composites thermoplastiques contenant des fibres de cellulose. Lorsqu’ils ont comparé

I'efficacité de différents agents de couplage et les traitements, ont constaté que le revétement
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suivie d'un traitement isocyanate est le plus efficace.

K. C. M. Nair et al [24]: Ont etudié l'effet de la longueur des fibres, le taux de
chargement, la contrainte et la vitesse de cisaillement et la température sur le comportement
rhéologique des matériaux composites a base de polystyrene PS renforcé par des fibres de sisal.
A 190°C l'addition des fibres augmente la viscosité des composites. Cela di a l'interaction
accrue entre les fibres et les molécules de polystyréne. Toutefois, a 180°C la viscosité sui
tl'ordre PS<U106<U206<U306 et cela peut étre expliqué que la viscosité augmentée rapidement
avec l'augmentation du renforcement des fibres en raison des collisions entre les particules.
L'indice de I'écoulement des composites PS/ sisal est inférieure a celle de PS vierge cela
conduisant a un degré de plasticité plus élevée. Le rapport de gonflement a montré une forte
diminution a 10% de charge de fibres, suivie d'une stabilisation pour plus de chargement.
L’¢étude morphologique MEB a montré que a une vitesse de cisaillement plus faible les fibres

sont orientees le long de l'extrudat.

L’étude menée par H. Djidjelli et al [25] sur les proprietés mécaniques, thermiques et
di¢lectriques des composites a matrice PVC chargée avec la fibre de grignon d’olive, modifiée
chimiquement par benzoylation a montré une amélioration de I’allongement et de la contrainte a
la rupture pour les composites traités ce qui est due probablement au caractére thermoplastique
de la FGO apres benzoylation, par conséquent une bonne adhérence interfaciale. Un gain de
12°C dans la température de début de décomposition est enregistré pour les composites traites
(F25B) par rapport a ceux non traités (F25), une perte diélectrique moins importante est
enregistrée pour les composites traités (F25B), dans I’intervalle (0 a 70°C). La diminution de la
concentration des hydroxyles aprés traitement, a ét¢ mise en évidence par I’analyse IRTF,
indiquant clairement que la réaction de mono substitution des ions de sodium par des

groupements benzyliques a vraiment eu lieu.

Pannirselvam et al [26] Ont étudié les résistances a la traction et a la flexion des noix de
coco et de composite époxy renforcés de fibres de coco et accédé la possibilité de l'utiliser
comme un nouveau matériau dans des applications d'ingénierie. Les échantillons ont été
fabriqués par le procédé de stratification manuelle (30:70 fibres et matrice en poids)et les
propriétés évaluées a l'aide du matériau INSTRON Systéme de test. Résistance a la traction et a
la flexion des composites renforcés de la fibre de noix de coco varient de 7,9 all,6MPaet de

25,6 a 67,2 MPa respectivement.
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Schneider et Karmaker [27] ont mis au point des composites a base de fibres de jute et de
kenaf et de résines de polypropyléne, et ont indiqué que les fibres de jute offraient de meilleures

propriétés mécaniques que les fibres de kenaf

Cazaurang et al [28] ont réalisé une étude systématique sur les propriétés des
fibresd'henequenetontsoulignéquecesfibresontdespropriétésmécaniquesadaptéesaurenforcement

desrésinesthermoplastiques.

Ahmed et al. [29] ont effectué des travaux de recherche sur la fibre de coton enroulée en
filament set renforcée pour renforcer la résine de polyéthyléne haute densité (PEHD).

Fuad et al [30] ont étudié le nouveau type de charge a base de bois dérivé de la farine de
bois de palmier a huile (OPWF) pour les composites thermoplastiques bio sources par analyse

thermogravimétrique et les résultats sont trés favorables.

A. F. Koutsomitopoulou et al [31] sont intéressées aux matériaux composites contenant
de la farine de grignon d’olive dispersées dans la matrice de polyacide lactique PLA. Le but de
leur étude est d'étudier I'effet de la farine d'olivier a différents taux de renforcement sur les

propriétés physiques et mécaniques de (PLA).

L'analyse thermique de la farine de grignon d'olive montre qu’aucun changement significatif sur
la température de dégradation des composites. Ce la signifie que le traitement appliqué sur la
farine des noyaux d'olivier n’affecte pas sur le comportement thermique.

Avec la quantité de charge, une augmentation de module de traction pour PLA / farine de
grignon d’olive. Une faible diminution de la résistance a la traction avec la fraction volumique

de remplissage a été observee.

A. Zizumbo et al [32] ont étudié I'adhérence interfaciale entre les fibres de bagasse de
canne a sucre et la matrice de polystyréne. Les fibres ont été modifiées avec
dichlorométhylvinylsilane. Les composites avec les fibres silanisées ont montré une stabilité
thermique plus élevée que les composites avec des fibres non traitées (deux pics de
décomposition maxima les a 320°C et a 370°C pour les fibres non modifiées, et de 470°C et a

510°C pour les fibres silanisées). Les propriétés mécaniques des composites comme le module
d'Young ont été améliorées (1-9GPa pour les composites avec des fibres non traitées et a

3.3GPa pour les composites avec des fibres silanisées). Ces résultats montrent que
I'amélioration des propriétés mécaniques des composites était due a une meilleure adhérence

interfaciale entre les fibres et la matrice de polystyréne.
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M. Poletto et al [33] ont étudié I’effet de la farine de bois et la teneur de chargement ainsi
que I’effet d’addition d'agent de couplage poly (styréne-co- anhydride maléique) ASM sur les
propriétés mécaniques et la morphologie des composites thermoplastiques & base de polystyrene
recycle.

L’addition de plus de 20% en poids de la farine de bois entraine une diminution des propriétés
mécaniques. Ce probléme peut étre associée a la formation de quelques agglomérats de
particules en raison des liaisons hydrogéne intermoléculaires, ce qui réduit les propriétés
mécaniques. Alors que l'addition d'un agent de couplage poly(styrene-co-anhydride maléique)
SMA pour améliorer I'adhérence interfaciale a montré une augmentation des propriétés de
flexion et aux chocs. Les résultats obtenus avec 2% en poids d'un agent de couplage SMA
confirmant une meilleure adhérence entre la farine de bois et le polystyréne recyclé. De méme
I’étude morphologique a révélé l'effet positif de I'agent de couplage sur 1’adhésion interfaciale.
Alors que I’addition de plus de 2% en poids en teneur d’agent de couplage a provoqué une

réduction des propriétés mécaniques étudiées.

Les valeurs de densité obtenues pour les composites ont été comparées avec les valeurs
théoriques et ont montré un accord avec la regle des melanges. Basons sur les résultats de ces
travaux, il apparait que les deux matériaux recyclés peuvent étre utilisés pour fabriquer des

composites avec des propriétés mécaniques élevées et une faible densité.

D. Bachtiar et al [34] ont étudié les propriétés mécaniques des composites de polystyrene
(PS) renforces p2ar des fibres de palmier. L’adhésion entre matrice / fibre été provoquée par
une modification de la surface des fibres par un traitement alcalin en utilisant une solution de
NaOH a 6%. Ils ont constaté qu’il ya une amélioration de la résistance a la flexion, module de
flexion et la résistance au choc des matériaux composites avec des fibres traitées par rapport aux
composites avec des fibres non traitées. Tandis que I’utilisation d’un agent comptabilisant
polystyréne-block-poly(éthylene-ran-butylene)-block-poly (styrene-greffé-anhydride maleic) a

montré une amélioration de la résistance au choc seulement.

Mohanty et al [35] ont étudié I'influence de différentes modifications de la surface du
jute sur la performance des biocomposites. Plus de 40 % de I'amélioration de la résistance a la
traction a été obtenue grace au renforcement avec du jute traité aux alcalis. La teneur en fibres
de jute a également affecté les performances du biocomposite et environ 30 % en poids du jute a

montré des propriétés optimales des biocomposites.
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Rozman et al [36] ont évalué les caractéristiques structurelles et les propriétés
mécaniques de composite fibre de coco-polypropylene. Ils ont analysé la variation de la
résistance a la flexion en fonction de la fraction de masse des fibres de coco et de la pression de
moulage. Les résultats obtenus pour la résistance a la flexion ont permis de comparer les

performances techniques des composites avec celles d'autres matériaux conventionnels.

Bledski & Gassan, [37] ; John & Thomas, (2007) [38] ont observé que la composition
chimique des fibres naturelles est modifiable. Les principaux constituants des fibres
lignocellulosiques sont la cellulose, I'némicellulose et la lignine. La cellulose peut étre
considérée comme un polymere linéaire constitué de liaisons glucose-béta 1,4- glycosidique. La
structure linéaire et organisée de la cellulose permet la formation de régions cristallines,
présentant de bonnes proprietes, qui se refletent dans la rigidité des fibres naturelles.
L'hémicellulose, autre composant présent en quantités importantes, posséde quelques unités
répetitives composeées de sucres, une structure ramifiée et des propriétés inférieures a celles de
la cellulose. La lignine présente une structure complexe, étant un polymére amorphe constitué
de groupes aliphatiques et aromatiques et posséde également des propriétés mécaniques
inférieures a celles de la cellulose, et que dans la plupart des fibres naturelles, les microfibrilles
sont orientées par rapport a I'axe de la fibre, présentant un angle typique. Plus la quantité de
cellulose est élevee et plus I'angle formé entre les microfibrilles de cellulose dans la fibre est

petit, plus les valeurs du module d'élasticité des fibres naturelles sont élevées.

Les proprietés mécaniques d'un composite renforcé de fibres naturelles dépendent de nombreux
parametres, tels que la résistance, le module, la longueur et l'orientation des fibres, en plus de la
résistance de la liaison interfaciale entre les fibres et la matrice. Une forte liaison d'interface
fibre-matrice est essentielle pour les propriétés mécaniques élevées des composites. Une bonne
liaison interfaciale est nécessaire pour un transfert efficace des contraintes de la matrice a la
fibre, ce qui permet d'utiliser au maximum la résistance de la fibre dans le composite. La
modification de la fibre améliore également la résistance a la dégradation de l'interface et des
propriétés du composite induite par I'numidité [39]. En outre, des facteurs tels que les
conditions/techniques de transformation ont une influence significative sur les propriétées
mécaniques des composites renforcés de fibres. Les propriétés mécaniques des fibres naturelles,
en particulier le lin, le chanvre, le jute et le sisal, sont trés bonnes et peuvent concurrencer la

fibre de verre en termes de résistance et de module spécifiques [40].
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D. Maldas et al [41] ont étudié I’effet de renforcement de polystyréne PS par les
fibres de bois avec des taux de chargement différent. Les résultats de leurs études indiquent
que les agents de couplage : iso cyanate (poly[méthylene(polyphony iso cyanate)])
(PMPPIC) et silanes : Vinyltri(2-Methoxyethoxy) silane (A-172) et Gamma
Methacryloxypropyltrimethoxy silane (A-1100) jouent un rOle important dans
I'amélioration des propriétés mécaniques des composites thermoplastiques contenant des
fibres de cellulose. Lorsqu’ils ont comparé l'efficacité de différents agents de couplage et
les traitements, ont constaté que le revétement suivie d'un traitement isocyanate est le plus

efficace.

I. Naghmouchi et al [42] Le but de son travail est la possibilité d'utiliser la farine de
grignon d'olive (FGO) comme charge pour le polychlorure de vinyle (PVC), avec une
teneur en charge jusqu'a 50% en poids. Les matériaux composites PVC-FGO obtenues
présentent une plus grande rigidité que le PVC pur, l'ajout de FGO réduit la résistance
mécanique et les propriétés d'impact des composites. Par exemple, a 40% de charge, la
résistance a la traction et la résistance au choc ont été réduites d'environ 30% et 80%,
respectivement, par rapport a la matrice PVC pur. Les composites PVC-FGO pourront étre
utilisé dans plusieurs applications, telles que la construction, I'industrie automobile, ainsi

que dans le jardinage.

C. Nah et al [43] ont travaillé sur les propriétés mécaniques des composites PP/fibre
de jute, la surface de la fibre a été modifiée par un organo-silane. Des composites a
différentes concentration de la fibre (1, 5,10 et 15%) ont été élaborés. Les résultats de cette

étude révelent :

Une augmentation du module de Young avec I’augmentation du taux de la fibre que ¢a soit
pour les composites traités ou non traités, par contre une légere amélioration pour les
traités comparés aux non traités. Cette amélioration est due principalement a une bonne
dispersion, provoquant ainsi une meilleure adhésion fibre/matrice apres traitement, avec
formation de liaisons chimiques entre la partie hydrophobe du silane et la surface de la
matrice et la partie hydrophile avec la surface de la fibre. Le module de perte est attribué a
la mobilité des molécules et parfois considéré comme la température de transition vitreuse
du matériau. Pour le PP vierge le pic est enregistré comme Tg a 118°C, il grimpe a 158°C
avec ’addition de la fibre de jute non traité, et il a décalé vers des températures plus

¢levées avec I’ajout de la fibre traitée avec le silane. Ceci est dii a ’immobilisation des
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molécules du polymeére, en raison d’une adhésion interfaciale améliorée, et par conséquent

amélioration de la Tg des composites.

Alain Dufresne et al [44] ont étudi¢ la réaction d’estérification de la surface des
fibres lignocellulosiques par deux types d’halogénures d’acides, le chlorure octadécanoyl
et le chlorure dodécanoyl. Des composites & matrice PEBD ont été élaborés a différents
taux de la fibre (5, 15 et 30%). Il est apparu clairement que la modification chimique a
permis d’améliorer ’adhésion interfaciale et d’obtenir une bonne dispersion de la fibre
dans la matrice. Ils ont aussi constaté une augmentation du taux d’adsorption d’eau avec
I’augmentation du taux de chargement de la fibre, les composites traités révelent une
meilleure résistance a I’eau comparés aux non traités. Toute fois les composites a fibres
traitées ne montrent pas une amelioration des performances mécaniques par rapport aux

non modifieés, ce résultat peut étre attribué a la forte baisse du degré de polymérisation.

Magnus Bengtsson et al [45] ont étudié I’effet du traitement chimique de la farine
de bois par les silanes sur les propriétés des composites PEHD/FB. L’élaboration des
composites a été effectué au moyen d’une extrudeuse a double vis. Afin de mener a bien
cette étude, ils ont établi deux modes de traitement. Tout d’abord, ils ont réalisé une
réaction de greffage sur le polyéthyléne par voie fondue ou ils ont employé le dicumyl
peroxyde comme amorceur de réaction radicalaire (ce type de traitement conduit a
I’obtention de composites réticulés).

D’autre part, Ils ont étudié¢ un autre traitement chimique de surface de la farine de bois en
utilisant le méme agent de couplage afin d’avoir des composites non réticulés. A la lumiére
de leurs résultats, ils ont pu tirer les observations suivantes :

La résistance au fluage et I’¢longation a la rupture étaient plus importantes pour les
composites réticulés que dans le cas des composites non réticulés ou la résistance au fluage
a augmenté avec 1’augmentation du taux de charge de la FB, qui passe de 0 a 39 %. De
plus, la dureté des composites réticulés a également augmenté, ce qui est probablement
provoquee par une amelioration de 1’adhésion interfaciale entre les deux phases. En outre,
le module de flexion semble étre inférieur dans le cas des composites réticulés, cette
diminution du module de flexion pourrait étre expliquée par la diminution du taux de
cristallinité pour ce type de composites, mais aussi par la plastification des silanes non

réagis.

44



Chapitre Il Rappels bibliographiques

Haydaret Beg. [46] ont présenté un travail concernant I’effet du traitement et du taux
de fibres (10-40% en poids) sur les propriétés du composite polypropyléne renforcé par des
fibres de coco unidirectionnel. Le traitement des fibres a été effectué par 1’acide stéarique.
Les résultats obtenus ont montré qu’il y a une amélioration de la contrainte a la rupture, le
module d’¢lasticité et la résistance au choc avec I’augmentation du taux de fibres. Mais
pour les composites a un taux de fibres de 40%, ses propriétés ont diminué. Pour un taux
de fibres élevé, le matériau devient rugueux et la surface présente des ruptures. Ce qui
fragilise le systéme et provoque une diminution des propriétés mécaniques. Les résultats
trouvés ont montré aussi que le taux d’absorption d’eau dans les composites a augmenté
avec le taux de fibres.

D’autre part, le traitement des fibres par I’acide stéarique a contribu¢ a une augmentation
des propriétés mécaniques et de la température de cristallisation, avec une décroissance du

taux d’absorption d’eau des composites. Ceci a été attribu¢ a ’amélioration de I’adhésion
interfaciale sous I’effet du traitement. Les micrographies des surfaces fracturées ont montré
une meilleure adhésion entre la fibre et la matrice aprés le traitement avec 1’acide

stearique.

Stark et Rowlands [47] ont examiné l'influence des différents taux dhumidité
relative (30%, 56% et 90%) sur les propriétés mécaniques (résistance en traction,
résistance en flexion et résistance d’impact) des composites fabriqués a partir de PP avec
20% et 40% de farine de bois. Il a été conclu que I’augmentation du contenu en bois
favorise l'absorption d'humidité et pourrait causer plus de diminution des propriétés
mécaniques.

Ce résultat est confirmé par celui de Lin et al [48] qui ont examiné I’influence de
I'absorption de I'numidité sur les propriétés mécaniques des composites formés par des
fibres de bois et du PP.

S. Mishra et al. [49] ont étudié 1’effet de I'utilisation des fibres de la banane, du
chanvre, et de sisal comme charges pour le renforcement des composites de polystyréne
avec des taux de 55/45, 50/50, 45/55, 40/60 en poids (fibre/ matrice). Les fibres naturelles
ont éteé traités avec de lI'anhydride maléique.

Le module d"Young, module de flexion, résistance aux chocs et la dureté Shore- D ont tous
diminué avec l'augmentation de la teneur en fibres non traité dans les matériaux
composites. Tandis que la contrainte a la traction et la contrainte a la flexion ne montrent

pas une tendance spécifique avec l'augmentation de la teneur en fibres dans les matériaux
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composites. Les composites en fibres de sisal présentent la plus forte résistance mecanique
pour tous les rapports.

Le traitement des fibres par 1’anhydride maléique améliore les propriétés mécaniques,
telles que son module d"Young, le module de flexion, contrainte a la traction, contrainte a
la flexion, résistance aux chocs et la dureté Shore-D par rapport aux composites de fibres

non traitées. Elle est due au phénomeéne de l'estérification de fibres.

Freire et al [50] ont étudié les propriétés mécaniques, morphologiques et 1’absorption
d’eau des composites polyéthyléne basse densité¢ chargé de fibres cellulosiques non
modifiées et modifiées par estérification avec des acides hexanoique, dodecanoique,
octadecanoique et docasanoique. La modification de la surface des fibres améliore
I’adhésion interfaciale avec la matrice polymérique, augmente les propriétés mécaniques et

diminue le taux d’absorption d’eau.

D’aprés Yin et al [51], la résistance en traction du composite PVA/amidon
augmente jusqu’a 2% acide borique, puis diminue. L'augmentation de la quantité d'acide
borique ameéliore la réticulation entre le PVA et I'amidon et donc renforce la liaison entre
les deux types de molécules, ce qui conduit a une augmentation de la résistance en traction
du film. Toutefois, lorsque la quantité d'acide borique est trop élevée, le film devient

fragile, et la résistance en traction et I'allongement du film diminuent.

Les résultats de Dipa Ray et [52] montrent que le module élastique diminue quand
le taux d’amidon augmente de 50% a 60%. D’aprés eux, I’augmentation du taux de PVA
dans la matrice entraine une diminution du taux de cristallinité di a I’amidon granulaire et
donc un module plus faible. L’augmentation de la teneur de ’amidon conduit aussi a une

augmentation de la capacité d’absorption de I’eau et de la biodégradation.

F. Vilaseca et al [53] ont étudié les composites élaborés a partir des fibres de jute
et d’amidon. Les résultats montrent que la contrainte a rupture augmente de 35, 54 a 68%
pour les composites comprenant 10, 20 et 30% (en poids) respectivement de fibres non
traitées. Le module d"Young des composites, quant a lui,augmente de 80, 180 et 310%
pour les composites renforcés respectivement avec 10, 20 et 30% (en poids) de fibres non

traitées.
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A. Djoudi et al [54] ont étudié le renforcement de platre avec les fibres végétales
du palmier (dattier). Les résultats montrent que l'augmentation de la fraction massique des
fibres du palmier incorporées fait accroitre la ductilité du matériau, les meilleurs résultats
sont obtenus pour 1,5% en masse de fibres. Par contre la densité décroit a cause de
I’augmentation du volume de vide crée par I’ajout des fibres dans la matrice. Les fibres
végetales changent complétement le comportement rhéologique du matériau et augmentent
considérablement sa résistance a la flexion et le rend moins fragile en améliorant son seuil

de fissuration.

Panaitescu et al [55] ont étudié I’effet du taux de la charge sur les propriétés
mécaniques du composite PP/fibres de sisal, et ont montré que la résistance a la traction
et le module d’¢lasticité en traction augmentent avec le taux des fibres de sisal. Le
module d’élasticité devient double dans le domaine de concentration 0, 5, 10, 15, 20, et
25%. L’augmentation du pourcentage de renforts lignocellulosiques ameliore quasi
systématiquement les performances mécaniques des composites bois/polymere.
Cependant, une trop grande quantité de bois implique une adhésion plus difficile qui
conduit a une baisse de performance dans certains cas. Il faut aussi souligner, qu’il existe
une proportion de renfort au-dela de laquelle des difficultés majeures apparaissent,

notamment au niveau du mode de fabrication.

Souad Dijellaliet al [56] ont etudié la biodégradation des films PEBD chargés avec
deux types d’amidon, amidon du blé et amidon soluble (taux d’amidon allant de 0 a 15 %)
enfouis dans le sol d’une décharge publique. La biodégradation a été estimée par la perte
de masse, taux de cristallinité, la variation de I’allongement a la rupture et en utilisant
IRTF comme technique d’analyse. Ils ont constaté que la perte de masse a augmenté de 55
a 60% pour PEBD/ blé et a 80% pour PEBD/ amidon soluble pendant 360 jours.
Concernant le taux de cristallinité ils ont observé qu’il augmente avec le taux d’exposition.
Ils ont remarqué que I’allongement a la rupture a diminué avec le temps d’enfouissement
tel que le PEBD/blé (6 a15%) a diminué de 6% a 15 % respectivement et dans le cas de
PEBD/ amidon soluble (15%) a diminué de 50%.

Beg. M. D.H [57] a étudié des composites polypropyléene/fibres de kraft (10 a 60%
en poids de fibres) contenant du polypropylene modifié¢ par I’anhydride maléique (MAPP)
comme agent de couplage (1 a 4% en poids). Le résultat optimal est obtenu avec 50% en

poids de fibres et 3% en poids de MAPP. La contrainte augmente avec la teneur en fibres
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jusqu'a 50% en poids de fibres, mais une diminution est observée pour 60% en poids de
fibres, qui pourrait étre due a l'augmentation de la viscosite, résultant en une mauvaise
répartition des fibres. Le module d’Young augmente avec la teneur en MAPP jusqu'a 4%
en poids, bien que la différence de module entre 3 et 4% en poids de MAPP soit minime. Il
en est de méme pour la contrainte. Par conséquent, 3% en poids de semble étre la quantité
optimale. L'augmentation de la contrainte et du module élastique des échantillons

contenant du MAPP semble étre due a une meilleure liaison interfaciale.
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Chapitre 111 Matériaux et techniques expérimentales

CHAPITRE I

MATERIAUX ET TECHNIQUES EXPERIMENTALES

Ce chapitre sera consacré a la présentation des différents matériaux utilisés pour
[’élaboration des composites a savoir la charge, la matrice utilisée ainsi que les
Caractéristiques de chacune d’elles, les procédés utilisés pour la préparation des

échantillons et les différentes techniques d’analyse seront également présentées.

I11.1 Matériaux utilisés

111.1.1 Polyéthyléne haut densité (PEHD) :
Le polymeére utilisé est le polyéthylene haute densité de type PEHD 5502, produit par le

complexe CP2K (Skikda), commercialis¢ sous forme de poudre d’une couleur blanche,

comme I’indique la Figure I11.1.

Figure 111.1: Photo représentatif du PEHD poudre.

Les différentes caractéristiques de ce polymere sont représentées sur le tableau I11.1.

Tableau I11.1 : Principales caractéristiques du PEHD (5502).

Propriétés Unité Valeur
Indice de fluidité (2,6 kg /190 °C) g/10 min 0,6
Densité (a 23°C) g/cm 0,9555
Durete Shore D 80,33
Résilience (a 23°C) J/im 0,222
Température de ramollissement °C 123
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111.1.2 Les fibre de noix de coco (FNC)

Dans cette étude, la fibre de coco utilisée comme charge naturelle est issue de cocotier, elle
est récupéerée aprés le broyage de la fibre de coco. Ensuite, nous faisons une analyse
granulométrique au niveau du laboratoire de Génie civil de 1'université 20 Aotit 1955-
Skikda, en utilisant une tamiseuse automatique de type AS200 BASIC, pendant 15min,

pour sélectionner une fraction inférieure a 500um (<500um).

Figure 111.2: Les fibres de noix de coco.

111.2 Techniques expérimentales

111.2.1 Préparation des composites PEHD/Fibre de noix de coco

La préparation des matériaux composites est une étape importante. Le procedé et les
parametres de mise en ceuvre conditionnent les propriétés finales du matériau. La
technique utilisée dans ce travail est le malaxage a l'aide d'un malaxeur a deux cylindres

suivie par moulage par compression.

111.2.1.1 Le malaxage

Les prémeélanges PEHD/FNC a différents taux des fibres de noix de coco ( 5%, 10% et
15%) sont réalisés dans un malaxeur a deux cylindres de marque IQAP LAP ( Figure
111.3) a I'unité « CP2K, Skikda » , la vitesse de rotation des deux cylindres a été fixée a 32
tr/min a une température de 170 °C. Apres 12 minutes, on récupére les films des
composites de 1 mm d’épaisseur qui vont servir a la préparation des différents échantillons

par le procédé de moulage par compression.
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Figure 111.3: Appareil de malaxage (Malaxeur a deux cylindres).

111.2.1.2 Moulage par compression
Les films obtenus par malaxage sont coupé puis introduits entres les plateaux d'une

presse hydraulique de marque CARVER et chauffés a une température de 190°C pendant
un temps de 11min pour préparer des plaques d'épaisseur de 3mm qui serviront a la

découpe des échantillons qui feront l'objet de différentes caractérisations.

Figure 111.4: La presse hydraulique.
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Les compositions massiques des différents composites élaborés PEHD/FNC sont résumeées

dans le tableau I11.2.

Tableau 111.2 : Les compositions massiques des différentes formulations PEHD/FNC.

Taux de fibres de noix de coco 0 5 10 15
(Yomassique)

Taux de PEHD (% massique) 100 95 90 85

I11.2.2 Techniques de caractérisation des matériaux composites élaborés
111.2.2.1 Etude des propriétés rheologiques

111.2.2.1.1 Mesure de I’indice de fluidité « Le Melt Flow Index » (MFI)

Le Melt Flow Index (MFI) est un test de controle qualité qui mesure I’écoulement
d’une résine a travers une filiere. Les mesures standards de 1’indice d’écoulement ont
¢été effectuées pour relater la rhéologie les formulations préparées. Le calcul de 1’indice
découlement est une variation d’expérience rhéometre capillaire avec un diametre
standard de 2.095 mm et une longueur de 8.00mm de la filiere capillaire. La quantité du
polymére forcé a travers la filiére mesurée en g/10 mm d’écoulement [1]. La masse
spécifique pour tester les résines polyéthylene est 2 ,16 kg. Mais on rencontre aussi des
essais réalises avec des masses de 5 kg (MI5), ou 21.6 kg (High LoadMeld Index,
HLMI), fonction de la viscosité de la résine a tester. L’essai a lieu a une température de
190 °C.

L’indice de fluidité est une indication de la viscosité du polymere, et donc de sa
masse molaire moyenne. Une résine de faible viscosité s’écoulera facilement et aura un
fort MFI. Cet indice permet de classer les résines en fonction de leurs applications :
pour un type de polymere donné : les résines de MFI faible pour I’injection.

Le MFI est un test fournissant une seule valeur de viscosité dans des conditions
spécifiques, et ne permettant pas de savoir comment va se comporter la résine sous
d’autres conditions, I’avantage est que c’est un test simple et rapide, c’est pourquoi il
est trés utilisé. C’est la mesure de la fluidité d’une résine a 1’état fondu qui donne des
indications sures : la viscosité du polymére donc de sa masse molaire moyenne et la

vitesse d’écoulement et d’extrusion en gramme par 10 minutes ; C’est la quantité du
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polymeére fondu a une température de 190 °C poussée par une charge specifique de 2.16
kg a travers une filiere capillaire de diamétre de 2.09mm.

Figure 111.5: Appareil de mesure de I’indice de fluidité.

v Protocole expérimental :

Cette méthode d’analyse est réalisée conformément a la norme ASTM D-1239,
Porter I’appareil plastomére a une température de 190 °C pendant au moins 15 minutes,
puis nettoyer le cylindre avec du coton et installer la filiere. Verser environ 4 gr du
produit a analyser dans le cylindre et introduire le piston avec une légere pression.
Prechauffer le produit a analyser sans poids pendant 3 min puis avec poids pendant 3
min et ensuite couper la partie extrudée qui contient des bulles d’air, laisser le produit
s’écouler pendant 10 min et couper d’un seul coup la partie extrudée. Finalement peser

cette masse qui correspond au MFI de ce produit en gr/10min.
111.2.2.2 Etude des propriétés physiques :

111.2.2.2.1 Test d’absorption d’eau
Le test est réalisé selon la norme ASTM D570. Trois essais minimum sont réalisés
pour des échantillons de 2 mm d’épaisseur. Les spécimens sont immergés dans ’eau
distillée & pH=7 et a 23°C, sous I’agitation magnétique jusqu’a I’obtention de 1’équilibre
[2]. Avant I’'immersion, les spécimens ont été étuvés pendant 4h a 50°C ensuite refroidis

dans un dessiccateur, puis pesés (mo).
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Un suivi périodique de la variation du poids est réalisé (m:) et avant chaque pesée,l’ecau
superficielle en exces est ¢liminée en essuyant ’échantillon avec du papier absorbant.
Le taux d’absorption d’eau est déterminé par la relation (1) suivante : pendant 15 jours

pour voir la tendance d’absorption d’eau du composite

Th (%)= 29 » 100 (1)

mo0

Avec:
mo : La masse moyenne des spécimens avant immersion

M : La masse moyenne des spécimens apres un temps "t "d’immersion

111.2.2.2.2 Détermination de la densité :
La densité apparente est mesurée par la methode pycnométrique, selon la
normeNFT51-063. L’eau distillée est le solvant de déplacement utilisé qui assure une

bonne mouillabilité de 1’échantillon.

Figure 111.6: Pycnomeétre
p(Mz—M1)
(M.—M.)—(M:—M.)

d= )

d : Densité du liquide de déplacement;

M1 : Poids du pycnomeétre a vide;

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

M3 : Poids du pycnomeétre contenant la prise d’essai et le liquide;

Ma : Poids du pycnomeétre contenant le liquide de déplacement.
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111.2.2.3 Essais mécaniques

111.2.2.3.1. Dureté Shore D

Le test de dureté consiste a appliquer un effort dont le but d’enfoncer un pénétrateur
dans les plaques a analyser, la valeur de la dureté est relevé directement aprés secondes sur
le durometre Shore D (Figure 111.7) selon la méthode d’essai MTD-DSM. Pour avoir des

résultats plus précis, on a relevé les valeurs dans des zones distinctes de la plaque.

.Figure 111.7: Appareillage de mesure de la dureté Shore D.

111.2.2.3.2 Essai de choc (essai 1zod)

L’essai de la résistance au choc a pour but de mesurer 1’énergie nécessaire pour
rompre en une seule fois une éprouvette entaillée (forme d’un parallélépipede de longueur

(L=10 cm), largeur (I=1,2cm) est une épaisseur (e=3mm).
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O e

Figure 111.8: Eprouvette avant le test.

—

Figure 111.9: Eprouvette apres le test.

On utilise un mouton-pendule muni a son extrémité d’un couteau qui permet de
développer une énergie donnée (7,5 JOULE) au moment du choc, un emplacement pour
éprouvette et une indication de 1’énergie absorbée au cours du choc. Quatre essais ont été
effectués pour chaque composition de mélange. La valeur indiquée est 1’énergie potentielle

en joule.

Larésilience = travail(])/épaisseur(m)
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Figure 111.10: Appareillage de mesure de la résilience lzod.

111.2.2.4 Caractérisation morphologique par microscopie optique

Afin d’étudier la morphologie des matériaux et vérifier 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.

Figure 111.11: Microscope optique.
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CHAPITRE IV
RESULTATS ET DISCUSSION

Les résultats obtenus des différents tests effectués sur les différents échantillons sont
présentés et discutés dans ce chapitre. Les propriétés  rhéologiques,
physiques, morphologique et mécaniques ont été étudiées pour un matériau composite a

base d’une matrice PEHD chargé avec 5, 10 et 15 % de fibre de coco.

IV.1.Caractérisation des composites PEHD/ Fibre de coco

IV.1.1 Caractérisation rhéologique

IV.1.1.1. Mesure de ’indice de fluidité (Melt Flow Index : MFI)
La variation de I’indice de fluidité des composites PEHD / fibre de coco (0%, 5%
,10% et 15%) est représentee sur la Figure 1V.1.
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Figure 1V.1: La variation de I’indice de fluidité en fonction de taux de fibre de noix de
COCO.

D’aprés la Figure 1V.1, on constate que l'indice de fluidité pour les différents composites
PEHD/FNC est inférieur a ceux de PEHD vierge. L'ajout en croissance de différent taux de
fibre de noix de coco pour le PEHD est associé par une diminution de l'indice de fluidité.

Cela est di a la présence des particules solide de renfort qui peuvent constituer un obstacle
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aux mouvements libres des chaines macromoléculaires, c¢’est-a-dire une transformation
d'un matériau souple & un matériau rigide et empéchant I'écoulement du matériau. Ces
résultats concordent avec ceux trouvés par IKHLEF.S et FADEL. A [1,2].

IV. 1.2 Caractérisations physiques

IV. 1. 2. 1 Densité

La faible densité du matériau lignocellulosique est I'un des avantages majeurs de
son utilisation comme charge dans les composites & base de thermoplastique. La
connaissance de la valeur de la densité des fibres de noix de coco permet de prévoir la

masse d’une construction a base de ce matériau [3].

0.8

Densité

0,4

0.0

I T I T I T I
FEHD FNC 5 FNC 10 FNC 15

Taux de fibre(% massique)

Figure 1V.2: Evolution de la densité des composites PEHD/FNC en fonction de taux de
fibre.

La mesure révele que la densité des fibres de noix de coco est de I’ordre de 0.6254. A cet

égard, I’incorporation des fibres de noix de coco dans le polyéthyléne conduit a I’obtention
de composites a faible densite.
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Les profils de densité des composites PEHD/FNC diminuent au fur et a mesure que la
teneur en fibre augmente en allant de 0,95 pour le PEHD vierge, 0,76, 0,23 et 0,17 pour
les composites PEHD/FNC a 5%, 10% et 15% de fibres

IV.1.2.2 Test d’absorption d’eau

L’affinité des fibres végétales avec 1’eau est I'un des inconvénients majeurs de son
utilisation comme renfort dans le domaine des composites. Cette partie de 1’étude est
consacrée a I’effet du taux des FNC sur le taux d’absorption d’eau [4].
de noix de coco respectivement. Les résultats trouvés concordent parfaitement avec ceux
de B. DAIRI [3].
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Figure 1V.3: Evolution du taux d’absorption d’eau de composites PEHD/FNC en fonction

du temps d’immersion

L’évolution du taux d’absorption d’eau des composites PEHD/FNC a différents taux de
fibre en fonction du temps, apres 15 jours d’immersion dans 1’eau distillée sont illustrées
sur la Figure 1V.3. On peut voir clairement sur les courbes expérimentales que l'absorption
massique d'eau augmente avec le temps d'immersion et le taux de fibre incorporée dans la
matrice PEHD. Ce phénomene est lié a la composition de la fibre, riche en cellulose. Cette

derniére renferme dans sa structure des groupements hydroxyles OH. Ces derniers forment
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avec les molécules d'eau des liaisons hydrogeénes, donc plus la teneur en fibre est élevée,
plus lI'absorption massique d'eau devient plus important. Pour les formulations allant de 5,
10 et 15% de fibres de noix de coco, on estime les gains en poids a 0,455%, 0,519% et
0,526% apres 15 jours d’immersion dans 1’eau respectivement. Ces résultats sont en accord
avec les résultats observés par B. DAIRI [3] Espert et al [5] et Juseph et al [6] qui ont
constaté que le caractere hydrophile des fibres est responsable de I'absorption de I'eau.
Pour la formulation non renforcé (PEHD Vierge), on enregistre un gain en poids que de
I’ordre 0,082% en 24 h, et ne dépasse pas 0,033% aprés 15 jours d’immersion dans I’eau,
Ce résultat est attendu, du fait que le Polyéthyléne a haute densité est apolaire, ce qui lui
confére le caractére hydrophobe. Ces résultats sont en accord avec ceux rapporté par A.
Blaga et al [7].
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IVV.1.3 Caractérisations mécaniques

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 I’état de dispersion dans la matrice utilisée.

IV.1.3.1 Dureté Shore D

La dureté est une indication sur la résistance du matériau a la pénétration de
I’aiguille de duromeétre. Pour les matériaux composites, la dureté dépend de la distribution
du renfort dans la matrice.
L’évolution de la dureté des composites PEHD/FNC en fonction de la teneur en fibre est
illustrée sur la Figures 1V 4.
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Figure 1V.4: Variation de la dureté des composites PEHD/FNC en fonction de taux de
fibre.

Nous pouvons observer que 1’incorporation de la fibre de noix de coco dans la matrice
polyéthyléne haute densite (Figure 1V.4) est accompagnée d’une augmentation de la
dureté des composites PEHD/FNC. Cette augmentation est d'autant plus importante que le
taux de fibre est élevé. Ces résultats sont prévisibles dans la mesure ou la fibre de noix de

coco est constitué de micro fibrilles de cellulose qui est classée parmi les fibres dures ce
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qui se traduit par la difficulté de la pénétration du l'aiguille du durométre dans le matériau
composite. Ce résultat a été confirmé par S.Th. Georgopoulos et al [8].

IV.1.3.2 Résistance au choc (1ZOD)
L’essai de résilience ou essai de choc consiste a rompre, en un seul choc, une
éprouvette préalablement entaillée et a mesurer la résilience R absorbée par la rupture.

Les résultats de la résistance au choc sont illustrés sur la Figure 1V.5.
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Figure 1V.5: Evolution de la résilience 1ZOD des composites PEHD/FNC en fonction de

taux de fibre.

On observe que la présence de fibre de noix de coco dans PEHD fait diminuer la résilience
de 413,66j/m de PEHD vierge a 266,66j/m, 196,66j/m et 34j/m pour les composites
PEHD/FNC a différents taux de fibre de 5%, 10% et 15% respectivement. Ceci peut étre
expliqué par le fait que, 'incompatibilité entre la matrice et les fibres diminue l'adhésion
entre les deux phases, ce qui fragilise le systéme et traduit par une diminution de la
résistance aux chocs des composites. Aussi, ’addition des fibres de noix de coco qui ont
une rigidité supérieure a celle du PEHD, augmente considérablement la rigidité du
matériau composite, ce qui provoque également une diminution de la résistance au choc.
Ces résultats s’accordent avec ceux présentés par Petchwattana et al [9] et Zheng et al
[10].
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IV.1.4 Caractérisation de I’état de dispersion des fibres de noix de coco dans la
matrice Polyéthyléne haute densité

Parmi les techniques de caractérisation utilisées habituellement dans I'étude de la
qualité de l'interface fibre/matrice, en particulier les fibres cellulosiques connues pour leur
hydrophilie importante, et la matrice thermoplastique (Polyéthylene haute densité)
hydrophobe, on retrouve les méthodes microscopiques comme la microscopie optique, la
microscopie électronique a balayage MEB, et récemment 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.

IV.1.4.1 Analyse de la morphologie par microscopie optique

Les changements induits par l'incorporation de 5%,10% et 15% en masse de fibre de
noix de coco dans la matrice vierge du polyéthyléne haute densité, sont observes par la
microscopie optique. Les images obtenues pour les différentes formulations PEHD vierge,
PEHD/FNC a differentes teneures de fibre de noix de coco (5%,10% et 15%) sont
représentees sur les Figures V.6 et V.7 respectivement.
La Figure 1V.6 représentant la micrographie de la surface du PEHD vierge, montre un état

de surface homogene.

Figure 1V.6: Micrographie en microscopie optique de la surface PEHD Vierge
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Figure IVV.7: Micrographie en microscopie optique des surfaces des composites PEHD/
FNC a déferents taux de fibres (5%,10% et 15% respectivement)

Les micrographes des composites de la Figure 1V.7 relatifs a I’incorporation de 5%, 10%
et 15% en masse de la fibre de noix de coco dans la matrice PEHD, décrivent nettement
une surface hétérogene, irréguliere et la présence d’agrégats de fibre de noix de coco
totalement séparés de la matrice de polyéthyléne haute densité .

Ces agrégats augmentent en nombre avec 1’augmentation de taux des fibres de noix de
coco incorporées dans la matrice du PEHD. Ceci est du a I’incompatibilité des deux phases
en raison de la faible adhésion interfaciale entre les fibres de noix de coco a caractére
hydrophile et le PEHD a caractére hydrophobe.

Ces résultats sont en bonne concordance avec ceux rapportés par El-Shekeilet et al, Al
Maadeed et al et Panaitescuet al [11-13].
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Conclusion générale

Cette étude avait pour but d’¢laborer et d’étudier des matériaux composites
fibre/matrice, produits par des procédés de transformation classique (malaxage suivi d’un
moulage par compression). Ces composites sont constitués d’une matrice de polyéthyléne
haute densité et de fibre de noix de coco de dimension inférieure a 500 um et avec des taux
variant 5%, 10% et 15 % en poids.

Les composites obtenus sont ensuite caractérisés par la détermination des propriétés
rhéologiques, physiques, mécaniques et morphologiques.

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

suivantes :

% La caractérisation rhéologique par la mesure de I’indice de fluidité a permis de
déduire que :
- L’indice de fluidité des composites PEHD/FNC a diminué en fonction de taux de
fibre.
¢ La caractérisation physique par la mesure de taux d’absorption d’eau a permis de
déduire que :
- L’augmentation de taux d’absorption d’eau dépend du temps d’immersion et la
concentration des fibres de noix de coco.
¢ La caractérisation mécanique des composites PEHD/FNC a permis de déduire qu’il
ya:
- Une augmentation de la dureté Shore D des composites par rapport a la valeur de
PEHD vierge.
- Une deécroissance de la résilience des composites PEHD/FNC avec

I’augmentation de taux de fibre.
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Perspectives

Perspectives

Pour compléter et développer mieux cette étude, on recommande:

>

D’améliorer 1’adhésion interfaciale des composites PEHD/FNC par 1'utilisation des
traitements chimiques ou physiques ou par I’introduction d’un agent de couplage
ou d’un agent comptabilisant.

Etudier I’analyse morphologique par la microscopie électronique a balayage
(MEB).

Etudier les propriétés thermiques par analyse calorimétrique différentielle a
balayage (DSC) et analyse thermogravimétrique (ATG).

Etudier la biodégradation des composites PEHD/FNC avec difféerents taux de fibre.
Elaborer des matériaux composites a base de PEHD/FNC par les procédeés

d’extrusion et d’injection.
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Résumé

Résumé

L’utilisation de fibres végétales dans I’élaboration d’un matériau composite présente de
nombreux atouts tels que les impacts environnementaux faibles et les bonnes propriétés
mécaniques spécifiques. L’objectif principal suivi au cours de cette étude était de
développer et de caractériser un nouveau matériau composite a base des fibres
lignocellulosique noix de coco et la matrice polyéthyléne haute densité. Dans ce contexte,
différentes formulations a base de PEHD /FNC ont été préparées avec différents taux de
fibre (5, 10 et 15%). Les composites PEHD/FNC ont initialement malaxés dans une
calandre avant de préparer les différentes formes d’échantillons d’une épaisseur de 3mm
par compression & 190°C. Ces derniers ont été caracterisés par diverses techniques : tests
rhéologiques, physiques, mécaniques et morphologique.

Mots clés : Les fibres de noix de coco, Polyéthylene haute densité, matériaux composites,
propriétés mécaniques.
Abstract

The use of vegetable fibres in the development of a composite material has many
advantages such as low environnemental impacts and good specific mechanical properties.
The main objective of this study was to develop and characterize a new composite material
based on coconut lignocellulosic fibres and the high density polyethylene matrix. In this
context, different formulations based on PEHD/FNC were prepared with different levels of
fibre (5, 10 and 15%). PEHD/FNC composites were initially kneaded in a calandria before
preparing the various forms of samples with a thickness of 3mm by compression at 190°C.
These were characterized by various techniques: rheological tests, physical tests,
mechanical and morphological.

Keywords: coconut fiber, hight density polyethylene, composite materials, mechanical
properties.
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