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Introduction générale

Les polymeres sont des matériaux polyvalents qui jouent un réle essentiel dans notre vie
quotidienne et dans diverses industries. Des bouteilles en plastique et emballages aux piéces
automobiles et dispositifs médicaux, les polymeres sont largement utilisés en raison de leur
Iégéreté, de leur rentabilité et de leurs excellentes propriétés mécaniques. Cependant, dans des
applications spécifiques nécessitant une résistance accrue et une rigidité, il est crucial de
combiner les polyméres avec des fibres de renforcement. La combinaison de fibres et de
polyméres donne naissance a des matériaux composites présentant des performances
mécaniques supérieures par rapport a leurs composants individuels.

Le polychlorure de vinyle (PVC) est un polymére thermoplastique qui se caractérise par sa
bonne résistance a I’humidité et au feu. Au niveau mondial, la demande du PVC dépasse 35
millions de tonnes par an. En termes de tonnage et de consommations, il est classé le deuxiéme
apres le polyéthyléne dans I'industrie des plastiques. 1l est utilisé pour la fabrication d'une vaste
gamme de produits avec des propriétes différentes et un co(t relativement faible [1].

Auparavant, les matériaux composites étaient le plus souvent des matrices thermoplastique ou
thermodurcissable renforcées de fibres de carbone, de verre, Toutefois, ces derniéres années,

les matériaux composites renforcés avec des fibres naturelles attirent I'attention des chercheurs
parce qu’ils pourraient étre une solution efficace pour résoudre les problemes d'environnement,
de biodégradabilité et d'épuisement du pétrole, tout en développant des composites a moindre

prix, [2].

Les fibres apportent résistance et rigidité, tandis que les polymeéres agissent comme une
matrice, offrant flexibilité et facilité de mise en forme. Cette synergie permet de développer des
matériaux légers mais durables pour I'aérospatiale, I'automobile, la construction et de nombreux
autres secteurs industriels. Sans une interaction interfaciale efficace, les propriétés mécaniques

du composite peuvent &tre compromises, limitant ainsi son plein potentiel.

La valorisation des déchets naturels tel que les noyaux de datte en les utilisant dans la
préparation de matériaux composites a matrice thermoplastiques apporte une alternative forte
intéressante aux problemes environnementaux et a 1’épuisement probable, des ressources

fossiles.

Les noyaux de datte sont généralement retirés des dattes avant leur consommation, et plutét que
de les jeter, ils peuvent étre transformés en une forme de farine et utilisés dans diverses

applications culinaires, notamment en tant qu'ingrédient dans les recettes de patisserie en raison

1
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de sa richesse en fibres alimentaires, en antioxydants et en certains minéraux tels que le calcium

et le potassium.

Malgré les avantages de fibres cellulosiques dans les thermoplastiques, la préparation des
matériaux composites a base des matrices thermoplastiques renforcées par des charges
naturelles est handicapée par le caractére fortement hydrophile de ces charges, qui est associé
a une faible compatibilité avec les polymeres hydrophobes, [3-6].

Amélioration de la compatibilité interfaciale Polymere/Charge naturelle par 1'irradiation y a
faibles doses est une nouvelle technique de modification de surface respectueuse a

I’environnement.

Les rayonnements gamma, une forme de rayonnement ionisant, ont la capacité d'induire des
changements structurels au niveau moléculaire et réduire le caractere hydrophile des fibres
naturelles [1].

Dans le présent travail, 1’étude de I'effet de différentes doses de rayonnement gamma (10,15 et
20 kGy) sur les propriétés mécaniques physiques et morphologiques des composites
polychlorure de vinyle (PVC) / Farine de noyau de datte (FND) a été effectuée.

L’objectif de cette étude est d'explorer les rayonnements gamma en tant que moyen de
modification des propriétés mécaniques physiques et morphologiques des composites
PVC/FND. En soumettant la charge utilisée pour la préparation des matériaux composites a des
doses contr6lées de rayonnements gamma, nous visons a étudier si ce processus peut améliorer
la compatibilité entre la farine de noyaux de datte et la matrice PVC, améliorant ainsi les
performances globales des composites.

Ce travail est subdivisé en quatre chapitres énoncés des maniéres suivantes :

e Le premier chapitre concerne des généralités sur les matériaux composites ainsi que
leurs constituants tel que la charge naturelle (la farine de noyau de datte) et la matrice
polychlorure de vinyle (PVC).

e Le deuxiéme chapitre résume quelques rappels bibliographiques sur les travaux relatifs
aux composites Polymere/Charge naturel.

e Le troisieme chapitre constitue la partie expérimentale qui présente les matériaux et les
différentes techniques utilisées pour la préparation et la caractérisation des composites
prépareés.

e Le dernier chapitre montre la discussion de I’ensemble des résultats obtenus a partir
des différents tests effectués.
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e Pour conclure, une conclusion générale permet de résumer les résultats des travaux
présentés et d’ouvrir de nouvelles perspectives de développement.
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I.1. Définition d’un matériau composite

Un composite est ’assemblage de plusieurs matériaux non miscibles de nature différente et
dont les qualités se complétent afin d’obtenir un matériau hétérogene dont les
performances sont supérieures a celles de ses composants. Un matériau composite est
constitué d'un renfort (ossature du matériau) qui assure la tenue mécanique et d'une matrice
(enveloppe ou peau du matériau) qui est genéralement polymérique (résine
thermoplastique ou thermodurcissable) ou métallique, qui assure la cohésion de la structure

et la retransmission des efforts vers le renfort [1].

I |
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l 222 <

Figure 1.1 : Constituants d’un matériau composite [1].

L'objectif de la fabrication des composites est d'exploiter les propriétés reconnues de
chaque composant afin de construire des matériaux mieux adaptés a certaines
applications. Un composite est un matériau qui tente de combiner les propriétés de ses
constituants pour améliorer certaines propriétés, telles que la résistance a la rupture ou la
rigidité pour les composites a usage mécanique, ou la conductivité électrique pour les
composites a usage électrique [2].

I.2. Pourquoi renforcer les composites avec des fibres naturelles

De maniere générale, l'utilisation de fibres naturelles comme renfort pour les composites
se justifie :

-La wvalorisation des ressources locales dans les pays industrialisés ou moins
industrialisés, les composites en fibres naturelles ouvrent de nouveaux débouchés aux
produits agricoles.

- Le développement de matériaux et de technologies prenant en compte l'impact sur

I'environnement. Les fibres naturelles sont produites et recyclées naturellement (en
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cultivant des matériaux biodégradables et renouvelables) sur la terre depuis des millions
d'années.

Les principes directeurs pour sélectionner des fibres issues de leur milieu naturel et
présentant des propriétés mécaniques intéressantes sont :

-Leur origine et leur fonction ;

-Leur disponibilité : Les fibres naturelles sont considérées comme utilisables si elles
existent sur le marché en quantités suffisantes pour produire des composants industriels.
Sa production est liée au point de vente.

-Leur composition et leur structure sont souvent complexes. Bien que les composites se
présentent souvent sous des formes originales et innovantes, le milieu naturel a fourni
une large gamme de composites, tant dans le monde végétal qu'animal. Une multitude de
matériaux naturels, certains durs mais légers comme les coquilles de noix et dautres
souples mais résistants comme le bois, doivent leurs propriétés mecaniques a leurs
structures composites [3].

- Rigidité et resistance spécifiques importantes pour concevoir des structures
performantes tout en obtenant une réduction de masse par rapport aux solutions
métalliques précédentes ;

- Faible sensibilité a la fatigue ;
- Faible sensibilité a la corrosion ;
- Capacité a fabriquer des matériaux aux propriétés particulieres [4].

1.3. Domaines d’applications des matériaux composites

Les polymeres renforcés par les fibres naturelles sont utilisés dans plusieurs domaines
d’applications tels que le domaine des batiments comme le revétement de sol, cadres de
fenétres... etc. Ils ont donné quelques propriétés critiques, telles que la résistance a I'usure.
On les trouve dans d’autres domaines d’application tels que l'emballage, sport, pieces
électriques, meuble, moulures des portes et prothese médicaux.

Le passage a des constructions plus durables dans l'industrie automobile n'est pas
seulement une initiative visant d'un environnement plus viable et [l'efficacité des codts,
mais aussi une demande de la réglementation européenne. Cette derniére joue un réle
important comme force motrice vers l'utilisation de matériaux durables. Selon la directive

européenne 2000/53/CE délivré par la Commission européenne, 85% du poids d'un
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véhicule devait étre recyclable pour 2005. Ce pourcentage recyclable sera augmenté a 95%
en 2015 [5].

I.4. Les matrices polymeres

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 polymere [6].

On peut décomposer les matiéres plastiques en deux grandes classes : les thermoplastiques
et les thermodurcissables. Cette distinction se base sur leurs structures moléculaires et leur

comportement sous l'effet d'une forte tempeérature [7].

i Thermodurcissable
,Organique
_ Thermoplastique
Matrice )
»Céramique
 Minérale
* Métallique

Figure I. 2 : Types des matrices.

1.4.1. Le polychlorure de vinyle (PVC)

Le poly (chlorure de vinyle) est un matériau organique, connu sous le sigle PVC (sigle
venant de I'appellation anglaise polyvinylchloride). C’est un polymeére thermoplastique de
grande consommation, amorphe ou faiblement cristallin, principal représentant de la
famille chloropolymeres. 1l est préparé a partir de deux matieres premiéres : a 57 % de sel
de mer (NaCl) et a 43 % de pétrole ; c'est la seule matiére plastique constituée par plus de
50 % de matiere premiére d'origine minérale.

Le PVC rigide est surtout utilisé pour la fabrication de profilés et tubes par extrusion.

Le PVC souple (ou PVC plastifié) sert par exemple dans l'industrie des vétements et
des tapisseries. De formule chimique —(CH>—CHCI)—, il est obtenu par polymerisation
radicalaire du monomeére chlorure de vinyle (sigle VCM, formule CH,=CHCI) [8].

La polymérisation du chlorure de vinyle est aujourd’hui faite selon les trois types de
procédeés suivants :

-Procédé en masse
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-Procédé en émulsion

-Précédé en suspension

Les procedes en masse et en suspension permettent d’obtenir des résines de granulométrie
de l'ordre de 130um, qui sont ensuite ajoutées et transformées sur des machines
fournissant a la fois du cisaillement et de la chaleur. Par opposition, les résines pour
plastisols, obtenues par les procédés émulsion, ont une granulométrie beaucoup plus faible,
de I'ordre de 10um. De ce fait, une fois additivées, ces résines se mettent en ceuvre par des
techniques tres différentes [9].

La figure 3, montre la réaction de polymérisation du chlorure de vinyle.

Cl
>= CH, —CH; q: H CH; ('f H
H
Polymération
‘[L H —g H+
Monomére chlorure de vinyle Polymére polychlorure de vinyle

Figure 1. 3 : Schéma de polymérisation du chlorure de vinyle [10].

1.4.2. Propriétés du polychlorure de vinyle (PVC)

1.4.2.1. Propriétés électriques

Le PVC a des bonnes propriétés isolantes mais les pertes électriques dans les matériaux
sont suffisamment importantes pour permettre le soudage par haute fréquence [11].

-Le facteur de perte diélectrique a 50 Hz et 20 °C est de I’ordre de 15x107.

-La constante diélectrique a 50Hz et 20°C et de I’ordre de 3,4.

-La résistivité transversale est de ’ordre de 1016 Q.cm.

1.4.2.2. Propriétés thermiques

Le tableau suivant montre quelques propriétés thermiques du PVC.
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Tableau 1.1 : Propriétés thermiques du PVC [11].

Propriétés thermiques

Caractéristiques

Conductivité thermique

Elle est d'environ 0,2 W. m?. K .

Capacité thermique massique

Elle est d'environ 1 046 J.kg™. K,

Pouvoir calorifique

Il est de 17 kJ/kg environ, pour les PVC non
plastifiés et de valeur supérieure mais
variable suivant la formulation pour les
PVC plastifiés.

Coefficient de dilatation linéique

Il est d'environ 5.10° a 8.10° K pour les
PVC non plastifiés et moins significatif
pour les PVC plastifiés.

Température de ramollissement Vicat

La température de ramollissement Vicat
pour les PVC non plastifiés se situe entre 65
et 85 °C.

Pour des meélanges de PVC et de PVC
chloré, elle peut atteindre des valeurs

supérieures a 100 °C.

Température de fléchissement sous charge

Elle ne s‘appligue quaux PVC non
plastifiés. Elle varie de 55 a 70 °C selon les
formulations et peut atteindre 90 °C pour

celles contenant du PVC chloré.

Comportment au feu

Le PVC se décompose dans une flamme en
libérant de I'acide chlorhydrique gazeux
mais il est auto extinguible. Les PVC

plastifiés brulent plus facilement.

1.4.2.3. Propriétés mécaniques

Le PVC résiste a I’abrasion et aux chocs encore plus a basse température < a 10 °C, et de

bonne résistance a la rigidité jusqu’au voisinage de sa température de transition vitreuse,

I’addition des plastifiants permet de diminuer la Tg. Et selon la proportion de plastifiant,
on distingue le PVC souple et le PVC rigide [12].
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Tableau 1.2 : Propriétés mécaniques de PVC [13].

PVC rigide PVC souple
Propriétés Type
Contrainte a la rupture (MPa) 50 10-20
Allongement & la rupture (%) 10-15 200-500
Résistance a la flexion (MPa) 70-80 -
Module de traction (MPa) 2400 -
Module de flexion (MPa) 2000 -
Dureté shore D 70-80 20-40

1.4.2.4. Propriétés physiques

Parmi les propriétés physiques, le PVC de couleur naturelle transparente (cristal), il est
amorphe dans la majorité des cas, on note la présence de la phase cristalline qui varie de 5
a 15% en masse, a température ambiante 23 a 25 °C, la phase amorphe est rigide, avec la
température de transition vitreuse (Tg) qui se situe vers les 75 °C et 80°C, c’est -a dire
qu’il est rigide a température ambiante, et qu’au-dessus de 90°C, il est caoutchouteux
(faible résistance, grande déformation) [14].

1.4.2.5. Propriétés chimiques

Le PVC non plastifié possede une excellente résistance a de nombreux produits chimiques.
Il résiste ainsi parfaitement aux acides et aux bases, aux huiles, alcools et hydrocarbures
aliphatiques.

Le PVC plastifié est plus sensible a certains agents chimiques. Plus particulierement il est
sensible aux hydrocarbures aromatiques, aux solvants cétoniques et chlorés, aux esters et
aux cétones qui peuvent engendrer un gonflement.

La résistance aux agents chimiques du PVC plastifié dépend du type et de la quantité de
plastifiant utilisé pour sa formulation. Il peut également étre sujet a des problémes de
migration de plastifiant et est relativement peu hydrophile (absorption d’eau pendant 24 h

de 0,14 a 0,4 % pour une épaisseur de 3 mma 20°C) [14].

1.4.3. Les avantages et les inconvénients du PVC
Le PVC présente d’importants avantages tel que :

- Rigidité a la température ambiante.

10
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-Excellente résistance a la I’abrasion.

-Bonne qualité d’isolation électrique.

-Bonne résistance chimique aux acides, huiles et alcools.

-Bonne stabilité dimensionnelle et un retrait limité di a sa structure amorphe
Cependant, il possede également certains inconvenants qui sont :

- Peu résistant aux UV, le PVC vieillit mal (jaunissement avec le temps) ;

- Toxique en cas d’incendie ou de combustion (contient de I’acide chlorhydrique) ;
- Non biodégradable ;

- Peu résistant & 1’'usure en tant que revétement de sol [15].

1.4.4. Application du PVC

Il existe plusieurs domaines d’utilisation du PVC, notamment :

-Dans le domaine de santé, le PVC est utilisé pour élaborer les poches a sang et a urine, les
catheters, les blisters pour médicaments, les tubulures de perfusion, les gants chirurgicaux
et les drains souples, etc....

-Dans le domaine des batiments, le PVC est généralement employé pour fabriquer les
chéssis de fenétre, les accessoires de canalisation d'eau, les gouttiéres, les revétements de
sols et comme isolante pour les cables et les fils electriques [5].

-Dans le Domaine d’emballage : 15% des maticres plastiques utilisées dans 1’emballage
sont du PVC. En pratique, le PVC non plastifié se retrouve dans : des flacons pour produits
d’entretien et cosmétiques, films, feuilles, bouteilles, récipients pour I’industrie alimentaire
en sac, ...etc. Et le PVC plastifié, plutot dans : des jouets, des films étirables pour produits
alimentaires, des films de protection d’articles de quincaillerie...etc [16].

-On trouve aussi le PVC dans ’automobile, il protége le soubassement de ces dernicres
contre I’usure et permet un intérieur plus attrayant et plus confortable. Sa capacité
d’absorber les chocs et sa résistance au feu contribuent a la sécurite. Comme il présent

aussi dans bon nombre d’articles de bureau, de sport et de loisirs [5].

11
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J !;Hwa‘é«d,

Figure 1.4 : Les applications du PVC [17 - 20]
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I.5. Les renforts

Le renfort est le squelette supportant les efforts mécaniques, il contribue a améliorer la
résistance mécanique et la rigidité des matériaux composites. Il se présente sous forme
filamentaire organique ou inorganique comme les fibres de verre, carbone, aramide et les

fibres naturelles (lin, sisal, ramie, jute, chanvre, abaca et grignon d’olive) [21].

La figure 5 représente les classifications des différents renforts utilisés dans la préparation

des composites.

Renfort
Inorganique Organigue
Polyesters .
Minéranx Naturel
Aramides
Métalique Céramique Végétale Animale

Aluminium Verre Bois Cheveux

Bore Papier Laine
Fer
Fourrure
Cuivre Carbone Coton

Figure 1.5 : Classification des Renforts [22].

I.5.1. Les fibres végétales

Il existe plusieurs criteres de différentiation des fibres :

> Les fibres des feuilles

Les fibres des feuilles sont fabriquées par chevauchement de paquet qui entoure le long
des feuilles pour les renforcer, ces fibres sont dures et rigides [23].

> Les fibres des tiges

Les fibres de tige sont obtenues dans les tiges des plantes dicotylédones. Elles ont pour role
de donner une bonne rigidité aux tiges de plantes. Les fibres de tige les plus utilisées sont

les fibres de lin, de kenaf et de chanvre [23,24].

13
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> Les fibres des bois

Les fibres de bois proviennent du broyage des arbres tels que les bambous [25].

> Les fibres des surfaces

Les fibres de surface entourent en général la surface de la tige, de fruits ou de grains. Les

fibres de surface des grains constituent le groupe le plus important dans cette famille de

fibres. Nous citons entre autres le coton et la noix de coco (coco). Les fibres de coco ont

donné de bons résultats pour la résistance a la flexion du composite ciment/ fibre [26].

1.5.2. Structure des fibres végétales

Les fibres végétales (coton, lin, chanvre, jute, sisal, kénaf, coco, abaca, bois...etc.) sont des

structures biologiques principalement composées de cellulose, hémicelluloses et de lignine
» La Cellulose est le constituant majoritaire et essentiel des fibres végétales. C'est un

polymere linéaire a enchainement de cycles glucopyranose avec une liaison glycosidique

du type B1-4. Le degré de polymérisation varie selon ’origine des fibres et le procédé

d’isolement, il est supérieur a 3000 pour le coton et égale a 1500 pour les pates de bois

obtenues avec le minimum de dégradation [27,28].

Figure 1.6 : Structure de la cellulose [29].

» L’hémicellulose n'est pas une forme de cellulose. Elle comprend un groupe de
polysaccharides composés d'une combinaison de cycles a 5 et 6 carbones.
L’hémicellulose forme la matrice de support des microfibrilles de cellulose. 11 différe
de la cellulose par trois aspects. Tout d'abord, elle est composée de sucres neutres :
xylose, arabinose, galactose, glucose, mannose, et d’acides uroniques alors que la
cellulose ne contient que des unités 1,4-pD-glucopyranose. Deuxiémement, elle
présente un degré considérable de branchements contenant des groupes latéraux a
l'origine de sa nature non-cristalline. Enfin, a I’état naturel, elle a un degré de

polymérisation compris entre 50 et 300, tandis que celui de la cellulose native est 10-

14
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100 fois plus élevé.
L’hémicellulose est trés hydrophile, soluble en milieu alcalin, et facilement
hydrolysable dans les acides [30].

OH _OH OH_/

¥ 4
: 0 A -
Galactose W,‘ | Xvlose
. \
0 A\
() w A,
Fucose 0) |/
oH OH /

= '\\:: A.\ ) \ OH (0)
OH
0 OH o 0 w
OH O
OH \m OH O 19)
OH (“) OH OH
OH—r~ /7 Glucose

Figure 1.7 : Structure chimique de I’hémicellulose [3].

» La lignine est la matiere organique renouvelable la plus abondante apres la cellulose.
Elle est constituée de polymeres phénoliques tridimensionnels et ne possede pas de
motifs répetitifs. La structure complexe de la lignine comprenant de nombreuses
fonctions phénoliques, hydroxyles et éthers explique sa grande réactivité. Cependant
leur accessibilité est limitée par la conformation tridimensionnelle de réseau

moléculaire [31,32].

CH,0

Figure 1.8 : Structure de la lignine [33].
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1.5.3. Les avantages et les inconvénients des fibres végétales

Le tableau suivant présente les principaux avantages et inconvénients des fibres végétales.

Tableau 1.3 : Principaux avantages et inconvénients des fibres végeétales [34].

AVANTAGES

INCONVENIENTS

Neutre pour I’émission de CO>
Faible colt
Biodégradabilité

N'irrite pas la peau lors de Ia

manipulation des fibres

Aucun résidu apreés incinération
Ressources renouvelables
Produit trés peu d'énergie
Propriétes

mécaniques specifiques

importantes (résistance et rigidité)
Bonne isolation thermique et phonique

Pas d'usure d'outil

Renforcement discontinu
Absorption de l'eau

Faible stabilité dimensionnelle

Mauvaise résistance au
vieillissement

Faible  résistance thermique
(jusqu'a 200 a 230°C)

Fibres anisotropes

La qualité varie selon I'endroit ou

elle est cultivée, la météo, etc.

Pour les applications
industrielles, la gestion des stocks

est nécessaire

1.5.4. Le noyau de datte

Le noyau est la partie non comestible de la datte. Elle est de forme allongée, plus au moins

volumineuse, lisse ou pourvue de protubérances latérales en arétes ou en ailettes, avec un

sillon ventral assez profond et un embryon dorsal, sa consistance est dure et cornée [35].

Le noyau possede un albumen (endosperme) dur et corné dont I’embryon dorsal est

toujours trés petit par rapport a I’albumen (2 a 3mm) (Fig.9). Les dimensions du noyau

sont trés variables, de 2 a 8cm de longueur et d’un poids de 2 a 8 grammes selon les

variétés. Leur couleur va du blanc jaunatre au noir en passant par les couleurs ambre,

rouge, brune plus au moins foncées [36].
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Tégument
Albumen

Figure 1. 9 : Noyau de dattes du palmier dattier [37].

Sillion
_— Tégument

@ Albumen

Embryon

Figure 1.10 : Noyau de dattes [38].

1.5.5. Préparation des noyaux
La préparation des noyaux comprend les étapes suivantes :

e Séparation pulpe- noyau : La séparation pulpe- noyau est facile, elle se fait a la main.

e Lavage : Les noyaux sont lavés a 1’eau chaude pour enlever les traces de pulpe
et toutes sortes d’impuretés qui collent a ces derniers.

e Séchage : Apres lavage, les noyaux sont placés dans une étuve portée a une
température de 120 °C pendant 24 heures afin de faciliter le broyage.

e Broyage : Le broyage a été reéalisé au moyen dun broyeur mécanique afin
d’avoir de petits fragments qui sont a leurs tour broyés a I’aide d’un mixeur
électrique.

La poudre obtenue est séchée dans une étuve a la température de 105 °C pendant 24
heures puis stockée dans des pots hermétiques en plastique [39].
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ek A
..........

Concassage

Broyage >

A B C D

Figure 1.11 : A) Noyaux de dattes entieres, B) Noyaux de dattes concasses, C)
Poudre de noyaux de datte en petits fragments, D) Poudre de noyaux de dattes
[39].

1.5.6. Caractéristiques physico-chimiques du noyau de dattes

» Caracteristiques physiques du noyau de datte

De nombreuses études ont montré qu'il existe des différences significatives
entre le diametre, le poids et la longueur du noyau méme lorsque les
palmiers considérés proviennent de la méme exploitation [40]. Ces
différences peuvent étre causées par le type de pollen utilisé par les
producteurs de palmiers dattiers. Ce dernier a mis en évidence un effet
marqué du pollen sur les caractéristiques morphologiques du noyau [41].
» Composition chimique du noyau de datte
Le tableau 4 ci-dessous résume la composition chimique de la farine de
noyau de datte (FND).

Tableau 1.4 : Composition chimique de FND [40].
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Parametre Deglet Nour Degla Baida Ghars Hamraya
Taux extraction 76 ,00 75,00 65,00 60,00
(%)
Humidité (%) 8,08+0,09 6,37+0,04 12,42+0,37 6,79+0,02
Matiere séche 91,92+0,09 93,6310,04 87,58+0,37 93,21+0,02
(%)
Cendres 1,08+0,00 1,01+0,05 0,80+0,00 0,85+0,01
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(%MS)
Matiere 98,92+0,01 98,99+0,05 99,21+0,00 99,1540,01
organique
(9%MS)
Protéines 8,59+0,68 6,61+0,17 6,51+0,11 6,72+0,29
brutes (% MS)
Cellulose brute 13,54+1,17 16,27+1,39 14,78+0,60 13,94+0,31
(% MS)
Sucres totaux 6,02+1,24 7,09+0,74 7,08+0,03 7,41+0,29
hydrosolubles
(% MS)
Matiere Grasse 9,81+1,78 8,72+1,02 11,70+1,76 10,39+2,21
(% MS)
Glucides totaux 66,98+1,89 67,39+1,59 66,21+2,11 68,10+0,47
(9%6MS)
pH 5,76x0,07 5,91+0,19 6,12+0,09 5,93+0,13
Acidité Grasse 0,03+0,01 0,02+0,01 0,04+0,00 0,02+0,00
(%)

1.5.7. Utilisation des noyaux de datte

Les noyaux des dattes sont des dechets de beaucoup d’industries de transformation des
déchets, elles sont utilisées dans différents domaines :

-Fabrication de pain

-Alimentation du bétail

-Extraction des polysaccharides

- Fabrication de charbon actif

-Utilisation pharmacologique et cosmétologique (vitamine E) [41].

1.6. Interface d’un matériau composite : Notion D’adhésion

L'adhésion est un phénomene complexe qui consiste en la formation d'un contact
interfacial au niveau moléculaire entre les différents composés. Les molécules se déplacent
ensuite pour atteindre I'équilibre d'adsorption en formant des liaisons physiques, plus ou

moins fortes selon leur nature et/ou réagissent chimiquement pour former des liaisons
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covalentes. L'adhésion est donc affectée par des phénomenes de mouillabilité, de diffusion,
d'adsorption, de réactivité chimique et elle peut aussi étre d'origine mécanique. En effet, la
surface conditionne fortement les possibilités de liens chimiques ou mécaniques a
I’interface entre des matériaux. L’interface peut prendre différentes formes et conduire au
concept d’interphase, I’interphase étant une zone plus ou moins large entre les deux
adhérents, dans laquelle il existe un gradient de concentration de propriétés des deux
composants [42].

L’interphase se crée par inter-diffusion entre deux plastiques, par diffusion d’un adhésif
dans la fibre végéetale ou dans un matériau poreux. C’est donc a l’interface ou dans
I’interphase qu’agissent les forces qui sont a ’origine de 1’adhésion.

Les fibres sont donc incompatibles avec les polymeres thermoplastiques couramment
utilisés pour ces composites qui sont hydrophobes et apolaires. Pour minimiser ces
problemes, beaucoup de travaux de recherches récentes ont porté sur 1’amélioration
d’adhésion fibre/matrice [43].

1.6.1. Les méthodes de modification de I’interface

1.6.1.1. Traitement chimique

» Couplage chimique

La méthode de couplage chimique est l'une des méthodes chimiques importantes, qui
permet I’amélioration de I'adhérence interfaciale. La composition chimique des agents de
couplage leur permet de réagir avec la surface des fibres formant un pont de liaisons
chimiques entre la fibre et la matrice. En général, les agents de couplage sont des
molécules possédant deux fonctions, la premiére fonction réagit avec les groupes -OH de la

cellulose et la seconde avec les groupes fonctionnels de la matrice [44].

» Traitement des fibres par les silanes

La modification par les silanes est 1'une des techniques les plus étudiées dans la
bibliographie pour la modification des fibres lignocellulosiques. Grace a leurs réactivités,
les silanes peuvent se coupler chimiqguement avec les groupements de la matrice polymere.
La modification chimique des fibres par les silanes se fait par des réactions des
alcoxysilanes avec les groupes hydroxyles de la cellulose en milieu aqueux acide ou
basique. Par exemple Gousse a traité des whiskers de cellulose par une série

d’alkyldiméthylchlorosilane en milieu acide [45].

» Traitement a la soude
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Le traitement a la soude ou mercerisage est l'un des traitements chimiques les plus utilisés
avec les fibres naturelles lorsqu'elles sont utilisées pour renforcer les thermoplastiques et
thermodurcissables. La modification importante apportée par un traitement alcalin est la
diminution des liaisons hydrogene entre la cellulose et les deux autres principaux
constituants : hémicellulose et lignine. La définition standard du mercerisage (proposée par
la norme ASTM D 1965) est la suivante : procédé qui consiste a soumettre une fibre
végétale & une interaction avec une solution aqueuse concentrée d'une base forte, dans le
but de provoquer un gonflement important résultant en des changements dans la structure

fine, la dimension, la morphologie et les propriétés mécaniques.

Le traitement par la soude change la topographie de la surface les fibres, supprime la cire,
la pectine, une partie de la lignine, et I’hémicellulose ce qui est favorable a I'utilisation
ultérieure des fibres comme renfort de matériaux polymeres. En effet, 1’élimination de ces
composants est nécessaire car du fait de leur structure amorphe, ils conduisent a une

résistance en traction plus faible [44].
1.7.1.2. Traitement physique

» Traitement des composites par irradiation gamma

L’irradiation des polymeéres par rayonnements ionisants tels que les rayonnements gamma,
permet de créer des intermédiaires trés réactifs (ions et des états excités), qui peuvent
réagir par plusieurs manieres, produisant ainsi des radicaux libres et par conséquent dans la
disproportion, I’arrachement de 1’hydrogéne, arrangements et / ou la formation de

nouvelles liaisons.

Le degré de ces modifications dépend essentiellement de la structure du polymere et la
dose d'irradiation. La description des rayonnements nécessite de connaitre la définition de

plusieurs notions concernant les paramétres d’irradiation tel que :

- L’énergie du rayonnement ionisant détermine son pouvoir de pénétration dans le
matériau. Dans le cas des rayons y émis par le °°Co, le radionucléide se désintégre par

émission de deux photons d’énergie égale a 1,17 MeV et 1,33 MeV.

- Le flux © est le nombre de particules incidentes bombardant une cible par unité de temps
et par unité de surface de I’échantillon cible. L’unité de flux est donc : (nombre de

particules).cm?. s .
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- La dose absorbée correspond a 1’énergie totale absorbée par la cible par unité de maticre
et est exprimée en Gray (Gy). 1 Gy équivaut a une énergie absorbée de 1 Joule par kg et
correspond a 100 rads, I'unité de dose anciennement utilisée. Cette définition se différencie
de celle du kerma qui représente 1’énergie cinétique de toutes les particules émises lors du

passage d’un rayonnement ionisant par unité de masse. Le kerma est aussi exprimé en Gy.

La différence entre dose absorbée et kerma est importante a prendre en compte dans le cas
de rayonnement gamma car une partie des ¢électrons est projetée vers I’avant de la surface
du matériau. L’énergie de ces électrons n’est donc pas absorbée a la surface du matériau et

dans ce cas, ne sera pas comptabilisée dans la dose absorbée mais dans le kerma

- Le débit de dose correspond a la vitesse a laquelle I’énergie est absorbée par la cible et
s’exprime en Gy.st. Dans le cas des rayonnements gamma, le débit de dose est

directement relié a ’activité de la source qui décroit avec le temps [5].

» Traitement par decharge électrique (corona, plasmas froids)

Sont trés efficaces sur les polymeres non actifs comme les polyoléfines. La modification
des fibres cellulosiques par ce type de méthode a connu plusieurs succés dans le cadre
d’études sur les composites CBP (propriétés mécaniques, réduction de la viscosité au point
de fusion).

Le traitement corona, ou effet couronne, est une technique d’activation de surface par
oxydation. Cela se traduit par une augmentation de la concentration des groupements

aldéhyde lors de I’activation de la surface du bois [46].
» Traitement aux irradiations UV

Le traitement au rayonnement UV permet d’oxyder la surface du matériau traité. L’oxydation
de la cellulose sous UV est aussi efficace que d’utiliser des méthodes chimiques. Ce traitement
engendre une amélioration des performances mécaniques du composite, cependant, un temps

d’exposition trop long au rayonnement UV conduit a une dégradation des fibres [47].
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Dans ce chapitre, nous nous intéressons aux travaux et recherches menés sur les matériaux
composites polymere/fibre lignocellulosiques traités par rayonnement gamma. Une synthése
bibliographique vaste sur les différentes approches utilisees pour améliorer [I’interface
charge naturelle/polymeére par traitement de composite, ou bien par traitement de la surface
des fibres lignocellulosiques avant de les incorporer dans les matrices polymeres sera

développée.

Bellili et al. (2014) [1], ont étudie I'effet de differentes doses de rayonnement gamma (10 et
70 kGy) sur les propriétés mécaniques thermiques et rhéologiques des composites
polychlorure de vinyle (PVC) / Farine de grignon d’olive (FGO). Des formulations & base
de PVC vierge notées FO, et 80% en PVC chargé avec 20% en farine de grignon d’olive
notées F20, non irradiées et irradiées ont été effectueées. Les comportements mecanique,
thermique et morphologique de ces mélanges ont été évalués. Une bonne dispersion de la
charge et de meilleures propriétés mecaniques et thermiques des composites PVC/FGO ont

été obtenues apres le traitement.

Une diminution de la contrainte et de I’allongement a la rupture des composites chargés
avec 20% de la farine de grignon d’olive comparés avec celle de la matrice PVC. La
diminution de la contrainte est estimée a 7% pour les formulations F20 et la diminution de
I’allongement & la rupture est de I’ordre de 80 % aprés 1’ajout de 20% de la farine de
grignon d’olive. Ils ont attribué cette baisse a la diminution de la force de liaison entre la
charge et la matrice qui empéche la propagation de 1’effort ce qui cause la fragilisation du
matériau composite. Le module de Young des composites F20 a été amélioré en passant de
189 MPa pour le FO a 193MPa pour F20. Cela a été expliqué par le fait que les particules de
caractére rigide de la farine ont tendance a former une armature dans le composite

conduisant a une forte résistance.

Une légere augmentation de la contrainte et de 1’allongement a la rupture des échantillons
irradiés a été observée et ce, quel que soit la dose d’irradiation comparée a celles des
composites F20. Cette légére augmentation a été attribuée a une légere amélioration de la

dispersion de la fibre et d’adhésion interfaciale apreés le traitement par irradiation gamma.

Les échantillons irradiés ont enregistré des modules plus importants avec 1’augmentation de

la dose d’irradiation.

Pour vérifier les résultats de la traction, les différents échantillons ont été analysés par la

microscopie électronique a balayage et les images sont représentées sur la figure I1.1.
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Figure 11.1 : Effet des irradiations gamma sur la morphologie des composites a) FO, b) F20,
c) F2010kGy, d) F2070kGy [1].

La surface de I’échantillon sans farine est lisse et homogéne. L’augmentation de la rugosité
des échantillons aprés I’incorporation de la farine de grignon d’olive est clairement
observée sur la figure 11.1b. La farine a été complétement arrachée de la matrice PVC en
laissant des cavités en raison de la faible adhésion interfaciale matrice /charge, par

conséquent les propriétés mécaniques se trouvent ainsi affectées.

Diop. P.A et al [2], ont réalisé une étude sur ’influence de la dose d’irradiation aux rayons
gamma sur la morphologie et la cristallinit¢é des composites bois/polypropylene.
L’irradiation gamma (y) a été effectué sur le (PP) en présence de charges telles que les
fibres de bois a des compositions différentes et a des doses variables. Ces composites sont
constitués d’une matrice (PP) renforcée par : du bois a différents taux et pour améliorer la
dispersion des fibres de bois les additifs suivant (Argile (closite 10A) et PPgMA) ont été
ajouté. Les résultats ont montré que I’irradiation a provoqué des modifications importantes
sur la cristallinité mais aussi sur la morphologie des composites. Ces modifications étaient
liées de la dose et de la composition des matériaux. Elles s’étaient traduit par la dégradation
du composite par la présence de fissures sur les images de MEB des échantillons sans
additifs a des doses inférieures a 5kGy, et une diminution du taux de cristallinité attestée par
une diminution de I’intensité et de la largeur des pics avec I’augmentation du taux de bois.

Ils ont constaté une amélioration considérable de compatibilité PP / bois par I’ajout
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d’additifs tels que I’argile et le PP-g-MA, et inhibition de la dégradation causée par

I’irradiation.

Bellili et al [3], ont étudié les perfectionnements des matériaux composites renforcés par une
charge naturelle modifiee par irradiation gamma. La charge utilisée est la farine de résidus
d’olive (ORF). Cette farine a été irradiée a des doses de 10, 25, 50 et 70 (kGy) et incorporée
dans le poly (chlorure de vinyle) (PVC) dans différents taux de 10/90 et 20/80 (ORF % en
poids / PVVC % en poids) pour la préparation de composites.

La modification de la farine de grignon d’olive par les rayonnements gamma a ¢été effectuce
afin d’améliorer la compatibilité entre le PVC et la ORF. Etude morphologique de la farine de
grignon d’olive par le microscope électronique a balayage (MEB) a été effectuée et les
micrographies obtenues sont présentées dans la figures 11.2. 1l a été observe que la charge non
traitée a tendance a s’agglomérer, on outre, apres I’irradiation de la farine de grignon d’olive,

la granulomeétrie a été réduite et les particules ont été bien dispersees

. 3

%

AccV SpotMagn Det WD }———————— 100 um cc.V SpotMagn Det WD }‘—{ 100 pm
150kv 50 250x SE 163 farine de grignon 150kvV 50 250x SE 164 farine de grignon traitee 70

Figure 11.2 : Micrographie MEB de la farine de grignon d’olive : a) F, b) F70 kGy.

La stabilité thermique de la farine de grignon d’olive apres le traitement par irradiation
gamma a été étudiée par ’analyse thermogravimétrie par le suivie de I’évaluation de la perte
de masse en fonction de la température. Les parametres thermigues obtenus sont résumés dans
le tableau I1.1.

Tableau I1.1 : Paramétres thermiques obtenus par I’analyse thermogravimetrique de la farine

de grignon d’olive.
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Formulations | Température de | Température Taux | Vitesse Température
debut de | de50% de perte | de maximale | ou la vitesse
décomposition de masse (°C) résidu | de perte de | de perte de
(°C) % masse masse est

(%/min) maximale
°C))

F 216 326,7 33,312 | 6,12 318,5

F10kGy 215,7 311 24,18 | 6 311

F70kGy 216 297,4 13,85 |7 261,5

La température de début de décomposition de la farine non traitée ou traitée a été enregistré a
216°C, ceci implique que I’irradiation n’a pas d’effet sur la stabilité thermique de la farine de

grignon d’olive.
Le taux de résidu a eté diminue pour la farine irradiée, il est passé de 33% pour F a 24% et

13% pour F10kGy et F70kGy respectivement, soulignant que le matériau de départ soumis a

I'analyse thermique devient plus résistant a I'augmentation de la dose absorbée.

D’apres ’étude de la mouillabilité, une amélioration de I’hydrophobicité a été observée dans
le cas de la farine irradiée a 10 et 70 kGy, ceci est confirmé par la diminution d’énergie de la
composante polaire apres le traitement. La diminution des groupements polaires des
hydroxyles sur la surface de la cellulose, le composant principal de la farine de grignons
d'olive, causé par le traitement au rayonnement gamma, conduit a la réduction dans la
formation des agglomérats et une meilleure adhérence avec le PVC non polaire, ceci est
confirmé par la caractérisation morphologique des composites chargé avec la farine irradiée et
qui présente des surfaces plus homogénes par rapport aux surfaces des composites chargées
avec la farine non irradiée et par conséquent de meilleures propriétés mécaniques et

thermiques ont été obtenues.

L’objectif des travaux de Hamour et al [4], intitulé « Effets du vieillissement par irradiation
gamma sur les propriétés thermiques des composites du polypropyléne renforcé avec les
fibres d’alfa :

différentes doses d'irradiation gamma sur les propriétés physico-mécaniques des composites

Roéle des traitements de surface de fibres alfa », est d'évaluer l'effet de
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PP/fibres alpha traités et non traités. Le module de Young des composites augmentait en
présence de fibres alfa et il était plus prononcé avec la charge non traité en raison de la
réticulation, tandis que l'allongement et la déformation maximale diminuaient avec

l'augmentation de la dose l'irradiation.

Les résultats de la spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier ont montré que le PP
vierge avait une meilleure stabilité a l'irradiation gamma que le composite non traité.
L'analyse thermogravimétrigue a montré que l'ajout de fibres traitées et non traitées
améliorait significativement la stabilité thermique de la matrice polymére avant et apres
irradiation gamma. Les composites fabriqués a partir de fibres traitées et non traitées avaient

un meilleur module de stockage que la matrice vierge.

Le PVC plastifié est une variante du PVC qui a été modifié pour améliorer sa flexibilite et sa
malléabilité en y ajoutant des plastifiants. Bellili et al [5], ont élaboré et étudié le
comportement mécanique et thermique des feuilles de Imm d’épaisseur de PVC plastifié
traité par irradiation gamma a des doses d’irradiation de 10 et 70 kGy et comparé a celui du
PVC non traité. Les traitements de PVC plastifié par I’irradiation gamma a permet d’obtenir
des proprietés mecaniques meilleures, une bonne stabilité thermique, avec une augmentation
de sa mouillabilité, par rapport au PVC non traité. Ils ont montré que 1’utilisation d’irradiation
gamma comme traitement des feuilles de PVC a amélioré les propriétés mécanique
(augmentation de module de Young, contrainte et I’allongement a la rupture). Ce traitement a

engendré une augmentation notable de la tension de surface du PVC.

Sharma et al [6], ont préparé des composites a base de PVC / Poly aniline avec différents
taux de PANI (10, 20, 30, 40 et 50 %) irradies avec 75 kGy pour étudie les modifications des
propriétés optiques et structurelles par rapport aux composites non traités. Des études des
spectres FTIR d'échantillons représentées dans la figure I11.3, ont montré que l'intensité du
pic diminue avec l'irradiation gamma tout en se déplacant vers des nombres d'onde
inférieurs pour le PVC pur et de ses composites. Il a également été constaté que la teneur en

eau diminue avec l'irradiation gamma et que du CO est libéré.

Apreés irradiation avec 75kGy de rayonnement gamma, les spectres UV-VIS des composites
PVC/PANI ont été étudiés et comparés aux composites purs. 1l a été observé que la bande
interdite directe, la bande interdite indirecte et I'énergie d'Urbach du PVC pur augmentaient
avec l'irradiation gamma, ce qui peut étre attribué a une réticulation accrue du PVC par

irradiation.
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Figure 11.3 : FTIR de : a) Composites non irradiés b) Composites irradiées

L'application de la spectroscopie de fluorescence des polymeres conjugués s'est averée utile
pour étudier les processus photo physiques de ces polymeres dans I'environnement

électrochimique [6].

Les études Photoluminescence (PL), des composites ont montré un changement de couleur
d'émission vers le jaune avec l'ajout de PANI. Apres irradiation, la couleur d'émission est
décalée vers le blanc, alors que I'effet est négligeable pour les composites a plus forte

concentration en poly aniline.

La principale raison du décalage vers le rouge peut étre le désordre conformationnel et
I'extinction des excitons par les polarons en raison du transfert d'énergie de résonance de

Forster ou des mécanismes de transfert de charge [6].

Les interactions des chaines latérales ou principales des PVC et PANI conduisent a la

variation et a l'efficacité de la luminescence et a leur évolution temporelle.

L'effet de l'irradiation sur les propriétés optiques des dosimetres a film de polyéthylene de

chlorure de diméthyle jaune utilisant des plastifiants sans phtalate.

Le rayonnement gamma est souvent utilisé pour stériliser certaines fournitures médicales en
plastique car il est connu pour décomposer les molécules d'ADN dans les organismes
vivants. Cependant, ce type de rayonnement peut altérer la structure chimique du polymere,

entrainant des modifications de ses propriétés macroscopiques, Quelques travaux publiés

par Carmen Albano et al [8], dans le domaine des rayonnements gamma appliqués aux
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polyméres thermoplastiques tels que le polyéthyléne et le polypropyléne ;ont montré que
I’irradiation des composites polyoléfiniques renforcés avec des charges organiques telles
que les fibres de sisal et la sciure de bois, ou avec I'nydroxyapatite et les déchets marins
pour des applications biomédicales peut causer des modification de leur comportement

mecanique et thermique.

L'effet du rayonnement gamma sur la structure des deux polymeres a été étudié par Djamel
Tahtat et Mohamed Mahlous[9], par évaluation des propriétés mécaniques (résistance a la
traction et allongement a la rupture) et par spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier.
Les résultats obtenus ont été traités statistiquement en calculant les paramétres de tendance
centrale et de dispersion. Pour le polyéthyléne, la diminution de la résistance a la rupture
indique gqu'une dose de rayonnement de 50 kGy modifie significativement les propriétés
mécaniques quel que soit I'environnement extérieur. Au-dela de 50 kGy, la résistance a la
rupture des échantillons irradiés en présence d'oxygéne diminue plus rapidement avec
l'augmentation de la dose d'irradiation par rapport aux échantillons irradiés sous azote et sous
vide. L'allongement a la rupture semble diminuer presque linéairement avec la dose de
rayonnement jusqu'a 116 kGy. Cette réduction a été observée dans des échantillons irradiés
sous differentes atmospheres. A partir d'une dose de 150 kGy, l'allongement a la rupture des
échantillons irradiés en présence d'oxygéne diminue significativement. Alors que dans les
échantillons irradiés sous atmosphere d'azote ou sous vide, une diminution similaire de
l'allongement a la rupture n'a été observée qu'a partir de 250 kGy. L'analyse infrarouge a
transformée de Fourier a révélé un nouveau pic a 1713 cm™ pour les deux polymeres,
correspondant a I'étirement de la liaison -C=0. L'indice de carbonyle des deux polymeres a
augmenté avec la dose d'irradiation, indépendamment du milieu d'irradiation, avec l'indice de
carbonyle le plus élevé dans les échantillons irradiés en présence d'oxygene. Cela peut étre di
a l'oxydation du polymeére sous irradiation. L'oxydation est également a l'origine de
I'apparition de groupements hydroperoxydes (-COOH), observables dans le spectre infrarouge
entre 3700 et 3150 cm™. Pour le polypropyléne, la résistance a la traction et I'allongement a la
rupture diminuent rapidement avec l'augmentation du dosage, quel que soit I'environnement
extérieur. L'allongement a la rupture des échantillons irradiés en présence d'oxygene diminue

rapidement au-dela d'une dose de 30 kGy.

Les modifications des propriétés structurelles, chimiques et optiques des polymeéres entrainées
sous I’effet de I’irradiation ont été étudié par Jibrin Alhaji Yabag et al. [10]. Des nano

sphéres de polystyréne ont été appliquées sur le substrat et irradiées aux rayons gamma a une
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dose constante de 30 kGy a différents temps (1 & 5 h) dans une chambre source de césium-137
(Cs-137). La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) et la spectroscopie
Raman ont été utilisées pour caractériser les propriétés chimiques du polystyréne irradié,
tandis que la microscopie électronique a balayage (MEB) et la microscopie a force atomique
(AFM) ont été utilisées pour étudier les changements dans la topographie de surface des
échantillons. Les déviations dans les bandes d'énergie optique des films minces ont été
étudiees en utilisant des mesures de transmission et d'absorbance. Les résultats obtenus ont
montré qu'avec l'augmentation du temps d'irradiation, Les propriétés optiques changent et le
polystyrene passe progressivement d'un état cristallin amorphe a un état carboné. La taille
moyenne des particules et la rugosité des échantillons diminuent avec I'allongement du temps

d'irradiation.

DIENE N. et TIDJANI A [11], ont examiné I’effet du rayonnement gamma sur la
morphologie, le comportement thermique et les propriétés mécaniques des composites de
polypropylene/ Farine de bois, en effectuant une analyse thermogravimétrique (AGT) et une

étude calorimetrique différentielle a balayage (DSC).

Ces échantillons ont été exposeés a différentes doses gamma dans la plage 10 a 100 kGy, les
résultats ont montré que le rayonnement gamma a amélioré les propriétés mécaniques tout en
abaissant la stabilite thermique. Avec le rayonnement gamma, le balayage microscopique des
micrographes est devenu plus lisse, et nous pouvons également observer une amélioration de

I’interaction entre le polymere et la fibre de bois.

Les micrographies obtenues par le MEB des surfaces fracturées des composites non traités
(figure 11.4a) et irradiés (figures I11.4b et c) ont présenté un comportement similaire, ils ont
conclu que, le traitement par irradiation gamma ne peut pas affecter la dispersion de la charge
dans la matrice mais, il peut affecter I’interaction polymére-charge ou ils ont remarqué
d’aprés les figures 11.3b et ¢, qu’il y a moins de cavités et de micro vides causés par
I’arrachement des particules de la charge de la matrice lors de rupture par rapport aux
micrographies des composites sans irradiation. En effet, ils ont révélé qu’il y a une meilleure

force d’adhénce entre la matrice et la charge apres irradiation.
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Figure 11.4 : Micrographies MEB des surfaces fracturées des composites : a) non traités

b) irradiés a 50kGy c) irradiés a 100kGy

Les thermogrammes des composites obtenus par la DSC illustrés dans la figure 11.5, ont
montré ’apparition d’un seul pic endothermique correspondant a la fusion de PP. Ce pic a
resté constant aux faible doses (< 25 kGy) ou aucun changement visible dans le
comportement de fusion du WPC a été observé, puis tendent a augmenter avec l'augmentation
de la dose d’irradiation. Ce comportement est généré par la dégradation oxydative du PP
lorsqu'il est soumis a la dose d'irradiation importante, ce qui a favorisé la scission des chaines

polymeres.
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Figure I11.5 : Thermo grammes obtenus par la DSC des composites traités et non traité a la

présence de PP-g-MA.

Sur la figure 11.6, vers 160°C, il a été observé la présence d'un pic correspondant a la fusion
du polypropyléne pur. Les thermo grammes des composites irradiés (25, 50,100kGy) ont
présenté le méme point de fusion qui est décalé légerement vers les hautes températures, avec
I’apparition d’un épaulement supplémentaire aux alentours de 175°C. Les hauteurs ont donné

deux explications :

» La dose de rayonnement est suffisamment forte pour modifier la cristallisation de PP
et la réapparition d'une nouvelle population de cristaux plus petits qui fusionnent a plus basse
température.

> Cet épaulement provient directement des renforts qui sont sensibles aux rayons
gamma. La présence de fibres diminue la stabilité thermique, le rayonnement provoque a son
tour des scissions de chaines et tous ces phénomenes génerent une fusion précoce et elle est
plus prononcée avec des échantillons sans agent de couplage. La présence de MAPP ne
modifie pas significativement la température de cristallisation mais conduit a une
augmentation du degré de cristallinité. 11 ont mentionné aussi que le bois et le MAPP agissent

comme agents de nucléation, et la présence de ces deux éléments génére la formation de plus
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de cristaux. Cependant, plus la dose de rayonnement augmente, plus on constate que la fusion
a tendance a commencer a un stade précoce. Le fait que Tc se déplace vers des températures
plus élevées a la dose maximale de (100kGy) peut s'expliquer par une dose d'irradiation plus

élevée agissant comme un léger précurseur de la cristallisation.
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Figure 11.6 : Thermogrammes obtenus par la DSC des composites traités et non traité a la

Apres I'analyse des figures I1.7a et I1.7b qui présentent respectivement les courbes TGA et

DTG des composites irradiés et non irradiés, les hauteurs ont tiré les points suivants :

» La perte de masse initiale en dessous de 100°C est due a 1’évaporation de 'humidité
absorbée.

» La température de décomposition initiale du composite correspondant a dégradation
du bois, dans lequel la pyrolyse des composants du bois a eu lieu en dessous de 250°C.
La dégradation importante. La transformation du bois commence vers 200 — 220°C et
concerne les trois constituants majeurs du bois (cellulose, hémicellulose et lignine).

> Les étapes de perte de masse du PP pur se produisent tres lentement sous 500°C et au-
dessus de cette température, ce processus se développe rapidement.

» La stabilit¢ thermique des composites a diminué aprés le traitement, ou les
températures de décomposition des composites ont légérement diminué avec

l'augmentation des doses gamma.
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> Une augmentation de la vitesse de perte de masse avec le traitement est également
observée dans la premiére étape de la décomposition. De fortes doses d'irradiation
générent des scissions de chaines dans le matériau qui contribuent a leur tour a la
diminution de la stabilité thermique des composites.

> Pour les composites irradiés, il a été veérifié que la vitesse de dégradation maximale
était décalée vers les températures les plus basses. Ceci indique que la présence de la
farine de bois a abaissé la stabilité thermique des matériaux.

> De plus, pour ces échantillons, une perte de poids (moins de 1% aprés une irradiation
de 50 kGy et environ 1,25% apres la dose de 100 kGy) a été observée et un
jaunissement visible est déja apparu aprés 50 kGy. Ces phénomenes étaient trés
probablement des signes de dégradation

» Les mesures de TGA indiquent que lorsque le polymere est chauffé, sa stabilité
thermique s'apprécie généralement a partir de la perte de masse et son poids

moléculaire diminue fortement du fait de la dégradation des chaines moléculaires.
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Figures 11.7 : Courbes : a) TGA b) DTG des composites irradiés et non irradiés
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Chapitre 111 : Matériaux, méthodes et techniques d’analyse
Ce chapitre est consacré a la présentation des matériaux utilisés dans la préparation des
différentes formulations. Nous décrirons en détail les traitements effectués sur la farine de

noyau de datte, sur les composites, ainsi que les méthodes de caractérisations utilisées.

I11.1. Présentation des matériaux utilisés

Le PVC de type 3000H fabriqué par CIRES (USA) (de société de calandrage plastique «
CALPLAST » a Sétif, Algérie) a été utilisé pour préparer les formulations. Le plastifiant
ajouté est le dioctylphtalate (DOP). Le stabilisant thermique utilisé, de qualité industrielle
est un mélange d’huile de soja époxydee (HSE 100S) et NEW STAB 26, et I’acide
stéarique comme lubrifiant. La charge naturelle utilisée est la farine de noyau de datte. Les

noyaux de datte torréfiés et broyés ont été ramenés de la wilaya de BISKRA, Algérie.

I11.1.1. Le Polychlorure de vinyle
Tableau 1 : Propriétés physico-chimiques du polychlorure de vinyle [fiche technique].

Caracteristiques Unités Valeurs
Valeur K / 70-73

Polymérisation / Suspension

Densité apparente (g/lcmd) 0,481- 0,561
Granulométrie % 63 a230u-90a0,1pu

Yeux de poisson / 20

Teneur en cendre % 0,03

Teneur en VCM ppm <2

111.1.2. Additifs

Les additifs utilisés lors de la mise en ceuvre des différentes formulations sont :

111.1.2.1. Plastifiants
Tableau 2 : Propriétés physico-chimiques du DOP [fiche technique].

Caracteristiques Unités Valeurs
Poids spécifique g/cm?®a 20°C 0,986 + 0,003
Indice de réfraction / 1,485 + 0,003

Couleur APHA 20 max
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Acidité KOH mg/g 0,02 max
Viscosité a 20°C MPa.s 80-85
Point d’inflammabilité °C >190
Teneur en eau % <0,1
Volatilité PP*% 0,07 max
*perte en poids
Résistance volumique Q-cm, 30°C 2,0 x 10 Min
Valeur d’ester / 287+ 3

111.1.2.2. Stabilisant thermique

Tableau 3 : Propriétés physico-chimiques de stabilisant thermique (huile de soja époxydée
(HSE 100S) et NEW STAB 26) [fiche technique].

Caracteristiques Unités Valeurs

Densité g/cm®a 20°C 0,99
Viscosite MPa.s a 20°C 600

Couleur Gardner 3 max

Indice de réfraction np”? 1,4735 +0,0015
Nombre d’acide Mg KOH/g 1 max
Nombre d’iode g 12/100g 6 max
Oxirane Oxygene % 6,45 £ 0,25

111.1.2.3. Lubrifiant

Tableau 4 : Propriétés physico-chimiques de ’acide stéarique [fiche technique].

Caracteristiques Unités Valeurs
Indice d’acidité Mg KOH/g 198,00-208,00
Indice d’iode gl2/100g Max 3
Couleur / Max 2
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Figure. 1 : Les additives du PVC.

111.1.3. Préparation de la farine de noyaux de datte

Nous avons procédé au broyage de la farine de noyaux de datte afin de diminuer la taille
des particules. Pour avoir une granulométrie homogene, la charge ainsi broyée a été
tamisée manuellement par des tamis de marque NTROLS avec des différents diamétres
(315 ; 200 ; 80 um) afin d’obtenir une farine trés fine ayant un diameétre inférieur ou égal a
80 um. Ce tamisage a été réalisé au laboratoire de société algérienne des travaux routiers
ALTRO (SKIKDA).

Figure. 2 : Les tamis utilisés

I11.2. Préparation des échantillons
La résine de PVC, les différents additifs sont mélangés dans un bécher a ’aide d’une
spatule jusqu’a ce que le mélange devienne homogene. Des feuilles d’0.5 mm d’épaisseur

de FO et des mélanges F20 non traités, et traités avec les radiations y a des doses de 10, 15
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et 20 kGy ont été préparées a I’aide d’une calandre de marque OFFICINA MECCANICA
E FONDERIA RODOLFO COMERIO BUSTO ARSIZIO —ITALIA représenteée sur la
figure ci-dessous. La température le long du mélangeur a deux cylindres est maintenue a
160°C, pendant un temps de séjour de 15 min. Les feuilles sont par la suite découpées sous

la forme appropriée pour les caractériser.

Figure. 3 : La calandre utilisée dans la préparation des composites.

I11.3. Irradiation des echantillons

L’irradiation de nos échantillons a été faite au centre de recherche nucléaire a Alger
(CRNA) en utilisant la source de rayonnement gamma. Ces rayonnements gamma sont
obtenus de la désintégration du Co®.

Les formulations ont été preparées, en variant la dose de I’irradiation gamma.

-Une formulation de PVVC non chargée et non traitée notée FO.
-Quatre formulations de PVC chargées avec 20% de la farine de noyaux de datte non
traitée et traitée avec les radiations gamma a des doses de 10 ,15 et 20 kGy, notés : F20,

F20T10kGy, F20T15kGy et F20T20kGy respectivement.

Tableau I11.5 : Composition massique des formulations de PVC/ FND.
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Formulation FO | F20 | F20T10 | F20T15 | F20T20
Produits
(9)
PVC 100 | 100 100 100 100
NEW STAB 2 | 2.65 | 2.65 2.65 2.65 2.65
DOP 30.2 | 30.2 30.2 30.2 30.2
Acide stéarique | 0.25 | 0.25 0.25 0.25 0.25
HSE 100 S 2 2 2 2 2
FND 0 20 20 20 20

I11.4. Méthodes de caractérisations

111.4.1. Caracterisation des matériaux composites

111.4.1.1. Test d’absorption d’eau

Le probléme de l'affinité des fibres naturelles pour l'eau a un impact négatif sur les
performances des composites polymere/fibres naturelles. Pour déterminer le taux
d’absorption d’eau des composites élaborés, les échantillons ont été séchés dans une
étuve a 60 °C pendant 4 heure, puis ont été refroidis dans un dessiccateur et pesés
immédiatement (mO) sur une balance analytiqgue avec une précision de 0,0001 g. Les
échantillons ont ensuite été immerges dans de I'eau distillée a 25°C. Des préelévements
périodiques chaque 24 heures, ont été effectués, I’eau a la surface des 1’échantillon a été
absorbée avec un papier-absorbant et les échantillons sont a nouveau peses (ml). Le taux

d’absorption d’eau en (%) a €té calculé par la formule suivante :

m0 —m1

TH= ———
mo 100

Ou:
Mo - la masse de 1’échantillon avant I’immersion

mz : la masse de 1’échantillon aprés I’immersion
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Figure.4 : Test d’absorption (laboratoire de Génie des Procédés, Université de 20 Aout
1955 Skikda).
111.4.1.2. La densité

Pour la détermination de la densité, la méthode pycnométrique a été utilisée. Le prince de
cette technique repose sur la poussée d’ARCHIMEDE, pour procéder a la mesure de la densité de
différents échantillons, la fiole du pycnometre a été remplit avec 1’eau distillé et le bouchon
capillaire a été ajusté, le volume d’eau débordé a travers le tube capillaire a été essuie, le
pycnometre remplit a été pesé et noté (my).

Ensuite un petit morceau d’échantillon de masse (mg), a été introduit dans la fiole en
ajustant le bouchon et essuyant I’excés d’eau débordé, le pycnométre contenant notre

échantillon a été pese et noté (ms). La densité a été calculé a partir de la formule suivante :

ml1l —moO
(m3 —m2) — (m2 —m1)

Densité(d) = * d(eau)

Ou:
e d (eau) : La densité du I’eau.
e Mo:la masse du pycnomeétre vide.
e M1 la masse du pycnomeétre remplit d’eau.
e My la masse du I’échantillon.

e mz: la masse du pycnomeétre remplit d’eau avec 1’échantillon.
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Figure. 5 : Un pycnometre

111.4.1.3. Caractérisation de surface des composites par microscopie optique

L’observation par microscopie optique des échantillons non traitée et traitée, nous a permet
de visualiser I’état de surface de différents composites et la dispersion de la charge dans la
matrice sous I’effet d’irradiation. Les observations sont effectuées a 1’aide d’un microscope

optique Optika HC 4*0.1160/0.17 a agrandissements ..... fois.

Figure. 6 : Microscope optique (Optika HC 4*0.1160/0.17).

A

I11.4.1.4. Test de traction
C’est I’essai meécanique le plus freqguemment utilisé, qui consiste & soumettre une

éprouvette en forme d’altére de type « Haltere méthode », dans les machoires d’un
dynamomeétre. La mesure des propriétés mécaniques a la rupture des plaques est effectuée
au niveau de laboratoire de « CALPLAST » a Sétif Alger & I’aide d’une machine de
traction de type JJ-TEST / UTM SERIES (Figure 6). La vitesse de déformation est

maintenue constante a 25 mm/min.
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La machine est reliée a un micro-ordinateur qui effectue tous les calculs nécessaires et

trace les courbes contrainte/déformation.

Figure. 6 : La machine d’essai de traction utilisée.
Le module d *Young (E) exprimé en MPa ou en GPa, appelé aussi module d’¢élasticité. On
appelle loi de Hooke la relation :

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

suivante :

Ou:
. o : Contrainte a la rupture.

« S : Section de I’éprouvette.

« F: Laforce d’étirement

L’allongement a la rupture correspondant est exprimé en %, selon la formule

suivante :
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&% = I0*100

« & :Allongement a la rupture.

« L :Longueur finale de I’éprouvette.

« Lo: Longueur initiale de I’éprouvette.
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Chapitre 1V : Résultats et Discussions

Les propriétés physiques, optiques et mécaniques des composites renforcés par la farine de

noyaux de datte irradiées et non irradiées ont été étudiees.

IV.1. Caractérisations physiques

IVV.1.1. Taux d’absorption d’eau

L’évolution de taux d’absorption d’eau des composites PVC/FND a différentes doses

d’irradiation et en fonction du temps d’immersion est illustrée sur la figure 1V.1.
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Figure 1V.1 : L’évolution de taux d’absorption d’eau des composites PVC/FND a

différentes doses d’irradiation, en fonction du temps d’immersion.

On remarque que le taux d’absorption d'eau augmente avec le temps d’immersion et apres
’ajout de 20% de FND a la matrice PVC. Ce phénomene est attribué a la forte affinité de la

charge avec I’eau. Cependant, la farine des noyaux de datte est fortement riche en
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groupements hydroxyles, ces derniers forment avec les molécules d’eau des liaisons

hydrogénes.

Les composites renforcés par la charge irradiée ont absorbé une quantité d’eau inferieure par
rapport aux composites non traités. Les taux d’absorption d’eau les plus faibles sont

enregistrés par les composites traités a 10 et 15kGy.

Les groupements fonctionnels formés apres I’irradiation réagissent avec les groupements
hydroxyle OH de la surface de la farine et empéche la farine cellulosique de se lier avec

I’eau par liaisons hydrogenes, diminuant ainsi la quantité d’eau absorbée.

Pour les composites renforcés avec la charge irradiée a 10,15 et 20kGy, les taux d’absorption
d’eau maximums sont estimés a 3.5, 3.7 et 4% respectivement. Pour le PVVC vierge, une trés
faible quantité d’eau absorbée, est enregistrée d’environ 0,0414% en 24h et ne dépasse pas
0,1904% en 30 jours, ceci est due a la nature apolaire de ce polymére qui lui confére le

caractére hydrophobe, ces valeurs sont confirmées par Boukerrou et al [1].
IV.1.2. La densité

L’étude de I’effet de la charge et I’irradiation gamma sur la densité des composites élaborés

a ete realisé et les résultats obtenus sont illustrés sur la figure 1V.2.
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Figure 1V.2 : Evolution de la densité des composites PVC/FND en fonction de la dose

D’apres la figure 1V.2, on remarque que la densité reste constante apres 1’ajout de la charge
et méme pour les composites renforcés par la farine de noyaux de datte irradiée. On peut

conclure que le traitement par irradiation gamma n’a pas d’effet sur la densité des

composites.

IV.2. Caractérisation optique

La dispersion de la farine de noyaux de datte traitée et non traitée dans la matrice PVC a été

vérifiée par la microscopie optique, et les micrographies obtenues sont présentées dans la

figure 1V.3.

1
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d’irradiation.
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Chapitre 1V : Résultats et Discussions

Figure IV.3 : La microscopie optique des composites renforcés par la charge traitée et non
traitée
La micrographie de FO présente une seule phase, par contre celle de la matrice renforcée par
la charge non traitée montre ’apparaissions d’une phase correspondant a la charge, dispersée
dans une autre phase correspondant a la matrice. Un phénomene d’agglomération de la farine
de noyaux de datte est observé dans les images des formulations contenant la charge non
traitée. Ce phénomeéne a été expliqué par la mauvaise dispersion de la charge de nature
hydrophile dans la matrice a caractére hydrophobe. Les micrographies des composites
renforcés par la charge irradiée montrent moins d’aggloméras et la meilleure dispersion a

été observée pour les composites traités a 10 kGy. On peut conclure que le traitement par
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irradiation gamma a diminué le caractere hydrophile de la charge ce qui résulte sa bonne
dispersion dans la matrice PVC. Ce résultat confirme les résultats obtenus par la mesure du

taux d’absorption d’eau.

IV.3. Caractérisation mécanique
Etude de I’effet de la charge et I’irradiation gamma sur les propriétés mécaniques obtenues

par la traction des composites préparés a été réalisee.

L’effet de la charge et I’irradiation gamma sur les propriétés mécaniques des composites
irradiés et non irradiés a été suivi par le changement du module de Young, la contrainte et

I’allongement a la rupture.

IV.3.1. Module de Young

La variation de module de Young des différents échantillons P\VC/FND non traités et

traités avec I’irradiation gamma sont représentés sur la figure 1V.4.
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Figure IV.4 : La variation de module de Young des différents échantillons P\VC/FND non
traités et traités avec I’irradiation gamma.
D’aprés la figure 1.4 on remarque que la présence de la farine de noyaux de datte dans la

matrice PVC augmente le module de Young par rapport aux PVC vierge.
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La majorité des travaux de recherches ont constaté une augmentation de la rigidité des
composites accompagnée d’une hausse du module d’Young a cause de I'utilisation d’une

charge rigide [2].

Des résultats similaires ont été rapportés par DJIDJEL et al [3] et SAPUANA et al [4], ou
ils ont attribué ce comportement a la phase rigide de la farine du grignon d’olive dispersée

qui confere une grande rigidité a la matrice polymere.

Les composites renforcés avec la charge irradiée ont présenté de faible module par rapport
aux composites non traités. La raison de la diminution de la rigidité peut étre expliquée par

le changement du mécanisme de déformation.

Le module de Young augmente avec I’augmentation de la dose d’irradiation, mais reste

inférieur a celui du composite non traité.
IV.3.2 : Contrainte a la rupture

La variation de la contrainte et 1’allongement a la rupture avant et aprés I’incorporation de
la charge non traitée et traitée a différentes doses d’irradiation sont représentées dans la

figure IV.5. et IV.6.
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Figure IV.5 : La variation de la contrainte a la rupture avant et aprés 1’incorporation de la

charge non traitée et traitée a différentes doses d’irradiation.
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On observe une diminution de la contrainte et de ’allongement a la rupture des composites
chargés avec FND non traité comparé a celui de PVC non chargé. Ces résultats sont en
accord avec beaucoup de travaux, BOULAHIA [5], BELLILI et al [6].

Cette perte en contrainte et en déformation est di a une mauvaise adhésion interfaciale entre
le PVC et la farine de noyaux de datte, et peut étre aussi expliqué par une mauvaise
dispersion de la charge, et par conséquent la formation d’agglomérats responsables de la
fragilisation du matériau.

Une amélioration de la contrainte a la rupture a été observée pour les composites traités par
rapport au composites non traités.

D’apres Bellili [7], les modifications chimiques de la cellulose aprés I’irradiation sont des
conséquences des réactions des radicaux unimoléculaires ou bi-moléculaires. La scission
peut conduire a l'ouverture du cycle d'anhydro glucose ou rupture de liaison glucoside. Dans
les deux cas, des groupements carbonyles sont produits. En raison de scission de chaines en
petits fragments, il ya possibilit¢ de changements de conformations conduisant a
I’augmentation de liaison d’hydrogene intermoléculaire, conduisant au renforcement de la
structure tridimensionnelle. lls ont constate qu’a des faibles doses d’irradiations, la
déshydrogeénation de la cellulose par les rayonnements gamma conduit aux formations des

liaisons intermoléculaires resultant en une augmentation de la résistance a la rupture.

Takéacs E. et al [8], constate que les liaisons d’hydrogenes intermoléculaires peuvent
remplacer les liaisons d’hydrogénes intramoléculaires de plus en plus qu’on augmente la
dose d’irradiation. Cependant, il est possible de produire une réticulation entre les chaines

voisines par l'intermédiaire des radicaux produits.

1V.3.3. Allongement a la rupture

La variation de 1’allongement a la rupture avant et apres 1’incorporation de la charge non
traitée et traitée a différentes doses d’irradiation est illustrée dans la figure 1V.6.
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Figure IV.6 : La variation de I’allongement a la rupture avant et aprés 1’incorporation de la

charge non traitée et traitée a différentes doses d’irradiation

A partir de la figure IV.6, qui illustre I’évolution de I’allongement a la rupture du PVC et
des composites PVC/FND non traité et traité¢ avec des doses d’irradiation de 10, 15 et 20
kGy, une diminution significative de I’allongement a la rupture est remarquée avec

I’augmentation de la dose d’irradiation.

John et al. [9] ont étudié I’allongement a la rupture des composites chargés avec des fibres
de sisal traitées chimiquement, et ils ont enregistré des valeurs inférieures a celles des
composites préparés avec des fibres non traitées. Ils ont expliqué cette diminution par la
meilleure dureté et rigidité obtenues grace a une forte adhérence entre la fibre traitée et la

matrice en caoutchouc.
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Conclusion générale

L'objectif du travail présenté dans ce mémoire est d'étudier le comportement de matériaux
composites constitués d’une matrice de polychlorure de vinyle renforcée par la farine de noyaux

de dattes non traitée et traitée par irradiation gamma a des doses 10, 15 et 20 kGy.

Les proprietés des composites PVC/FND élaborés sont ensuit déterminées par la mesure de
taux d’absorption d’eau, mesure de le densité, I’analyse au microscope optique et le test de

traction.
Compte tenu des résultats obtenus, on peut tirer les conclusions suivantes :

La caractérisation physique par la mesure de taux d’absorption d’eau et la densité nous a permis

de déduire que :

> La forte affinité de la charge avec 1’eau conduit a une augmentation de taux
d’absorption d’eau apres 1’ajout de 20% de FND a la matrice PVC.

» L’interaction des groupements fonctionnels formés apres irradiation avec les
groupements hydroxyle OH de la surface de la farine a diminué la quantité d’eau
absorbée. Par contre, le traitement par irradiation gamma n’a aucun effet sur la
densité des composites.

» Les micrographies obtenues par la microscopie optique a montré que les particules de
la farine de noyaux de datte non traitée, tendent a se regrouper et former des agglomérats
dans la matrice PVC. En revanche, moins d’agglomérations et meilleure dispersion ont

été observées pour les composites renforces par la charge traitée.
La caractérisation mécanique des composites a montré que :

> Le comportement de la phase rigide de la farine de noyaux de datte dispersée confere
une grande rigidité a la matrice PVC ce qui conduit a ’augmentation de module
d’Young.

» Une perte en contrainte et en déformation est observée en raison d’une mauvaise
adhésion interfaciale entre le PVC et la farine de noyaux de datte non traitée.

» Lascission de chaines en petits fragments provoqueée par I’irradiation gamma conduit &
la possibilité de changements de conformation, menant a I’augmentation de liaison
d’hydrogéne intermoléculaire, ce qui conduit a "augmentation de la résistance a la

rupture.,

59



Annex



Tableau 1 : Taux d’absorption d’eau

PVC F20 F20 T10 F20T15 F20T20
24h 0,88 1,57 1,76 2,803 1,6
92h 0,88 31 2,65 2,803 3,2
116h 0,88 31 2,65 3,738 3,2
140h 0,88 31 2,65 3,738 3,2
164h 0,88 3,93 3,53 3,738 4
188h 0,88 3,93 3,53 3,738 4
260h 0,88 3,93 3,53 3,738 4
284h 0,88 3,93 3,53 3,738 4
308h 0,88 3,93 3,53 3,738 4
332h 0,88 3,93 3,53 3,738 4
356h 0,88 3,93 3,53 3,738 4
428h 0,88 3,93 3,53 3,738 4
452h 0,88 3,93 3,53 3,738 4
476h 0,88 3,93 3,53 3,738 4
Tableau 2 : La densité
Formulation | PVC vierge | F20 F20T10 F20T15 F20T20
Densité 0,408 0,409 0,408 0,408 0,408
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Tableau 3 : Test de traction

Grandeurs | PVC vierge | FND/PVC PVC/FNDT
non traité
(F20) 10 KGy 15 KGy 20 KGy
Module de 73,4 83 60,1 70,73 85,75
young E
(MPa)
Contrainte a 28,46 22,80 29,90 28,10 21,51
la rupture o
(MPa)
Contrainte 20,8 14,02 14,71 14,46 11,92
maximale ¢
(MPa)
Allongement | 415,144 317,748 314,212 302,900 243 ,62
ala rupture
£ (%)
Allongement 355,704 291,760 290,649 283,368 230,50
maximale &
(%)
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Résume

Dans ce modeste travail, la farine de noyaux de datte a été valorisé par son utilisation comme
renfort dans la confection des composites a matrice polychlorure de vinyle avec un taux de
charge de 20%. Un traitement physique par irradiation gamma a des doses de 10, 15 et 20 kGy
a éte effectué afin d’améliorer I’adhérence interfaciale P\VC/FND. Une diminution du caractere
hydrophile de la charge aprés le traitement a été mise en évidence par la diminution de taux
d’absorption d’eau des composites renforcés par FND irradiée, et ceci est confirmé par la bonne
dispersion de la charge traitée dans la matrice, observée par le microscope optique, par
conséquent, de meilleures propriétés mécaniques ont été obtenues.

Mots clés : Farine de noyaux de datte, polychlorure de vinyle, irradiation gamma.

Abstract

In this modest work, date kernel flour was valorized by its use as a reinforcement in the
manufacture of polyvinyl chloride matrix composites with a filler content of 20%. Physical
treatment by gamma irradiation at doses of 10, 15 and 20 kGy was carried out to improve
PVC/FND interfacial adhesion. A decrease in the hydrophilic character of the filler after
treatment was evidenced by the lower water absorption rate of the irradiated FND-reinforced
composites, and this was confirmed by the good dispersion of the treated filler in the matrix,
observed by optical microscopy, as a result of which better mechanical properties were
obtained.

Key words: Date stone flour, polyvinyl chloride, gamma irradiation.
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