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INTRODUCTION GENERALE

Les polyméres sont de plus en plus présents @am Iquotidienne. De tout temps
I’'homme a cherché a les exploiter pour se noysayr produire de I'énergie, pour construire,
ameéliorer et agréementer son habitat, pour se pegtégour se déplacer et transporter.
Cependant, on les utilise rarement seuls, mais t@sla d’autres matériaux, permettant ainsi
d’associer les propriétés de chacun. L'utilisatignmatériaux composites, préférentiellement
aux matériaux traditionnels se justifie par de haeiles propriétés spécifiques.

Les charges les plus couramment utilisées sonchkiasgyes minérales qui sont bien
connues pour améliorer les propriétés mécaniquepdigmeres. Actuellement, les prix des
polymeres issus du pétrole augmentent fortement.okine, les matériaux composites
constitués de tels produits générent en fin delegetonnes de déchets non dégradables qu'il

est difficile a recyclef1].

Cependant, dans un souci de protection de I'enmgorent et de la santé publique, les
matériaux composites a base des fibres végétaldsrite a intégrer un caractére écologique
(ex: matieres recyclables ou biodégradables). lisation de fibres végétales comme le bois,
le chanvre, le jute et le lin, en remplacant leafads synthétiques (fibres de verre,
carbone...) dans les composites a matrices polymesi@pparait aujourd’hui comme une

alternative forte intéressante [2].

Ainsi, le nombre d’études concernant ces nouveaux matégatpen continuelle
augmentation et leur développement représentejen enportant. Des travaux antérieurs ont
pu mettre en évidence les avantages et les limnsiintrinséques a ces nouveaux matériaux.

Parmi les avantages on cite [3]:

» un maximum de légéreté lié a la faible densitéadiibre végétale;
e un colt minimum (abondance des fibres);

* une bonne compatibilité avec les exigences lidengironnement
Cependant, les limitations peuvent se résumdd]:

* la mauvaise dispersion des fibres dans la matrice dormation d’'un matériau
hétérogene. Les fonctions hydroxyles de la celtuiosment des liaisons hydrogenes
entres les chaines de cellulose;

* la capacité des fibres naturelles a retenir I'eau;



* la faible stabilité thermique des fibres naturelld®rigine végétale. Celles-ci
commencent a se dégrader a 200°C. Les bio-compakiigent alors impérativement
étre mis en ceuvre aux températures les plus fajdssibles, ce qui limite les
applications avec certains polymeéres techniques [3]

Afin de réduire ces problemes liés a la naturgale la fibre, différents traitements
peuvent ameéliorer I'adhésion, la dispersion desefibet la stabilité thermique. Il s’agit de
traitements physiques (modification des propriétéscturelles ou surfaciques) ou chimiques
(décristallisation de la cellulose puis plastifioatde la fibre par greffage, traitements alcalins

ou peroxydes, divers greffages...).

L'une de ces fibres végetales est le Genét d’EspaQette plante est intéressante du
point de vue économique, car son abondance pertaretishger sa possible utilisation pour la
production de matériaux composites a base de raghdtymérique et de charge végétale.
Aussi, I'arbrisseau est facile a récolter, ne ngitepas beaucoup d’eau et supporte la chaleur.

Ces deux conditions sont généralement réuniesplasi®urs régions du pays.

Dans un contexte de valorisation et du développénaes bio-composites, notre travail
a été réalisé afin d'élaborer et de caractérisenauveau matériau composite a base de
polyéthyléne basse densité renforcé par differients de farine de Genét d’Espagne obtenue
a partir des tiges de l'arbuste. La charge a att®& avec une solution d’hydroxyde de sodium
(1,25 N) a différents temps et a différentes tenapges. Les composites obtenus ont été
soumis a plusieurs technigues de caractérisatiopavair le test structural (Infrarouge a
Transformée de Fourier IRTF), les essais meécasiqohoc, traction et dureté), l'essai

rhéologique (l'indice de fluidité), I'essai thermmgq(Calorimétrie Différentielle a Balayage

DSC), test de densité et les essais d'environnefabesbrption d'eau et la biodégradation).

Ce mémoire s'articule sur deux grandes parties@tude bibliographique et un protocole

expérimental.
L'étude bibliographique se répartie en trois chiapit

Le premier chapitre est consacré a une analy$edpiaphique sur les charges organiques
naturelles comportant des généralités sur les ebarégétales, leurs compositions chimiques
et leurs avantages et inconvénients avec quelquelicaions des composites a base des

charges végétales.



Dans le deuxiéme chapitre nous présentons lesrimatécomposites, les procédés de
mise en ceuvre des agro-composites a matrices potpraéet les parameétres qui affectent les

propriétés des matériaux composites.

La modification de la surface des charges végetpdait se faire par des méthodes

physiques, physico-chimiques ou chimiques, cddalésillé dans le troisieme chapitre.
Le protocole expérimental est constitué de deuypittes:

Le quatrieme chapitre décrit les matériaux utdisainsi que les techniques

expérimentales utilisées.

Le cinquieme chapitre est consacré a la discusidensemble des résultats obtenus
a partir des différents tests effectués.

Enfin, dans la conclusion, nous évoquerons lescaux résultats trouvés et nous

décrirons les perspectives ouvertes par ce travail.
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CHAPITRE UN

LES CHARGES ORGANIQUES
NATURELLES
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|. Les charges organiques naturelles

|.1. Généralités

Les charges naturelles peuvent étre définies comde® charges renouvelables
d'origine végétale ou animale. La plupart des amdjorigine animale sont fournies par des
mammiféres (mouton, chévre et le lapin), mais apasile cocon du ver a soie. Quant aux
charges d'origine végétale, elles sont issues tigdade la feuille ou de la graine de plantes
diverses [3]. Prés de 30 millions de tonnes degdsanaturelles sont produites chaque année
dans le monde, la principale étant le coton (20iong de tonnes), suivie de la laine et du jute

(2 a 3 millions environ chacufd].

La connaissance des propriétés et les caraagguéstides charges naturelles d’origine
végeétale (densité, taux de cellulose, angle miendifire, taux d’adsorption d’humidité...)
est indispensable a fin de relier la structure de charges a leurs propriétés dans les

matériaux [5].

Les charges végétales ont des applications dansod#reux domaines, comme
l'industrie du textile et du papier. Elles font audeur apparition dans les matériaux
composites du secteur du batiment ou de I'industu®mobile ou elles se substituent aux

charges minérales [6].

|.2. Présentation de quelques fibres végétales
[.2.1. Le Genét d’Espagne

Le genét d'Espagne, en anglais, «Spanish braanbste aux fleurs jaune-vif, ses
tiges, souvent sans feuilles, restent vertes umad@artie de I'année. C'est une plante qui
peut atteindre 2 m, et qui supporte autant lesdgmisécheresses que les froids torrides. On le

trouve le plus souvent en plaine et dans les mdglis

Originaire d'Europe, d'Afrique du Nord et d'Asecmentale, On le trouve en Espagne
ainsi qu'en France, dans les régions méditerrae&efirfleurit du printemps a l'automne. Ses

fruits contiennent des graines toxiques.

L'un des deux genres, qui comporte environ cintpuaspeces, est caractérisé par des
feuilles a trois folioles, et par I'absence d'épingespéce la plus connue de ce genre est le
genét a balais qui atteint 3 m de haut. L'autreegeampte environ quatre-vingt-dix espéces a
feuilles simples, habituellement armées d'épinesgénét des teinturiers a des fleurs jaunes

bien voyantes qui produisent une teinture jaungelit atteindre 1 m de haut.
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Le genét d'Espagne est un arbrisseau tres décayatiappartient a la famille des
Fabacées (ou Papilionacées). Ses rameaux cylirdrisppnt creux, avec tres peu de feuilles.
Les fleurs sont disposées en grappes. Autrefogenét était cultivé pour la fibre qui servait a
confectionner de la toile [8]. Les tiges de gen&spagne sont utilisées en vannerie et

produisent des fibres pour la fabrication des agedeet toiles grossieres [9].

Figure I.1. Image de I'arbuste de Genét d’Espagne [7,9].

.2.2. Le bois

Le bois est la plante fibreuse la plus utiliséentiniere non-alimentaire, que ce soit
pour la construction, le chauffage ou pour la fedtion de papier. Notons également que la

viscose est réalisée a partir de pulpe de bois [10]

Toutes les propriétés du bois dépendent dansent&ne mesure de la quantité d’eau
gu’il recéle. Le bois vert peut contenir jusqu’'é@b@’eau. Par séchage a I'air (entre 2 et 10
ans) ou par étuvage (quelques jours), cette qéatiiau diminue aux environs de 14%. Le

bois subit alors un retrait; son module et sa t@st® augmentent [11].
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.2.3. Le lin

Plante herbacée, textile et oléagineuse, auxsfleleues, cultivée dans les régions
tempérées et qu'on rencontre en France surtout ldaNerd. Les fibres textiles sont isolées
de la tige par rouissage. La graine fournit unaéadont on fait des cataplasmes émollients,
une huile siccative employée notamment en peintete,des tourteaux utilisés pour

I'alimentation du bétail. Tissu fait avec les fibrée cette plante [12].

Figure 1.2. Image de lin [6].
[.2.4. Le coco

Dans la noix de coco, fruit du cocotier (palmiespical), on utilise les faisceaux
fibreux de mésocarpe. Ces fibres sont soumises @uissage, un battage, un cardage, un
lavage et un séchage. La fibre de coco est gressieraide. Une fois les fibres filées et
tissées, on fabrigue des cardages, paillassonis bapsse, tapis de cirque robustes et

imputrescibles [13].

Figure 1.3. Image de coco [12].
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[.2.5. L'alfa

L'alfa est une plante herbacée (graminées) d’Af&iqdu nord et d’Espagne,
utilisée pour la fabrication de cordages, d’'espiadri de tissus grossiéres, de papier, tapis,

paniers [14].
1.2.6. Le Coton

Fibre textile naturelle qui recouvre les graines @®tonniéres. Elle est utilisée

largement dans la fabrication de fils, étoffes,igagpsolides.

Ces fibres sont arbustives, vivaces, mais qui g@mtéralement cultivées comme

cultures annuelles, en partie afin de se prémumitre les insectes ravageuses.

La fibre de coton peut étre utilisée telle qu'eli¢ (coton hydrophile) mais c'est surtout

apres filature et tissage que ses utilisations Issnplus importantes.

Le coton est une fibre textile pratique et peu eosé; doux et confortable, il est facile
a laver. Il subit divers traitements: blanchissageycerisation (traitement a base de soude
caustique qui débarrasse les fibres de leur cedicuéinture, impression, empesage d'ou

découlent des qualités précises [15].

Figure I.4. Image de la fleur de coton [14].

.2.7. Le Sisal

Le sisal ou le chanvre de sisal est un agave qudyitr une fibre raide utilisée en
cordage. Le terme sisal défini aussi la plante lguébre, selon le contexte. Ce n'est pas
vraiment une variété de chanvre, mais elle esbadppelée ainsi parce que le chanvre était
pendant des siécles une source importante de flaemi les Monocotylédones, sont
également utilisés par 'homme, le sisal et I'ab&na sisal qui pousse au Mexique, sont
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extraits et isolés par broyage les faisceaux desdilles feuilles qui seront filées, tissées,
manufacturées en sacs, hamacs, stores, cordadgess daspect brillant. D'autres especes
d'Agave sont aussi utilisées pour leurs fibres. Aeeques savaient déja utiliser le sisal pour
en faire du papier, du fil & coudre, des cordes, ristes et des chaussures. Ces fibres sont

résistantes et faciles a teindre [16].

.

Figure 1.5. Image de la plante sisal [14].

.2.8.Le Ramie

Plante de la famille des urticacées, dont on tirex@réme orient une fibre textile.
C'est une plante pérenne de 1 a 2,50 m. Ces feailet cordiformes et mesure entre 7-15 cm
de long, pour 6-12 cm de coté. Elles sont blanshedeur face inférieure avec de nombreux
poils blancs qui lui donnent un aspect argentéraneie est principalement employé pour la

production de tissu.

Les fibres des tiges du ramie sont constituéesetielase quasi pure de tres bonne
qualite, et utilisées pour le tissage et la fabiocade papiers résistants. Les fibres sont
longues (50 a 250 mm), trés solides (un fil ne gt cassé a la main), imputrescibles,
brillantes de sorte que les étoffes rappellent dée set ont été qualifiées de "soie

végétale" [17].

Figure 1.6. Image de la plante ramie [6].
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1.2.9. Le chanvre

Le chanvre est une plante herbacée annuelle tharidle des cannabacées cultivée
pour ses fibres souples et robustes. La tailleadqadnte peut varier de 90 cm a 5 m de haut
selon le climat et le type de sol. La plante possade racine pivotante et un systeme
radiculaire tres développé. Sa tige, droite et el®) est garnie de feuilles composées de 5 a
7 lobes lancéolés et dentelés [18].

Figure I.7. Image de la plante chanvre [18].

1.3. Composition chimique des charges végétales

La biomasse végétale est constituée de plusieacgamolécules étroitement liées
entre elles au sein de la paroi végétale. Dangdede la tige de genét, au sein de sa paroi,
guatre composés majoritaires se distinguent: lalosk, les hémicelluloses, les pectines et la
lignine.

[.3.1. La Cellulose

La cellulose est un polymere qui existe a I'étaturel et qui est particulierement

important puisqu’il est le constituant principal tke masse végétale. L'extraction de la

cellulose est préférentiellement appelée « enselnment en cellulose » car la matiére obtenue

est enrichie en cellulose plutdt que d’étre conéétde cellulose pure [19].

D’un point de vue chimique, la cellulose est ur@éuoule formée de longues chaines
dont le motif de base est le glucose (Schéma L&% molécules cycligues de glucose
adoptent la conformation «chaise», qui est plusistaue la conformation « bateai29].
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o CH,OH
HO o Q HO 27~ oH
CH,OH o CH,OH
~ n
Glucose

Schéma I.1. La structure de la cellulose [21].

Le nombre de monomeres de glucose, ou degré gen@osation (DP), varie selon
I'espéce végétale. Il est par exemple de 10000 legocwton, de 9000 pour le chanvre, le lin et
le ramie, ou encore de 8000 pour I'épicéa [22].c&bBulose cristalline est I'un des polymeres
ayant le module d’élasticité le plus éleve, soitiem 136 GPa a comparer a la fibre de verre.
Cette rigidité provient de la structure cristalligai suit un agencement supramoléculaire

hélicoidal trés ordonné [23, 24].
[.3.2. Les hémicelluloses

A l'état natif, la cellulose est mélangée a desiibélluloses qui sont également des
polysaccharides, mais ramifiés et contenant dedésinsaccharidigues de structures
moléculaires diverses. Les hémicelluloses sontdddinition les polysaccharides solubles
dans l'eau et pouvant étre extraites de la parsi cwlules végétales par des solutions
alcalines. Ce sont des polysaccharides amorphesiadese moléculaire plus faible que celle
de la cellulose. Elles sont composées de sucrdsesenylose, arabinose, galactose, glucose,
mannose, et d’acides uroniques [25].

Dans leur état naturel, elles ont un degré denpétisation (DP) compris entre 200 et
300 et leur structure dépend de l'espeéce végé@ds. hémicelluloses ont en effet une
structure chimique tres différente selon l'originégétale, le type cellulaire, la localisation
dans la paroi ou bien encore I'age des tissus 285, Parmi les hémicelluloses les plus
communes dans la paroi des cellules des fibresalégése trouvent les familles des xylanes,
des mannanes et des galactanes. Ce sont des pbbsdes dont la chaine principale est
constituée respectivement de xylose, de mannosde ghlactose. Ces chaines peuvent étre
soit ramifiées par le greffage d'autres unités deres ou des groupements acétyles, soit
entrecoupées par l'incorporation de sucres daolkdine linéaire [25].
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La classe d’hémicelluloses la mieux étudiée cooedp aux xyloglucanes
(Schéma 1.2). lls sont constitués d’'une chaine ldeoge et de courtes chaines latérales de

xylose, galactose et fucose [17].

Galactose

O

Fucose/w

\ OH

OH

— o fs)

°\__o OH
/R/ > h_hhf:ﬂi\o o iy,
OH o \L\ /\
OH \.L}O OM/O 4
o © OH OH
—,ﬂ_,:/ Glucose

::::{_\;’A:::

Schéma 1.2 Structure d’un type de xyloglucane [25].

1.3.3. La lignine

Les lignines sont des polyméres tridimensionnefsvgnant de la polymérisation
radicalaire de trois alcools phenylpropenoiquest d structure dépend de I'espéece végétale

(Schéma 1.3), I'alcool coumarylique, I'alcool cagriflique et I'alcool sinapylique [25].

R1

o B v
H CH==CH—CH20H

aleool coumarylique : R1=F2=H
R2 alcool coniférylique : B1=H R2=0CH;
alcool sinapylique : R1=R2=0CH;

Schéma 1.3.Formule chimique de 'alcool coumarylique, coniflegye et sinapylique [25].

[.3.4.Les pectines

Les pectines sont des macromolécules glucidiquesposées essentiellement de
'acide galacturonique. Cependant, d’autres sum®ast €galement présents tels que le
3-D — galactose, le R-D—glucose, dd —arabinose, le 3-D—xylose, le-D—fucose et le
3-L-rhamnose (Schéma |.{@7].
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Acide uronique

Schéma |.4.Structure d’une chaine d’acide polygalacturonif@td.

|.3.5.La cire

La cire est une partie des fibres qui peut étrea@igtavec une solution organique. Elle
est constituée de différents types d’alcools, guit snsolubles dans I'eau et se gonflent dans
plusieurs acides [17].
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Lo e

c) Cellulose, hémicelluloses et pectines  d) Cellulose, hémicellulose, pectines et réseau
de protéines

Schéma |.5.Représentation schématique de 'agencement désattifs composants des

fibres végétales a I'échelle micrométrique [20].

l.4. Avantages et inconvénients des charges végétales

Les principaux avantages des fibres végétalesle®suivants [28]:

faible densité;

* faible colt ou colt modéré;

* fibres renouvelables par culture;

* faible consommation d’énergie pour leur production;

* fibres biodégradables;
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stock disponible important;

découpage et usinage faciles.

s 7N

Grace a un compromis idéal rigidité/résistancerigtge les composites renforcés par des

fibres végétales concurrencent efficacement lesémaatx traditionnels incorporant des

charges minérales.

Par contre, a ces avantages sont associés lev@ments suivants [28] :

fibres hydrophiles;
stabilité thermique limitée;
gonflement de charges;

propriétés non constantes des charges, elles démtethels conditions climatiques.

I.5. Les principaux applications des composites a baseslcharges végétales

|.5.1.Secteur automobile

L'automobile représente un secteur de plus enipipsrtant en terme de débouché

pour les fibres végétales.

Les principales applications sont les suivanteg [29

garnissage des coffres;

revétements pour plancher;

revétements pour paroi intérieur (habillage dets tdihabitacle par la technique de
contre collage/compression);

revétement pour avant et arriére;

revétement pour passage de roue;

revétements de garnissage pour plage arriere;

habillage de siéges;

garnitures;

housses;

rembourrages en mousse;

filtre a huile;

moquette de garnissage des panneaux de portiéres;
capitonnage des panneaux de portieres routiefesr@vieres;

tableaux de bord;
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[.5.2.Quelques applications en diffusion dans le secteautomobile

Volkswagen: Couvercle de coffre pour roue de secours dans teles de Volvo:
C70, V7Q panneaux de portieres, dossiers de siege, panredimition du couvercle du

coffre, garnitures de coffre dans les modeles sw$vasolf, Passat, Bora.

Daimler Chrisler: Panneaux de portes arriéres, pare-brise et tabledord, tablette,
panneau de revétement des montants dans les madélasts: Classe A, Classe C, Class E,
Class S.

Audi: Dossier de siege, panneaux des portieres latéedl@srieres, garnitures de

coffre, revétement de roue de secours dans leslesosid@ivants: A3, A4, A6, AS.

BMW : Panneaux de portiere, garnitures de pavillomigaes de coffre, dossiers de

siege dans les modeles suivants: séries 3, 5 et 7.

Opel GM: Panneaux de pavillon, panneaux de portiéres,gaande revétement des

montants, groupe d'instruments, dans les modéieards : Vectra, Astra.

Ford: Panneaux de portieres, montant central, garsitdeecoffre dans les modeles

suivants : Mondeo, Focus, Zafira.
Peugeot nouvelle 406.
Renault: Clio [29].
1.5.3.Autres applications des charges végétales

Le secteur automobile n'est pas le seul intérgsséces bioplastiques. Suivant les
mémes techniques, d'autres secteurs ont utiliséhlagges végétales pour la fabrication des

composites, en citant par exemple [30]:

- le batiment : planchés, clétures, palissadesepat fenétres, bardage;
- les infrastructures : voies ferrées, murs aniitby

- 'emballage : palettes, boites.
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ll. Les agromatériaux a matrice polymérique

[I.1. Généralité sur les matériaux composites

Dans les matériaux composites on combine des cesnp® ayant des propriétés
physiques et mécaniques complémentaires. L'insed&s renforts de bonne résistance a la
traction, de modules trées élevés dans une matridgmgrique, permet d’améliorer les

qualités mécaniques et thermiques.

L’avantage des composites a matrice polymeérefgmport aux métaux, est le procédé
de fabrication qui permet la réalisation de piedesforme complexe et leur densité plus
faible, d’ou une consommation moindre de carbufpotr l'aviation et I'automobile), une
vitesse supérieure dans le sport de compétitionneuportée plus longue pour les missiles et

une charge utile plus élevée (dans les transg@i$)

L'utilisation de fibres naturelles comme renfoet mhatériaux composites fait I'objet de
nombreux travaux de recherche. Les fibres natgredtst mises en avant pour des raisons
environnementales et économiques; elles sont isdeigessources renouvelables, elles sont
biodégradables, elles réduisent l'abrasion desllaggis (en comparaison des fibres
minérales), elles sont moins irritantes pour laupeide systéme respiratoire des personnes qui
les manipulentPar ailleurs, les fibres naturelles ont une déngitis faible que les fibres
minérales. Pour l'industrie de I'automobile celarésente un gain de poids et par conséquent

une réduction de la consommation de carburant [32].

Les matrices communément utilisées dans ['élalmratie composites a fibres
naturelles vont des thermoplastiques, tels le polyyene (PP) et le polyéthylene (PE), aux
thermodurcissables tel le polyester.

I1.2. Définitions

Les biomatériaux sont des matériaux composeés aitdajie matieres premieres d’origine
agricole dont les produits générés au cours deélgradation, de la combustion ou du
recyclage ne provoguent pas de dommages a I'emaroant. On distingue trois grands types

de biomatériaux :

* Les agromatériaux qui sont obtenus par transfoonatu mise en forme physique ou

thermique d’un coproduit d’origine végétale.
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* Les bio-polymeéres qui sont obtenus par des progéldéscomplexes et souvent issus
de la transformation d’une ou plusieurs moléculas pu moins purifiées provenant

de la biomasse.
* Les matériaux composites dont il convient de digter, & nouveau, deux catégories :

v Les composites plastiques non biodégradables geom@ennent pas que des

composes d'origine végétale.
v' Les composites biodégradables (matrice biodégradgtire par exemple)[33].

11.3. Différents facteurs influant sur les propriétés desnatériaux

composites

[1.3.1. La dispersion de la fibre

L'association de fibres hydrophiles et d'une roatde nature hydrophobe entraine une
difficulté de dispersion des fibres dans la matri€e effet, méme si le procédé de mise en
ceuvre favorise la dispersion (extrusion, mélangeurétique,...), les fibres restent
agglomérées ou se regroupent par affinité. La foomal'agrégats est a éviter pour mettre en
forme des composites avec des propriétés adajpgedfet, la qualité d'un composite dépend
du transfert de contrainte de la matrice vers ileed$, ce transfert est restreint si les fibres

sont agglomérées [34].

Dans le travail d@erlioz et ses collaborateurs [35], des microfibrillesgfiées ont
été utilisées pour renforcer une matrice de polyétte (PE). L'ensemble des caractérisations
réalisées (Calorimétrie Différentielle a Balayag&@ Analyse Dynamique Meécanique
DMA, Microscopie Electronique a Balayage MEB etassle traction) donne des résultats
qui permettent de mettre en évidence le rble daddification de surface des microfibrilles.
En premier lieu, l'estérification des microfibrdlede cellulose apporte une amélioration
significative de la qualité de la dispersion. Alarge les échantillons renforcés avec des
microfibrilles non estérifiées présentent des agpegl’'homogénéité du matériau se traduit
par des ténacités élevées et de faibles valeucartdt§pe sur les propriétés mécaniques

mesurées.

L'incorporation de microfibrilles estérifiées paimune amélioration tres nette des
caractéristiques mécaniques du PE. L'étude a rémélaux de greffage optimum. En dessous
de cet optimum, la dispersion des microfibrillessh’pas assurée et les matériaux présentent
un comportement fragile. En revanche, une augmentakcessive de la quantité de greffons

va entrainer une plastification importante du matéise traduisant par une diminution de
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l'effet de renfort. Dans les conditions optimunes Augmentations du module d'élasticité et
du seuil d'écoulement peuvent atteindre 40% towb@servant un allongement a la rupture et
une ténacité tout a fait acceptables. Au regard cds résultats, l|'estérification des

microfibrilles, semble ouvrir dintéressantes pecspes dans le domaine des

nanocomposites. L'amélioration de la rigidité mépam du matériau se fait tout en

conservant de bonnes propriétés en termes dearsistaux chocs et d'allongement a la
rupture [35].

[1.3.2. L'adhésion fibre/matrice

L'adhésion fibre/matrice joue un réle trés impuottagour le renforcement des
composites a fibres cellulosiques. La matrice jeusble de liant. Elle permet de répartir les
efforts et de transférer lentraintes mécaniques au renfortj@ie sur sa plasticité pour
eviter la propagation des fissures. Pour que lastest des contraintes mécaniques soit

optimal, il faut assurer une bonne interactiondétésion entre les fibres et la matrice [32].

La théorie thermodynamique de I'adhésion esbatte a Sharpe et Schonhorn (1963).
Elle est fondée sur le principe que l'adhésion esstentiellement le résultat des forces
interatomiques et intermoléculaires existant aedtiace. Les forces interfaciales les plus
communes proviennent des interactions de Van deald\& des interactions acide-base de
Lewis. L'amplitude de ces forces est reliée a demdpurs thermodynamiques telle que
I'énergie libre de surface des substrats. Dansasedes matériaux composites, il est donc
nécessaire de caractériser I'état de surface dealge et celui de la matrice pour optimiser
l'interface et les propriétés des composites. kfpeede surface peut étre calculée par des
mesures de mouillabilité [36].

Le terme mouillage recouvre tous les phénomeénparagsant quand un liquide est
mis en contact avec un liquide immiscible ou urideolLe mouillage de la surface est le
pouvoir qu'aura une surface a former un film hommegirsqu'elle est en contact avec un
liquide. Un film homogene de liquide sur une swefast obtenu quand I'énergie de surface du
liquide est inférieure ou égale a celle du solRE [

Pour un systeme solide - liquide, I'équilibre deuittage peut étre défini par le profil

d'une goutte de liquide déposée sur une surfamesubne, présenté sur la figure 11.4.
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Vapeur saturée

v

Liquide Ysv

Solide YsL

Figure Il.1. Angle de contact a I'équilibre sur une surfacededB6]

avec Y v, Y sv et y s les tensions interfaciales liquide-vapeur, selidpeur, et solide-
liquide respectivement. L'équation de Young (18@hpnt I'énergie de surface du solide au
point triple (solide, liquide, vapeur) a l'angle dentact a I'équilibred s'écrit suivant
I'équation (I .1) [5].

Rozman et ses collaborateurs [37] ont travaillé sur éetfe la modification chimique
de la surface de charge d'huile de palme sur lstaése en flexion et aux chocs des
composites de PP/huile de palme. La charge a éthfide chimiquement par l'anhydride
maléique. Les composites avec la charge traitéenomtré une résistance en flexion et aux
chocs élevée comparé aux composites avec la charg&aitée. Les résultats du microscope
électronigue ont montré une bonne adhésion et anaebcompatibilité entre la charge et la
matrice du polypropyléne.

Mohanty et ses collaborateurs [38] se sont intéressénfluénce de la modification
chimique de la surface des fibres de jute sur tepr@tés des composites polyester/fibres de
jute. Les composites a fibres modifiées ont modé®onnes propriétés comparativement aux
composites a fibres non traitées, plus de 40% diaraton de la résistance a la traction pour
les composites a fibres traitées. Le taux de filmesne influence sur les propriétés du

composite. Un taux de fibres de (30% m) préserggpdapriétés mecaniques optimales.

Habibi et ses collaborateurs [39] ont utilisé diverseselignocellulosiques: cotton,
bagasse et banane. Les matériaux composites onfpréfgarés avec [utilisation du
polyéthylene comme matrice et I'acide stéariqueleopolyéthylene greffé par I'anhydride

maléique (PEBD-g-AM) comme compatibilisant. Les piétés thermiques, mécaniques et
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morphologiques ont été étudiées par l'analyse ica&drique différentielle, les tests de
traction et par le microscope électronique respentent. Les résultats ont montré une bonne
compatibilité et une amélioration des propriétés cangues avec lutilisation du
PEBD-g-AM. Les propriétés thermiques ont montré tpudempérature de fusion n'a pas
changé avec I'addition de fibres lignocellulosiqudésne amélioration significative du degré
de cristallinité a été observée pour les compositesse de fibres de cotton.

Freire et ses collaborateurs [40] ont étudié les progsi@écaniques, morphologiques
et 'absorption d’eau des composites polyéthyleamsb densité chargé de fibres cellulosiques
non modifiées et modifiées par estérification ades acides hexanoique, dodecanoique,
octadecanoique et docasanoique. La modificatiola derface des fibres améliore I'adhésion
interfaciale avec la matrice polymérique, augmeesepropriétés mecaniques et diminue le

taux d’absorption d’eau.

L'étude deBengtssonet ses collaborateurs [41] a porté sur la posgildiutilisation
du silane pour le greffage de la farine de boisleefpolyéthylene. Les composites de
polyéthylene haute densité/farine de bois/vinyléihoxysilane ont été préparés dans une
extrudeuse double vis. Les propriétés mécaniquescdmposites greffés ont montré une
augmentation de la résistance a la traction a@egthentation du taux de farine de bois. Ceci
confirme une amélioration de I'adhésion entre ldrive polymérique et la farine de bois. La
rigidité des composites a aussi augmenté aveaieda farine de bois avec une diminution
de la déformation a la rupture. L’observation aaroscope électronique a montré une bonne

compatibilité et adhésion entre le polymére eatink de bois pour les composites greffés.

[1.3.3. Facteur de forme du renfort longueur /diamétre (L/D

Le rapport longueur/diamétre des fibres (L/D) est parametre critique pour les
matériaux composites. Un moyen d'obtenir un factluforme éleve, consiste a varier les
dimensions du diametre et/ou sur la longueur déble. Plus la taille est petite, plus le
facteur de forme est élevé, conduisant & un meilieunsfert de contraintes si I'adhésion a
I'interface est forte. Par ailleurs, un taux dedibélevé pose des problemes d'adhésion et de

dispersion.

Si le rapport L/D est inférieur a sa valeur crigqul y a insuffisance de transfert de
contrainte et le renforcement par les fibres emtsahefficace, les fibres ne sont pas soumises
a leurs contraintes maximales. Si L/D est trés &ldes fibres peuvent étre enchevétrées

durant le malaxage causant ainsi un probleme gedi®n [28].
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Abdelmouleh et ses collaborateurs [42] ont étudié les progsiédes composites
préparés avec différents types de fibres et aviééreintes longueurs. Deux thermoplastiques
ont été utilisés: le polyéthylene basse densité eaoutchouc naturel. Pour I'amélioration de
I'adhésion interfaciale trois agents de couplaggyde silane qui ont été utilisés:
y—méthacryloxypropyltrimethoxy  (MPS), y—mércaptoproyltrimthoxy  (MRPS) et
hexadecyltrimthoxy-silanes (HDS). Les résultatsuggs ont montré que les propriétés
meécaniques de ces composites augmentent aveeniéigtion de la longueur des fibres et

avec l'utilisation des fibres traitées avec MPM&PS.

Les travaux dd?oquillon et ses collaborateufd3] consistent a soumettre un lot de
fibores de longueur 50 mm et de diamétre 0,5 mmp@eplL/D =100) a différentes
compressions depuis une disposition initiale aléat8D. Entre chaque compression, les
fibres sont sorties du dispositif, cardées puisisemen place. Les résultats ont montré une
excellente reproductibilité de la charge dans latipacommune. Plus le niveau de
compression est important, plus la déformatiordrésdie est forte (densité relative finale plus
importante). Pour les fibres de Nylon 250 et 500 gendiametre, différentes longueurs ont
ete utilisées (15, 30, 50, 100 mm). Tant que lglenr des fibres reste inférieure au diametre
du dispositif, il 'y a pas d’effet de celle-ci slas courbes obtenues. Un tres Iéger effet du
diamétre de fibres est noté mais difficile a sépdeela dispersion expérimentale pour les
fibres de nylon. Cet effet est plus marqué poufilees métalliques (125um et 500um). Les
fibres les plus fines sont plus compressibles: pmg méme pression de compaction, la

densité relative atteinte est plus forte.

SelonBentur et ses collaborateurs [44], la taille de la secties fibres influence

considérablement la microstructure de l'interfalseefmatrice:

e Pour les microfibres, les fibres ayant un diamétri&rieur ou égal a celui des
particules de ciment<( 70 pum), la microstructure de linterface est derseu
différente de celle de la matrice. Ceci est dUagudue les diametres des fibres et des

particules de ciment sont du méme ordre de grandeur

» Pour les fibres en faisceau, les particules de miraeeles hydrates formés ne pouvant
pénétrer dans le faisceau, la microstructure awtadilament se différencie selon son

positionnement interne ou externe.

* Pour les macrofibres, les fibres ayant un diam&t@erieur a celui des particules de
ciment, la microstructure de l'interface ressenibizlle de l'auréole de transition des

granulats dans le béton. Sa formation est due antre a un effet de paroi au niveau
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de linterface. Elle peut se composer d'un filmnd' couche discontinue de cristaux
issus de I'hydratation du ciment et d'une zoneysere

D'un point de vue mécanique, a cause de sa steubititerface peut étre considérée comme

un aspect important du composite.

[1.3.4. L'effet de l'orientation des fibres

L’orientation des fibres est un autre facteur int@ot qui influe sur le comportement
des composites. Car les fibres sont rarement @esntlans les matériaux composites en une
seule direction, laquelle est nécessaire pour egsdilbres donnent un effet de renforcement
maximal. Le degré de renforcement dans les congmsitbase des fibres courtes, dépend
beaucoup de l'orientation individuelle de chaquw€fipar rapport a I'axe d’étirement. Le
changement de l'orientation des fibres se fait iooiellement et progressivement durant la
transformation du matériau composite a fibres @surtElle est reliée aux propriétés
géométriques des fibres, les propriétés viscoélassi de la matrice et la variation de la forme
du matériau qui est produit par I'opération de sfarmation [45].

Li et ses collaborateurs [46] ont permis d'établipéexnentalement que la force
nécessaire pour arracher une fibre orientée d'gle &muelconque est supérieure a celle qui

est suffisante pour arracher une fibre orientépepeticulairement au plan de référe(fe0).

lls ont étudié I'effet de I'orientation et de ladmeur enchassée de fibres de nylon et de
polypropyléne (PP) sur la charge maximale et tgirede rupture, pour un angle d'inclination
variant entre 0° et 75°. Les résultats de leur igss®ontrent que la force et I'énergie
augmentent avec l'accroissement de l'angle d'mislim jusqu'a atteindre un maximum de 45°

et elles diminuent ensuite pour les plus grand$eang

[1.3.5. L'effet de 'humidité

L'humidité est un point crucial qui évolue et mrient tout au long de la vie des
matériaux composites due au caractére hydrophikituia fibre. Les fibres végétales sont a
l'origine tres sensibles aux conditions hygroscopsy Cette sensibilité joue un role
important sur l'adhésion mais aussi sur les caiaities mécaniques et physiques du
produit final [28].
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Figure 11.2. Modéle d'adhésion interfibres dans le cas desolies hydrogene en phase
humide et seche [47].

Espert et ses collaborateurs [48] se sont intéressésffatiaée la température sur le
taux d'absorption d’eau par I'immersion des comiasspolypropylene/fibres de bois dans
I'eau distillée a différentes températures 23° @, 6 et 70° C. Les propriétés mécaniques
ont été affectées par I'absorption d’eau. Les éiillans saturés en eau ont présenté de
mauvaises propriétés mécaniques tel que le moddtudg. Les résultats ont aussi montré
gu’a faible taux de fibres, 'eau agit comme unspfeant, d’'ou les valeurs de déformation
sont élevées. Cependant cet effet disparait amegmentation de la température ou du taux
de fibres.

Bisanda et ses collaborateurs [49] ont étudié I'effet tdaitement chimique de la
surface des fibres de sisal par le silane et paré#@ode de mercerisation, sur I'évolution des
propriétés meécaniques et physiques des compogiteyde/fibres de sisal. Les résultats ont
montré que les deux traitements montrent une araébim de la résistance a I'absorption
d’eau des composites. Un taux d'absorption d’eaevéll réduit considérablement les

propriétés mécaniques des composites.

II.4. Les procédés de mise en ceuvre des agro-compositesmatrices
polymérique
L'élaborationdes composites a base de fibres végétales estapeigportante qui va
définir la qualité de la dispersion des chargesein du polymére. Différentes méthodes de
préparation existent dans la littérature: malaxagaporation de solvant, polymérisation

in-situ ou mélange de suspensions colloidales.

Pour les polyméres chargés (soit par des fibrgétates ou fibres minérales), la mise
en ceuvre industrielle passe par l'utilisation déarsurs et de mélangeurs qui incorporent
directement les charges avec le polymere. Bienlguesaillement utilisé soit tres important,

la viscosité importante du systeme freine la bonompatibilité entre les charges et le
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polymere. Le cisaillement mécanique doit restertrédéd afin d'éviter toute dégradation des
charges.

Une autre maniéere de disperser des charges @sod&der par polymérisation in-situ.
Les charges (dont la surface est modifiée ou nam) mélangées avec le monomere avant que

la polymérisation ne soit initiée.

Une troisieme méthode est d'utiliser un solvamisdaquel la charge et le polymére se
dispersent séparément. Ensuite, ils sont mélangssmile et le solvant est évaporé soit a
température ambiante soit & haute températuregtit amontré que le choix du solvant et les
conditions d'évaporation conditionnent la qualigéla dispersion finale des charges dans la
matrice. En d'autres termes, il faut trouver un Botvant du polymére et dans lequel les

particules restent stables.

Enfin, une autre possibilité est le mélange physide deux suspensions colloidales
couramment utilisé pour faire des composites a dasktex. Elle consiste a mélanger une
suspension contenant les charges et une autreneotke latex et de laisser évaporer I'eau

pour former le film.

Ces différentes voies d'élaboration doivent gardentonne stabilité et dispersion des
charges dans la matrice. Tout est question de @mgret choix judicieux dans les
paramétres de I'élaboration. Tout d'abord, le tedggréparation doit étre assez court pour
eviter la floculation des charges. Ensuite, la ass& globale du systéme doit étre un

compromis entre une valeur basse (pour permettissgeersion) et haute (pour la maintenir).

La diversité des différents constituants (chargesmatrices polyméres) fait qu'l
n'existe pas de mode opératoire unique, chaqudittamg a ses particularités qui menent a

des voies d'élaboration différentes d'un systeiffeitre [50].
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lll. Les différentes méthodes de modification des charge

végetales

[1I.1. Introduction

L'incorporation de fibres végétales dans les thetastiques est devenue un sujet
d'actualité car ces fibres présentent de bonngwiptés mécaniques spécifiques et de faibles
impacts environnementaux (production et gestiofirede vie). Par exemple, 60% d'énergie
peut étre préservée en utilisant des fibres véegtplutdt que de verre. D'autres études
mettent en évidences la biodégradabilité des filéggtales ainsi que leexcellent rapport

de performances mécaniques/qbg,52].

Les propriétés des matériaux composites a baskbdes végétales sont intiment liées
aux propriétés de ses composants mais égaleméntesfdce. La cohésion entre les fibres
végétales et la matrice de polymére demeure l'ua derrous technologiques du
développement de ces matériaux. En effet, la osi&yl principal constituant des fibres
végétales, est généralement pas ou peu compatibte les matrices thermoplastiques. De
nombreuses études ont donc porté sur 'améliorat®oes propriétgs3].

L’efficacité de renforcement des fibres natureltpend surtout de la capacité de
transférer I'effort de la matrice polymere (la phasntinue) aux fibres. L’adhésion entre la
surface hydrophile des fibres et le polymere hydoye utilisé comme matrice est faible et,
donc, la capacité de renforcement réduite [54].

Le traitement des fibres naturelles et certaineditimds utilisés dans le composite
assurent la modification de la tension a lintegfaet I'augmentation des propriétés
mécaniques. La plupart des études se réferent raoldification de linterface dans les

composites fibres naturelles-polymére [55].

Le traitement de la surface comporte deux étapesan: le prétraitement qui a pour
réle de nettoyer la surface des fibres et le tratet qui a pour but de modifier la surface des
fibres afin d'améliorer I'adhésion avec la matrices diverses techniques essayées de ce
dernier peuvent étre divisées en trois catégotess:méthodes de modification physiques,

physico-chimiques et les méthodes chimiques.

[11.2. Prétraitement des fibres
Les fibres végétales présentent une surface recmuwde graisses, de ciments

pectoligneux, de cires et d'autres composés orgasiden vue de les utiliser comme renfort
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pour les matériaux composites, ces fibres doivahiraun prétraitement dont le r6le est de
nettoyer la surface des fibres et d'améliorer tfasa d'accrochage en augmentant le degré de

fibrillation.

Les résultats des études Tarres et Cubillas [56] montrent que le prétraitement de
la fibre de sisal par I'acide stéarique augmentedtormation a la rupture du composite
polyéthylene PE/fibres de sisal de 23% par rappartcomposite PE/fibres de sisal non

traitées et la contrainte a la rupture est pluadgalans le cas de composite a fibre traitée.

l11.3. Les différentes méthodes de modification de la swa€e des charges
végétales

Les modifications ont pour but de rendre compatiles composants des matériaux
composites: fibres et matrice [57]. Pour qu’une patibilisation soit effective il faut:

« ajouter un agent comptabilisant actif au cours heddé (extrusion, étape de mise en

ceuvre du matériau);

» faire réticuler les composants du mélange;

* modifier chimiquement ou physiquement I'un ou lesixiéléments constitutifs.

[11.3.1. Les modifications physiques

L’étirage, le calandrage, les traitements thermsgoomme tout traitement physique de
surface ont la particularité de ne pas modifier camposition chimique de la fibre
cellulosique. Ces modifications ne sont pas les plilisées pour le traitement de surface des
fibres cellulosiques mais ont fait I'objet de plkusis études. L'une d’entre elles semble attirer
I'attention de plusieurs auteurs. Elle est applegsér des fibres lignocellulosiques et consiste
simplement a les traiter par des extractions ahlsbavec des solvants comme I'acétone, le

toluene, les éthers ou méme avec de I'eau chi@dde

Ces méthodes sont utilisées surtout pour puri@grfibres lignocellulosiques c'est a
dire enlever les fragments de lignine et les imf@sreestantes de sa surface. Il existe une
technique utilisée trés récemment et qui consistenéelopper la fibre par une couche trés
mince de polymére et de les mettre en suspensios ulge solution d’eau et de surfactants
cationiques pour générer des radicaux libres. Batapt un monomere, une nouvelle couche

peut se former par l'intermédiaire des radicaurekips7].

Une méthode développée par I'équipe Sienonsen [58], consiste a induire une
couche de polystyréne (PS) sur de la fibre de sapipoudre. Avec cela, ils ont montré qu'en
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étudiant I'interface par Spectroscopie de Photdélacx (XPS) et Chromatographie Gazeuse
Inverse (IGC), la surface a été considérablemeanh@de. Contre toute attente, la constante
dispersive de I'énergie de surface augmente alolsllg ne devait pas changer puisque le

polystyréene PS et la fibre ont des constantes dibs similaires [59].

Les fibres cellulosiques modifiées physiqguement soujours traitées successivement
par voie chimique ce qui permet de bénéficier gigiant du résultat obtenu. On parle ainsi de

modification physicechimique.

[11.3.2. Les modifications physico-chimiques

L’intérét de ces modifications est la purificatidas fibres cellulosiques, I'oxydation
et l'activation des sites a leur surface. Le tragat corona, les décharges diélectriques et
plasma sont parmi les plus connus. De nouvelldsntgaes sont utilisées de plus en plus
comme les irradiations laser, Ultraviolet (UV) owemme par les rayons Gammg).(Ces
modifications physico-chimiques font I'objet de gileurs études [59].

[11.3.2.1. Le traitement corona

Le traitement Corona (traitement couronne) estdies procédés les plus utilisés dans
le traitement des surfaces. Il consiste a appliguechamp électrique trés puissant (haute
tension 1300 a 1500 Volts) et a haute fréquenaanéers un espace d'air situé entre deux
électrodes. Le support a traiter défile et sesiquaels en surface sont ionisées par
I'accélération des électrons présents naturellerdans I'espace. Ainsi des radicaux libres
sont créés sur la surface du support. En fait,ote des peroxydes qui se forment par ce
traitement mais qui se décomposent rapidementallaussi formation au niveau de la surface

d’époxydes, de carbonyles, d’hydroxyles et de carles [58].

Ce traitement se traduit aussi par une augmentad® I'énergie de surface du
matériau d’'ou sa modification physique et chimigB&usieurs types de matériaux peuvent
étre traités, par exemple les papiers et cart@ss,pblymeres, I'aluminium, ainsi que les

textiles.

Foerch et ses collaborateurs [60] étudient I'effet d’'yrest-décharge Osur le PE.
Apres 1 seconde de traitement a une puissance déadts, 30% d’oxygene est greffé a la
surface du PE. Des traitements plus longs ne ptngias d’améliorer ce résultat. Dans ce
cas-ci, l'identification des espéces greffées estuboup plus simple que dans le cas de
traitement par plasma azote. En effet, seul deyfjore est greffé a la surface de
I’échantillon. Les types de groupements grefféa aurface sont: des hydroxyles (R-OH), des

éthers (R-O-R), des carbonyles (C=0) et des efsr€-OR). Les traitements oxygene sont
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plus rapides que les traitements azote pour modifs surfaces du poly (fluorure de
vinylidene) (PVDF). Dans le cas du traitement dlest apres 5 secondes de traitement que la
quantité d’azote maximale a été greffée. Dans e dss plasmas Dla valeur maximale

d’oxygene greffé est atteinte aprés seulement dnsiec

[11.3.2.2. Le plasma a froid

L'action d'un plasma sur une surface peut avour paifet la modification de sa
structure, le greffage de liaisons chimiques faamt la mouillabilité et ['attraction
interfaciale. La technique consiste a placer urénei dans une enceinte vide. Une décharge
de gaz ionisé est appliguée et entretenue a l'dide générateur de haute fréquence, a
I'intérieur de I'enceinte. Un agrégat d’ions, delicaux, d'électrons et de photons se crée,
c’est la naissance du plasma. Ces entités activesmgissent avec les surfaces mises en jeu. Il
résulte a la surface des matériaux la formationgo®ipements chimiques fonctionnels

dépendant de la nature de la phase gazeuse ufgidge

Oraji [61] a étudié I'effet de traitement plasma suffile®s de lin, il a montré que ce
traitement a exposé une capacité significative denghangement des caractéristiques
superficielles de fibres de lin. Les résultats darlicroscopie électronique a balayage ont
montré que le traitement plasma a modifié la serfde fibre bientdét (15 minutes) que le
traitement chimique (4 heures). La modification ntigjue a enlevé des matiéres non-
cellulosiques des craquements et le présent dedasur la surface de fibre. Tandis que, la
modification plasma a affecté la surface de fibmasdune facon différente surtout comme la
gravure de plasma et la séparation de couches sndeda surface de fibre. Les résultats de
diffraction des rayons x (DRX) ont montré que lasture des fibres traitées par plasma a été
significativement changée (en 15 minutes) (pan®te la cristallinité) en comparaison a des
fibres traitées chimiquement (4 heures). Autrentiijtle processus de modification plasma
semble étre achevé dans environ 15 minutes tanéislgns le traitement chimique beaucoup
d'étapes comme le lavage et le séchage sont ingggaprés le traitement chimique

consommant un grand temps et une énergie.

Les températures de deégradation de fibres traif@asma/chimiques ont été
léegerement diminuées. Dans le cas des fibres ddnimiquement traitées, la diminution de la
température de dégradation a été attribuée au abdpent de la matiére non-cellulosique.
Tandis que cette perte de poids dans le traiteplastna est surtout attribuée a la gravure de
surface de fibres. En diminuant la température égratlation de fibre de lin apres que le

traitement plasma/chimique implique que dans lecguié de fabrication biocomposite, la



Chapitre Il

température de traitement devrait étre inférieureelie de dégradation pour éviter la
décoloration ainsi que la dégradation de fibrebrde

[11.3.2.3. Le traitement laser

Les techniques lasers ont été tardivement utdiséa traitement de surface.
Initialement, on les retrouvait dans la découperdatériaux, puis dans la soudure. C’est une
technique trés pointue car elle permet de travadle des parties tres spécifiques d’'une
surface. Les traitements au laser se retrouvepiuke souvent dans les métaux pour faire des
dépodts (de diamant, de supraconducteur, etc.), gouinuer ou augmenter la rugosité des

surfaces, etc. ; mais il n'empéche qu’ils peuvgal@ment étre utilisés dans les fibres [58].

[11.3.2.4. Traitement au rayonnement Ultraviolet (UV) vide ettraitement aux rayonsy
Le traitement a 'UV vide est une technique qua pas été beaucoup utilisée dans la
préparation des surfaces. Elle permet d’oxydersiefaces et s’avere aussi efficace que les

traitements d’oxydation avec les acides chromiqueteque[62].

Gassanet Gutowski [63] ont étudié I'effet du traitement par déchagddectrique et
lumiére ultraviolette (UV) sur les propriétés demmposites époxyde/fibres de jute. Les
résultats ont montré que les fibres traitées pasr@augmentent Iégérement I'énergie libre
de surface des constituants polaires avec l'augatientde I'énergie de traitement, ceci est dQ

a la difficulté du traitement avec corona.

Pour améliorer les propriétés mécaniques des csitepgoepoxyde/fibres de jute, un
compromis doit étre obtenu entre 'augmentatioradpolarité de la surface des fibres et la
diminution de leur rigidité causée par une oxyalagxcessive de la surface des fibres lors du
traitement (corona, UV). Aux conditions de traiterheptimales, une augmentation de 30 %

est obtenue pour la contrainte en flexion des caibgm

La technique de modification liée aux raygnsntraine une exposition de la surface a
de fortes énergies. Ceci peut se traduire dansadedes matériaux cellulosiques par des
ruptures au niveau des ponts de rattachement desmases d’ou une diminution des masses
moléculaires. Par ailleurs, ce traitement peut inredune dégradation de la cellulose. Ce

traitement ne semble pas étre approprié ou adagtematériaux a structure lignocellulosique.

Au regard de toutes les techniques physico-chiesgles modifications des propriétés
de surface des matériaux sont la conséquence ldesabie sous I'effet de I'énergie apportée
par les ions ou particules chargées. Des liaiseusgnt étre rompues et par conséquent les
chaines de polymere ou au contraire en créant deetles. Des réticulations peuvent aussi

étre provoquées au niveau des surfaces. Les effessibles sont par exemple une
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augmentation de la conductivité électrique rendamgi les polyméres semi-conducteurs voir
méme conducteurs. Une modification de I'énergie sdeface ou une amélioration des

propriétés optiques, mécaniques ou chimiques [63].

[11.3.3. Les modifications chimiques

Les réactions chimiques possibles avec la fibreellelose sont les mémes que celles
gue I'on peut obtenir avec les alcools. On retropriecipalement les réactions d’oxydation,
d’estérification, d’éthérification et des réactiaies copolymérisation et/ou greffage de chaines
de polymeres linéaires ou de molécules organigumeples. Malheureusement, le caractere
cristallin prononcé des fibres de cellulose estagteur limitant I'accessibilité des hydroxyles
par les réactifs [58].

[11.3.3.1. Oxydation

Les oxycelluloses sont les produits de I'oxydato la cellulose. Cette oxydation
réduit sa taille. C’est I'un des problemes rena@mitors du blanchiment du coton et des fibres
lignocellulosiques. En milieu acide ou neutre, ydation de la cellulose donne des celluloses
oxydées de type réducteur. En milieu alcalin, umime important de groupes d’acide se
forme. La réaction se fait par une attaque desdxydies en position € C et Cet il s’en suit
une formation de groupes carbonyles. L'aldéhyd€%peut étre oxydé une seconde fois pour
former un groupe carboxylique. Ce processus peutosesuivre sur les aldéhydes ef C
et /ou en € pour aboutir & la formation de cétone. Ceci condilile processus se poursuit a
une dépolymérisation de la cellulose et donc a réuiction des masses molaires. Par
exemple la cellulose microcristalline est obtenaeqgxydation acide suivie d'une dégradation
alcaline [64].

[11.3.3.2. Estérification
L’estérification de la cellulose est plus souverdlisée dans un milieu acide avec des
anhydrides correspondant a I'acide dans la plupestcas. Elle permet d’obtenir les sulfates,

phosphates, carbamates et acétates de celluldsbts types de cellulose esters.

Les modifications chimiques en profondeur pernmettde rendre la cellulose
thermoplastique. Mais néanmoins, il existe destama¢nts de surface de la cellulose
nécessitant soit une étape d’activation par uneticdad’estérification suivie du traitement de
surface, soit une estérification (correspondantsdes cas au traitement de surface). La
réaction est limitée a la surface en choisissantdmditions de greffage appropriées (solvant

non gonflant, température et pression modesteg fiortque faible, etc.) [58].
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Cantero et ses collaborateurs [65] ont étudié I'effet ddtément de deux différentes
fibres de lin naturel et les pulpes de lin sur pespriétés des composites a matrice de
polypropylene (PP). La modification des fibres casifes a été réalisée par différents agents
de couplage: lI'anhydride maléique (AM), copolym&® greffé a I'anhydride maléique
(PP-g-AM) et le vinyltriméthoxysilan@/TMO). Les résultats de la spectroscopie inframug
a transformer de fourrier (IRTF) montrent la formoatd’'un groupement d’ester entre le
groupe hydroxyle de la cellulose et I'agent de dage dans la zone 1800-1600 tnd’'ou la
surface de pic est plus importante. Un pic inteaqsgarait & 1735 cfnrelié au groupement
carbonyle (C=0) d'acétyle des hémicelluloses danbnl naturel. Aussi le traitement par
I'anhydride maléiqgue montre un pic intense envirde 1735 cnt d0 & la réaction
d’estérification, le PP-g-AM présente aussi un reauw groupe d'ester & 1740 ¢m
Concernant le traitement des pulpes de lin, il & @&marqué l'absence du pic des
hémicelluloses & 1735 ¢m

Ces résultats montrent que le traitement desdfitleslin naturel et les pulpes réduit la
polarité des composants de composite. Les compaaitease de 10% de fibre de lin traitée
par PP-g-AM ont une valeur de la flexibilité etldedléformation a la rupture plus grandes que

les autres composites, mais le traitement n’inflag sur le module d’élasticité.

[11.3.3.3. Ethérification

La réaction d'éthérification de la cellulose sé& &n milieu alcalin par substitution
nucléophile [52, 53]. Les éthers classiques (exenfglcarboxymeéthyl cellulose) obtenus
sont les alkyles celluloses par des chlorures Wadk les hydroxy-alkyles celluloses par des
époxydes. L’action des époxydes ou des chlorurakyd’est précédée par un traitement de la

cellulose a la soude (la mercerisation) [ 66].

La mercerisation est une ancienne technique deificaitbn chimique. Elle est
largement utilisée dans l'industrie de textile etcdton. En effet, c'est un traitement alcalin

pratiqué sur les fibres cellulosiques [15, 67].

L'étude dePeyratout et ses collaborateurs [68)ait pour but de comprendre les
mécanismes physico-chimiques régissant les interecentre des fibres de chanvre et une
matrice minérale a base de chaux, I'impact de mffts traitements chimiques des fibres sur

les caractéristiques mécaniques des mortiers @vataé.

Un traitement avec hydroxyde de sodium (NaOH) aamgm I'indice de cristallinité
des fibres, diminue le temps de prise et augmentigidité expérimentale des mortiers. Il en

est de méme pour le traitement avec l'acide étleyl@iamine tetra acétique (EDTA), qui
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augmente également la contrainte a la rupture dadiers. Les deux autres traitements

réalisés, avec du poly(éthyléne imine) (PEI) et solation saturée d’eau de chaux, ont peu
d’'influence sur les propriétés meécaniques. Cesltegsumontrent que des traitements

chimiques agissent sur la qualité des interfacagididité des matériaux composites élaborés
est augmentée, le transfert de charge fibre/maggtamélioré et la contrainte a la rupture est
peu modifiée, compte tenu de la faible fractiorumalgue de fibres (10%).

D'apresDominkovics et ses collaborateurs [69], la surface de la éadi@ bois utilisée
comme renfort dans le composite PP/farine de d@i® modifiée par une solution de NaOH
avec une concentration de 20 % en poids a 10Df&rents temps de traitement ont été
réalisés (entre 5 et 360 minutes). L'influence rditement a été suivie par la spectroscopie
infrarouge. La modification de la surface de larfara été caractérisée par la diffraction des
rayons X (DRX) d'ou sa tension superficielle addérminée par la chromatographie a gaz
inverse (IGC).

Les résultats ont montré que la majorité des greurydroxyl actifs a la surface de la
farine de bois ont été remplacés par des groupesybedans environ 2 heures dans les
conditions utilisées d'ou l'augmentation du tempstmiitement n'a pas influencé sur les

propriétés mécaniques des composites.

Une diminution considérable d'absorption d'eau duka réduction de la tension
superficielle, qui a été attribuée aux changemsigtsificatifs de toutes les interactions entre

la farine de bois et la matrice polymérique.

Tri etVilloutreix [70] ont étudié lerb6le du processus de traitement de surface sur les
propriétés mécaniques du composite PP/fibres ddbdawietnamienne.

Les résultats de ces travaux montrent que la obrat®on en NaOH a une influence
sur le pourcentage de perte en masse des fibtegndleou pendant 24 heures a la température
ambiante. lls indiquent que le pourcentage des osanis extraits dépend fortement de la
concentration en NaOH, plus on augmente la coratoriren NaOH, plus le pourcentage des
composants extraits est important. Ces derniersnangent de 7,5% a 11,5% lorsque la
concentration en NaOH passe de 0,05 M a 0,5 M alase stabiliser pour une concentration

supérieure a 0,5 N.

Egalement, le temps de traitement d’'une soluticaliae de 0,5N a un effet sur le
pourcentage de perte en masse de fibres de bariboont constaté que I'évolution du
pourcentage de perte en masse est progressivempattante au cours des 12 premieres

heures de traitement puis elle commence a seisabéprés une durée de traitement de 24
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heures. Ces résultats indiquent que le temps denr@nt de 24 heures n’est pas forcement
optimisé.

Les changements de la structure a la surfaceilokes fde bambou sont observés par
IRFT. Il a été constaté que la structure des dilrehangé apres le processus de traitement.
D'abord, le pic & 3335,3 cfassigné a la vibration du groupe hydroxyle (-OH)eepic a
1030,3 crit assigné & la vibration du groupe C-O de I'hémitetle sont nettement réduits de
fait de I'élimination de I'hémicellulose. Ensuite, pic & 1621,9 cih correspondant & la
vibration du cycle du benzéne dans la lignine estnen marqué logiquement lorsque ce
composant a été extrait. Puis, le pic & 1254' @orrespondant & la vibration du groupe

acétyle dans la lignine s’est également estompé.

Enfin, les vibrations correspondant aux liaisonsl @ers 2915,4 cih, diminuent aprés
le traitement. Ces résultats montrent que le tratg permet d’éliminer partiellement

I’'hémicellulose et la lignine.

D'aprés les travaux deétocchi et ses collaborateurs [71], une amélioration
significative de la rigidité a été réalisée par desnposites vinylester lamine/fibres de jute
traitées avec le NaOH pendant 4 heures. Cependacune différence significative entre la
rigidité des composites a base de fibres non &sigd les composites a base de fibres traitées
pendant 24 heures n'a été trouvée. D'autre patiselong traitement a montré des valeurs de

la contrainte a la rupture et I'allongement a [#ute les plus élevées.

Les résultats des analyses de diffraction desnsayocont montré une amélioration des
propriétés mécaniques des composites a base ds filar jute traitées avec le NaOH, cette
amélioration a été attribuée au changement de tacsu des fibres qui influe sur les

interactions matrice/fibres.

Ray et ses collaborateurs [72] se sont intéressexué des propriétés mécaniques
des composites vinylester renforcé par les fibeegite qui ont subi un traitement alcalin. Les
fibres de jute traitées avec 5% en masse de Na@Hampérature ambiante pour différents
temps, montrent une amélioration des propriétéscdaegosites. Les fibres traitées ont une
faible quantité d’hémicellulose, une cristallindééevée et une réduction des défauts. Les
résultats ont montré une amélioration des prowides fibres a des temps de traitement de
6-8 heures; alors que les composites ont des mellpropriétés a un taux de fibres de
35% en masse traitées pendant 4 heures.
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111.3.3.4. Greffage chimique

Selon Bledzki et Gassan [17], trois méthodes permettent de préparer laefib

cellulosique par modification en vue de leur udiien dans les matériaux composites:

Modification de la tension de surface c'est a Hy@rophobisation de la surface de la
fibre. Par exemple, l'utilisation de l'acide st&mre sur la fibre rend celle-ci
hydrophobe et facilite également sa dispersion demgolyoléfines. Le méme effet
est observé dans les composites jute-résine petyeBles traitements avec le
polyvinyle acétate ou les silanes (époxy et uréhaont apportés des résultats

satisfaisants.

Imprégnation des fibres pour avoir une meilleurenpatibilisation avec le polymére
résine. L'exemple le plus parlant est I'imprégnatioe la cellulose avec du
poly(chlorure de vinyle) (PVC) plastifie, une bontigpersion a été observée dans le

polystyrene (PS).

Couplage chimique pour augmenter I'adhésion intéafa. La surface de la fibre est
traitée par un composé qui fera la connexion dageonstituants du matériau. Cette
derniere est tres développée dans la préparatienfidees pour les matériaux

composites notamment le greffage par copolyméoisati

Le greffage par copolymeérisation consiste en @aetion chimique en deux étapes.

Une initiation au niveau de la surface de la fipeg le biais d’'un radical libre crée par un

traitement aqueux le plus souvent car des proa@ldégochimiques peuvent étre utilisés pour

cette étape. La seconde étape est le greffagagknt de couplage.

On a donc une compatibilisation de la surface suitin greffage d’'une molécule qui :

si c’est un monomere, pourra polymeriser dans ohgisn de monomere;
si c’est une molécule bi-fonctionnelle, pourra ieagec un polymére ou une matrice;
si c’est un copolymeére, permet d’obtenir directemerromposite.

Demir et ses collaborateurs [73] ont étudié I'effet dmtément de surface par les

agents de couplage 3-(triméthoxysilyl)-1-proparathét (3-aminopropyl)-triéthoxysilane sur

les propriétés mécaniques, morphologiques et lighiem d’'eau de composite PP/fibres de

luffa. Les résultats mécaniques ont montré querditement de la fibre augmente la

déformation a la rupture ainsi que le module di&asé de composites. Le composite a base

de fibre traitée par le 3-(triméthoxysilyl)-1-prophiol exhibe des propriétés mécaniques

meilleurs par rapport au composite a base de filerduffa traitée par le (3-aminopropyl)-
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triéthoxysilane. Les résultats de la microscopierae atomique montre que le traitement par
le silane diminue les irrégularités de la fibreluléa. Le traitement par le silane des fibres de

luffa diminue la capacité de I'absorption de I'elicomposite PP/fibres de luffa.

Nekkaa [74] a étudié I'effet de traitement de la fibre gené&spagne (GEpar le
N [3-(-Triméthoxysilyl) propyllethylénediamine (Z820) et par l'acide stéarique sur le
comportement des composites PP/GE a différentsdaibres. Les résultats ont montré que
le traitement par le Z-6020 ou par I'acide stéagigunéliore les propriétés mécaniques des
composites PP/GE. Cette amélioration est liée @ineent a la création des liaisons entre les
agents de couplage et la matrice. La chaine lomguéacide stéarique joue un réle de
plastifiant et d’agent glissant, permettant unerigomouillabilité avec la matrice. Les études
des propriétés rhéologiques montrent que les coibegoa base des fibres traitées par le
Z-6020 a des concentrations élevées présententatlasrs d’indice de fluidité supérieures a
celles des composites a fibres traitées par l'agtEarique, ce qui confirme que la
modification chimique de la surface des fibres lgarZ-6020 est plus efficace et améliore

mieux la dispersion des fibres dans le polypropglen

Les résultats des études thermiques montrent gueaitement de la fibre de GE
n'influe pas sur la valeur de la température deofysmais une augmentation du taux de
cristallinité du composite résulte. L'analyse thegravimétrigue montre que la température
de décomposition diminue avec le traitement d’ow’'améliore pas la stabilité thermique de
la cellulose. Cette évolution a été attribuée anigractions développées entre la fibre et la

matrice.

Djilali [75] s'est intéressée aux composites a base de P\Wfatiie de grignons
d’olive (PVC/FGO). Les résultats montrent que ladifioation chimique de la farine de
grignon d'olive avec le dichlorodiméthylesilane (DMS) améliore les propriétés
meécaniques des composites PVC/FGO. L’allongementrébistance a la rupture et la
résistance au choc sont nettement supérieurs esuwoimposites a base de la farine traitée. A
partir de la caractérisation thermique, il est ¢orgque la farine de grignons d’olive joue le

réle d’inhibiteur de dégradation thermique, ell@rde la décomposition du composite.

L’effet de la modification de la farine sur I'abption d’eau a été réalisé. Les résultats
montrent que le taux d’'absorption d’eau dépendadu te la farine de grignons d’olive mais
aussi du traitement de la farine qui confere uraatare plus ou moins hydrophobe aux

matériaux.
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V. Matériaux utilisés et techniques expérimentales

Le but de cette étude est I'élaboration et lact@ngation d'un nouveau matériau
composite a base de polyéthylene basse densité R&EDrcé par une charge végétale de
Genét d'Espagne (GE) a différents taux 10, 20 ¢¥3M).

L’adhésion entre la surface hydrophile de la chagle polymére hydrophobe utilisé
comme matrice est faible, et donc, la capacitéedéorcement réduite. Pour l'utiliser comme
renforts dans le PEBD, la farine de GE a été sommisun traitement chimique par
I'nydroxyde de sodium NaOH (1,25N) a difféerenteapératures 25°C et 40°C, et a différents
temps de traitement 24h, 48h et 72h.

IV.1. Matériaux utilisés
IV.1.1.Polyéthylene basse densité

Le polyéthylene utilisé au cours de cette étudeuasproduit commercialisé sous la
marque PE, ‘B-21’, sous forme de granulés trandkgi Son indice de fluidité est de
1,51 g/10min & 190°C et de densité 0,92 §/cm

IV.1.2.Le Genét d'Espagne
C'est un arbuste atteignant environ 3 m de hautameaux dressés, flexibles,
cylindriques et striés, petites feuilles simplésyifs mesurant jusqu'a 3 cm de long.

Habitat: coteaux, montagnes, terrains argileulativ®ment commun par endroit dans le tell.

IV.1.3.Les produits chimiques utilisés
IV.1.3.1. Le toluéne
Le toluéne est un produit fourni par Prolab
Les caractéristiques du toluéne sont les suivantes:
Formule chimique: gHsCHs
PM=92.14
Densité (a 20°C) : 0.86 a 0.87
Distillation : 109 a 112°C
Résidu d'évaporation a 100°C : 0.0050 % max

IvV.1.3.2. L'éthanol
L'éthanol est un produit fourni par Biochem-Chenapia
Les caractéristiques de I'éthanol sont les suigante
Formule chimique: gHsO
My = 46.07 g/mol
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Densité (& 20°C) : 0.805 4 0.811

IV.1.3.3. L'hydroxyde de sodium
La soude caustique est un produit fourni par Bigti@hemopharma
Formule chimique: NaOH
My, = 40 g/mol
Carbonate (N&03)%: 2.0 max
Chlore (C)% : 0.01 max
Phosphate (P£% : 0.001 max

IV.1.3.4. L'acide acétique
L'acide acétique est un produit fourni par Bioch@éhremopharma

Formule chimique: €H40;
My = 60.04 g/mol
Densité (a 20°C) : 1.0480 a 1.051
Point de cristallisation °C: 16.3 °C
Notre technique expérimentale est subdivisée ar parties:

1) Partie A: Préparation et traitement de la farine

2) Partie B: Préparation des composites et leurs Earsations.
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[ Tiges de Genét d'Espagn}e

'

[ Lavage par I'eau de robin%t

'

[ Séchage a 70°C, pendant 24h

v

[ Branches séche%

L Brotage ]
v
L Tamisag ]

v
Farine de GE (100um) ]

v
Prétraitement pendant 24
Toluéne/Ethanol (2/1) (v/v)

'

Lavage par I'eau distiIIéeJ

v

—[ Etuvage a 60°C, pendant 24]*'—

\ 4 A\ 4
Imprégnation par NaOH (1,25N) Imprégnation par NaOH (1,25N)
a 25 °C pendant 24 h, 48 h et 72 a 40 °C pendant 24 h, 48 h et 2

\[ Lavage par I'eau distillé%/
v

[ Neutralisation par I'acide acétique, 30min]

[ Lavage par I'eau distillée]
v
[ Etuvage 2 60 °C, 24 ﬂ\

v
[ Farine traitée séche]

Figure IV.1.a. Plan de travail expérimental, partie A



Chapitre 1V

[Farine Prétraitét] +L PEBC ] L PEBLC J +u:arine Traitée]
N

Y
h e | PEBC | b

Mélangeur a deux cylindre
10 min, 158 °C

!

[ Broyage mécanique ]

Compression a I'aide d'une presse hydraulique
T=165°C, t préch =10 min, t dégaz =1 min et t comp min

LCaractérisations J

[ Résultats et Discussiorﬂs

Figure IV.1.b. Plan de travail expérimental, partie B
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IV.2. La mise en ceuvre des matériaux

IV.2.1.Préparation de la farine de Genét d'Espagne
IV.2.1.1.La récolte de l'arbuste de Genét d'Espagne

La récolte pour la production de la farine s'dffecentre le début et la fin de
fleuraison afin d'obtenir la meilleure qualité decharge. La récolte a été faite au niveau de la

région de Sétif.

IV.2.1.2.Lavage de GE
Apres la récolte, les branches du Genét d'Espaiginété lavées par I'eau de robinet.

IV.2.1.3.Séchage et broyage

Les branches lavées ont été laissées a l'air flibve sept jours pour réduire le taux
d'humidité. Ensuite, coupées en petit morceau gésra une température de 70°C pendant 24
heures dans une étuve bactériologique (pour élimew bactéries) de margue Mommert,
model BE 600 au niveau du laboratoire GAE-UAB Elr&a, enfin elles ont subit un broyage

mécanique a l'aide d'un moulin a café.

IV.2.1.4. Tamisage
Pour avoir les mémes dimensions (100 um), les tlgeyées ont été tamisées en
utilisant un tamis selon la norme ISO 3310, la quarde la tamiseuse est Restesch, model

AS 200. La granulométrie finale de la farine e1&@um.

IV.2.1.5.Prétraitement de la farine de GE par lavage

Avant le traitement, la farine a subit un prégaient par lavage dans une solution de
toluene /éthanol (2/1) (v/v), avec agitation peridéh heures a la température ambiante. La
farine récupérée a été lavée avec I'eau distpléis, séchée dans une étuve a 60°C pendant 18

heures.

IV.2.2.La modification de la farine de Genét d'Espagne

La farine obtenue a été immergée dans une soldiéoNaOH (1,25N) a différents
temps de traitement (24h, 48h et 72h) et a diftésetempératures (25°C et 40°C). Apres le
traitement, un lavage de la farine avec de l'eatillde a été effectué plusieurs fois, puis une
neutralisation avec une solution d'acide acéticeredant 30 min a la température ambiante,
ensuite un lavage avec de I'eau distillée. Enfiialame a été séchée.

IV.2.3.La préparation des composites
Les mélanges polyéthylene/farine ont été prépsuésnélangeur a deux cylindres de
marque BUSTO ARSIZIO, au niveau du laboratoire'deité CAL PLAST a Sétif, avec une
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vitesse de rotation de 32 tr/min a la températb&°C et de temps de mélangeage de 10 min.
Les feuilles obtenues ont été découpées en petitEeaux, puis ont subit un broyage
meécanique au niveau du laboratoire de Génie dex2és a l'université Ferhat ABBAS, a
l'aide d'un broyeur de type BREHER-BRABENDER.

IV.2.4.Préparation des éprouvettes

A partir des différents composites a farine naitée et traitée, préalablement étuvés,
on a fabriqué des plaques et des films a l'aideed'presse hydraulique de marque
" DAVENPORT 25T ", sous une pression de 150 kdg/@es plaques pour la fabrication des
éprouvettes pour le test de choc et dureté, s filour la préparation des éprouvettes pour le
test de traction), a une température de 165°Ctemps de préchauffage 10 min, un temps de
dégazage 3 min et un temps de compression 5 mgplagques et ces films ont été découpés

suivant les normes prescrites des tests mecaniques.

IV.3. Techniques expérimentales

Les différentes techniques expérimentales utilisées ce travail sont:

e [l'essai spectroscopique: IRTF;

* les essais mécaniques: test de traction, de crae ditreté;

» |'essai rhéologique: indice de fluidité;

* |'essai thermique: Calorimétrie Différentielle ad@age DSC;
* la densité;

* les essais d'environnement: I'absorption d'eaa leibldégradation.

IV.3.1.L'essai spectrométrique (Spectroscopie Infrarouge alransformée de Fourier
IRTF)

L'appareil utilisé est un spectrométre de marquitRFRB400S (SHIMADZU), assisté
par un micro ordinateur. Nombre de scan = 40 etluésn = 2. Pour appliquer cette
technique dans le cas d’échantillons solides,tiinésessaire, au préalable, de mélanger une
petite quantité de farine finement broyée a un amépransparent dans le domaine spectral
étudie (4500 - 500 ci). Pour cela, nous avons employé le bromure despioi@ (KBr). Les
échantillons a analyser sont préparés sous fornpastdles en mélangeant 2,5 % en masse de
farine préalablement étuvée (traitée ou non) aves% en masse de KBr. La spectroscopie
IR est 'une des méthodes les plus efficaces pioentification des molécules organiques et
inorganiques a partir de leurs propriétés vibrateles. En effet, le rayonnement IR, excite

des modes de vibration (déformation, élongatiocsjgues de liaisons chimiques [25]. Les
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différents spectres montrant la transmittance (&dpaction du nombre d’onde (élr)10nt ete

obtenus pour la farine non traitée et traitée.

IV.3.2. Les essais mécaniques
IV.3.2.1.L'essai de traction

Le principe de l'essai consiste a allonger unewmtte le long de son axe principal a
une vitesse constante (5 mm/min) a la températmkdaamte jusqu’a sa rupture ou jusqu’a ce
que la contrainte (charge) ou la déformation (a@gment) ait atteint une valeur
prédéterminée. La charge supportée par |I"éprougetten allongement sont mesurés pendant

I"essai [76].

Les essais de traction ont été effectués ave@pieaivettes découpées au niveau du
laboratoire de Physico-Chimie des Hauts Polyméid#BAj selon la norme ISO 527-3
(Figure IV.2) sur une machine ZWICK POSTFASH 438fe E66920/00, au niveau du
laboratoire de MAPROGAZ a El Eulma.

1
< /

—* \4

b, : Largeur de la partie étroite : 6mm = 0,4 mm;

S

b, : Largeur des extrémités : 25 mm + 1 mm,;

h : Epaisseur< 1mm;

Lo : Distance entre repéres : 25 mm % 0,25 mm;

L1 : Longueur de la partie étroite : 33 mm = 2 mm;
L : Distance initiale entre machoires : 80 mm + &;m
I3 : Longueur totale> 115 mm;

r: Petit rayon : 14 mm = 1 mm;

r, : Grand rayon : 25 mm + 2 mm.

Figure IV.2. Eprouvette de traction selon la norme ISO 527-3.[76
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Les propriétés en traction (module d'élastické contrainte a la ruptures,
déformation a la rupturg) sont évaluées a partir des courbes contraintequétion.

Le module d'élasticité s'exprime comme suit:

E=0/e(NIM?) oo, (IV.1)
E : Module d'élasticité;
o : Contrainte (N/rfy;
¢ . Allongement.

La contrainte a la rupture est donnée par I'exfesslivante:
O, =F/SIN/M?) i (IV.2)

F : Charge de traction supportée par I'éprouvetje (N

S: Section initiale (rf).

L'allongement a la rupture est indiqué en pouragntous la forme suivante:
E A (%) v (IV.3)

Al =1 -1o: Déformation a la rupture;
lo : Longueur initiale de I'éprouvette;

| - Longueur finale de I'éprouvette.

IV.3.2.2.La résistance au Choc (Izod)

L'éprouvette, supportée comme une poutre en censaticale, est rompue par un
seul choc de percuteur, la ligne de choc étanéesidudistance fixe du serrage de I'éprouvette,
et en cas d'éprouvette entaillée, de I'axe deallEn{voir Figure 1V.3). Le test a été réalisé a
l'aide d'un appareil de marque CEAST, type REMIPACTOR, avec un marteau de 7,5 Kg
au niveau du laboratoire de Génie des procedéasiadisité Ferhat ABBAS [77].

1 Direction de percussion

2 Mors de serrage mobile &

3 Mors de serrage fixe 7

4 Raimure facultative Pendule
3

Figure IV.3. Schéma de désignations décrivant la directiopedeussion [77]
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Préparation de I'entaille:

Les entailles usinées doivent étre préparées nogfoent a I''SO 2818. Le profil de
la dent de l'outil de coupe doit permettre de prmadans I'éprouvette une entaille ayant le
contour et la profondeur représentés a la Figurel, I\berpendiculairement a ses axes

principaux. Le profil de I'entaille doit étre codté régulierement.

Rayon de fond d'entaille
rg=1mm+ 0.05 mm

Figure IV.4. Type d'entaille [77].

Calcul de la résilience:

La résistance au choc d'éprouvettes non entadistesxprimée par la relation:

a

n

—ix 3 2
= IO (KI /M) o (IV.4)

a, : Résilience de I'éprouvette sans entaille;

A, : Energie cinétique pour rompre I'éprouvette sanailésen joules;
b: Largueur de I'éprouvette en millimetres;

h: Epaisseur de I'éprouvette en millimétres.

La résistance au choc d'éprouvettes entailléesxpsimée par la relation:

a, :ﬁxw(m/mz)..........................(|v.5)

»
ax : Résilience de I'éprouvette avec entaille;

A : Energie cinétiqgue pour rompre I'éprouvette aveaib@ten joules;
bk : Largueur restante de I'éprouvette en millimétres

h: Epaisseur de I'éprouvette en millimétres.

IV.3.2.3.La dureté (Shore D)
Chaque éprouvette a été placée sur une surfade,rtgprizontale et plane. On a tenu
le durométre en position verticale, la pointe dogtéeur étant & au moins 12 mm du bord de

I"éprouvette (Figure 1V.5).

On a appligué le pied presseur sur |I"éprouvetssiarapidement que possible, sans

choc, le pied restant paralléle a la surface dadigvette. Une pression juste suffisante a été
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appliguée pour obtenir un contact étroit entreiéal presseur et I'éprouvette. On a enregistré
deux lectures, une lecture instantanée (au boliset une lecture au bout de 15 + 1 s.

Les mesures de dureté ont été effectuées en amglaeements différents de
I"éprouvette, distants d’au moins 6 mm, en cal¢ulanvaleur moyenne, en utilisant le
durométre existant au laboratoire de Génie desébésca l'université Ferhat ABBAS, selon
la normeNF EN ISO 868 [78].

03105

@1.25+015

[ N—A
Pied presseur 2

Pénétreur
35°10,25°

N\

2,510,064

Pénétration maximale :

$0,79:003

Figure IV.5. Pénétreur pour le durometre [78].

IV.3.3.L'essai rhéologique: 'indice de fluidité

Le test a été réalisé au moyen d'un appareil tiMeLT-INDEXER" modeéle 5 au
niveau du laboratoire de Génie des Procédés ad'igiié Ferhat ABBAS, qui constitue d'un
cylindre C d'axe vertical placé dans un four etesenine a son extrémité par une filiere
standard de longueur 8 mm et de diametre 2,09 nmin Rigure IV.6). Les essais ont été
effectués selon la norme ASTM D-1238 sous une ehdey2,16 Kg a une température de
190°C [79].
Calcul de l'indice de fluidité par la relation:

IF :60tﬂ(g JLOMIN) ov. v (IV.6)

IF : Indice de fluidité;
m : Masse moyenne de l'extrudat en grammes;

t : Intervalle de temps entre deux coupes d'un d&tru
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| —— Charge amovible

7 \\_.(’/ A Isolant thermique

SBE _——— Bepére supéreur

Thermomeétre

de contrdle

— .~ Isolant thermique
LA -~

| — Repére inférieur

Cylindre

| — Filiére

Plague soutenant F ) .
1a filiere Plague isolante

Figure IV.6. Appareil type pour la détermination de l'indicefldédité [79].

IV.3.4.Caractérisation thermique par I'Analyse Calorimétrique Différentielle (DSQ

Cette technique est utilisée pour étudier leséhbfites transitions thermiques des
polyméres lorsqu'ils subissent une variation deptature. Son principe de fonctionnement
est de mesurer la différence d'énergie entre umsetecontenant I'échantillon et un creuset
vide de référence, en fonction de la températuoesqu'une différence de température est
générée entre I'échantillon et la référence, l@roaktre ajuste la puissance d'entrée de
maniere a réduire cette différence. Un signal priiganel a la puissance fournie a
I'échantillon (ou a la référence) est enregistfd.[8

Les mesures ont été effectuées au moyen d’'uniwase différentiel a balayage de
marque "NETZSCH.DSC 200 PC" avec des échantillamsl®,5 mg dans la gamme de
température allant de 20°C a 220°C, pour une dtelgschauffage de 10°C/min niveau du
laboratoire de KPLAST a Sétif. Les échantillons étgt analysés deux fois. Les enthalpies de
fusion4H, ont été évaluées a partir de l'aire des pics dmifu Le taux de cristallinit¥; est

alors déterminé par la relation:

X_ (%) = 2Em 200w, (IV.7)

[

Xc (%): Taux de cristallinité;
AHn: Enthalpie de fusion expérimentale;

AH.,: Enthalpie de fusion d’un échantillon de PEBD 10639stallin.
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IV.3.5.Test de densité

La détermination de la densité des matériaux caitggpreparées a été effectuée par
pycnométrie en utilisant I'éthandln pycnomeétre est un flacon spécial surmonté didoe t
étroit muni d’un trait de repere permettant derdéfres précisément le volume contenu. On a
réalisé trois pesées successives: la masse du mgtmoplein de liquide (gy la masse
d'échantillon seul (g) et la masse du pycnometre plein de liquide aéebdntillon immergé
(ms) [81].

La densité de I'échantillon est calculée par latiah:

m
d, = . XAy i (IV.8
ech m1 + mz _ m3 lig ( )

Avec:
d e la densité de I'échantillon;
diiq : la densité du liquide utilisé (L'éthanol d=0.805

IV.3.6.Les essais d'environnement
IV.3.6.1.L'absorption d'eau

Toutes les éprouvettes ont été séchées durant@ad$ une étuve 80°C et laissées
refroidir jusqu'a la température ambiante dans essidcateur avant de les peser a 0,1 mg
prés. Cette opération a été répétée jusqu'a cdagoemsse des éprouvettes soit constante
(massamn,) a + 0,1 mg. Ensuite les éprouvettes ont étééelm dans un bécher contenant de

I'eau distillée maintenue a (23 + 2,0) °C.

Apres une immersion pendant un laps de tempgpesivettes ont été retirées hors de
I'eau et enlevées de toute eau superficielle qurdeouvre, a l'aide d'un linge propre et sec.
Chaque éprouvette a été pesée de nouveau dansutergui suit leur retrait de I'eau (masse
mp). Pour déterminer la saturation en eau, les émitesy ont été immergées et pesées de

nouveau au bout de durées définies (la normeégikgait EN 2378) [82].
Calcul du pourcentage en masse d'eau absorbée:

Pour chaque éprouvette, on a calculé la variatitative de masse en pourcentage

en masse, par rapport a la masse initiale, a I'déda formule appropriée
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ou:
my : La masse, en milligrammes, de I'éprouvette apgebage initial et avant immersion;

m, : La masse, en milligrammes, de I'éprouvette ajpmésersion.

IV.3.6.2.La biodégradation

Selon la norme NF EN ISO 846, I'essai consistexposer des éprouvettes des
composites a I"action d"un sol microbiologiquemacttf pendant une durée bien déterminée
qui était 90 jours dans notre cas, dans la régerSthara. A la fin de |'exposition, les
éprouvettes font I'objet d’'une estimation avanames nettoyage, par examen visuel et en

déterminant les variations des propriétés physiuastion, choc et dureté).

Les résultats obtenus avec les éprouvettes expasEattaque biologique (lot ) sont

compares a ceux obtenus avec des éprouvettesaiigesr(lot 0) [83].
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V. Résultats et discussions

V.1. Analyse spectroscopique par infrarouge a transforméle Fourier
La structure de la farine de GE non traitée etéeapar le NaOH a différents temps
traitementet a différentes températures est analysée enntisgion a partir des pastill

Farine/KBr. Les spectres obtenus sont représeuntda figure V.1

30

non braitde
— 24h4 25°C
48h i 25°C

70 — TTh i 255
24h i 40°C

48h 1 40°C

&80

50

40

Trans mittance

20

20

10 . ] . | . ] . ] . 1 . ]
4000 3500 2000 2500 2000 1500 1000 500
1

Nombred'onde Cm '

Figure V.1. Spectres IRTF de farine de Genét d’ Espagne (GE)naité¢ et traitée par
NaOH pendant zh, 48h, et 72h a 25°C et a 40°C.

Si on observe soigneusement les spectres, on tergia la structure de far de
Genét d'Espagne changé aprés le processus de traitement. D’ab®rmic & 3400 crit
assigné a la vibration du groupe hydroxy-OH) lié & la cellulosegt le pic & 1052 crit
assigné a la vibratiod'élongationdu groupement (@) de I'hémicellulose ede la lignine

sont nettement réduits de fait de I'élimination'dtémicellulose et cla lignine.

On remarque aussi une bande & 235 qui est attribuée agroupement (,COs) de
CO, et H,O dans I'atmosphére. On constate aussi la préstmeepic 41737 cni qui est
associé a la vibratiod'élongationdes groupements carbonyles (C=d&s groupes acétyl

des substances d'hémicelluloses (xylanesde pectines dans la farine de Genét d’Espa
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Par ailleurs, on observe qu’avec le traitemendisparition de cette bande dans le cas de la
charge traitée & 25°C (48 et 72h), & 40°C (24 k}.4% bande d’absorption d'eau & 1644'cm
assigné a la déformation (H-O-H), due au caradtgdrophilique de la farine de GE. Les
spectres de I'IRTF des travaux Beumerdassiet ses collaborateurs [84] qui ont élaboré et
caractérisé des composites biodégradables a bagmlystyrene (PS), illustrent les mémes

pics.

Une faible bande entre 1423 et 1412'cdue & une déformation dans le plan du

groupement (-Ch) de la lignine.

Ensuite, les pics a 1577 et 1507 ‘trorrespondants & la vibration d'élongation
symétrique des liaisons C=C du noyau aromatiques danlignine. Le pic a 1248 ¢h
correspondant & la vibration du groupe acétyle @id & 1154 cilié & la vibration du pont
asymeétrigue dans la cellulose et I'hémicelluloseO(C). Egalement, les vibrations
d'élongation asymétriques correspondantes autiaifC-H) des segments de la cellulose ou
de la lignine vers 2926 ¢m diminuent aprés le traitement. Ces résultats reahtque le
traitement permet d’éliminer partiellement 'hénlialse et la lignine. Enfin, un pic vers 615
cm’ lié & la rotation et la déformation du groupeme®H) hors du plan. Ces résultats sont
en accord avec ceux trouvés pdadhuban et ses collaborateurs [85] et aussi Garrales

et ses collaborateurs [86].

V.2. La perte de masse
V.2.1. Effet du temps de traitement

Les fibres naturelles contiennent principalementiadeellulose, de I'hémicellulose et de
la lignine. L’hémicellulose est un composé conténalnsieurs molécules de sucre et de
substances qui sont solubles dans I'eau ou dansseolnéon alcaline. La structure de la
lignine est similaire a celle des polyméres inszdlwou aromatiques. La lignine est également
soluble dans une solution alcaline. Il est possihlaine partie de I'hémicellulose et de la
lignine va se dissoudre pendant le processus iienient ce qui va provoquer une diminution

de la masse de la farine de GE.

La figure V.2 présente l'influence de la durée detéement en NaOH (1,25 N) sur le

pourcentage de perte en masse de farine de GK:a 25°

On constate que I'évolution du pourcentage de pemtenasse est progressivement
importante au cours des 48 premieres heures danrant puis elle commence a se stabiliser
apres une durée de traitement de 48 heures. Gdmatgesndiquent que le temps de traitement

de 48h n’est pas forcement optimisé méme si larpssgpn est faible aprés 48h de traitement.
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Ces résultats s'accordent avec ceux présentéipat Villoutreix [70] qui ont étudié I'effet

de la concentration d'une solution alcaline, Iteffie temps de traitement et de la température
de traitement sur les propriétés des compositeffoR#a/ de bambou.

40

Masse réduite (%)

10 20 30 40 50 60 70 80
Temps (heure)

Figure V.2. Influence de la durée de traitement sur le pouaggntie la masse réduite de la
farine de GE traitée par NaOH a 25°C.

V.3. Propriétés mécaniques
V.3.1. Test de traction
V.3.1.1. Effet du taux de farine

L'effet du taux de farine de GE sur la variation ldecontrainte a la rupture des
composites polyéthylene basse densité/farine détGercspagne (PEBD/GE) est représenté
par la figure V.3. On remarque une diminution de dantrainte a la rupture avec
'augmentation du taux de farine. Ces résultats saraccord avec beaucoup de travaux qui
expliquent par le fait que la farine crée des défalans la matrice du polymere et réduit les
interactions interchaines, ce qui provoque une rdition des propriétés mécaniques.
Particulierement pour les charges végétales comrepassentiellement de la cellulose riche en

groupements hydroxyles (-OH) qui absorbe I'humiditéprovoque un gonflement dans la
matrice polymérique.
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Les figures V.4 et V.5 illustrent I'évolution du thde d'élasticité et la déformation a la
rupture des composites PEBD/GE en fonction du thifarine non traitée, respectivement.
On remarque une augmentation importante du modeélasticité avec l'accroissement du
taux de farine de GE. La rigidité de la farine d&, Qui est supérieure a celle de la matrice
thermoplastique PEBD, va augmenter considérablercelid du matériau composite. Au
méme temps, une diminution considérable de la d&ftion a la rupture empéche I'élasticité
du matériau composite. Cette diminution est assa&igdn changement ductile-fragile dans le
comportement du matériau composite. [87-89].Cesltais sont en bon accord avec ceux

trouvés paBendahouet ses collaborateurs [90] et ceux troup@sChand et Dwivedi [91].
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Figure V.3. Variation de la contrainte a la rupture des contps$?’EBD/GE en fonction du

taux de farine non traitée.
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Figure V.4 Variation du module d’élasticité des compositeB8BESE en fonction du taux

de farine non traitée.
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Figure V.5.Variation de la déformation a la rupture des contps$?EBD/GE en fonction du

taux de farine non traitée.
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V.3.1.2. Effet du temps de traitement

Les figures V.6, V.7 et V.8 illustrent I'effet demps de traitement sur la contrainte a la

rupture, sur le module d'élasticité et sur la défdion a la rupture des composites
PEBD/ GE, respectivement.

D’'une fagon générale, la modification de la surfdeela farine de GE par NaOH a
amélioré la contrainte a la rupture, le module asétité et une faible amélioration de la
déformation a la rupture des composites PEBD/GErgaport aux composites a farine non
traitée. Le traitement de la farine par NaOH, augpmée degré de fibrillation et diminue le
taux de lignine ce qui mene a une meilleure disperde la farine dans la matrice de PEBD.
Ainsi, la formation d’'une certaine adhésion interdde entre la farine végétale et la matrice

polymérique et également un meilleur transferta®rainte de la matrice a la farine.

On peut établir le mécanisme de la réaction eetfddOH et la charge de GE comme
suit (schéma V.1):

Charge-OH + NaOH—» Charge-ONa" + H,O

Schéma V.1Réaction entre le NaOH et la charge de GE

Les résultats du test de traction sont en accoed aeux trouvés pafabibi et ses

collaborateurs [39gt aussi paPanaitescuet ses ces collaborateurs [53], et fdrand et
Dwivedi [91].
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Figure V.6. Variations de la contrainte a la rupture des catipe PEBD/GE en fonction du

taux de farine non traitée et traitée par NaOH €25
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Figure V.7. Variations du module d'élasticité des compositeBIGE en fonction du taux

de farine non traitée et traitée par NaOH a 25°C.
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Figure V.8. Variations de la déformation a la rupture des cositps PEBD/GE en fonction

du taux de farine non traitée et traitée par NaQ3 .

V.3.1.3.Effet de la température

L'effet de la température de traitement sur la reamtie a la rupture, sur le module
d'élasticité et sur la déformation a la rupture cesposites PEBD/GE (70/30) a farine traitée

par NaOH a différents temps est illustré sur lécib V.1.

D'une fagcon générale, les valeurs de la contraink® rupture, du module d'élasticité
ainsi que de la déformation a la rupture des coitggo$?EBD/GE a farine traitée a la
température de 25°C sont supérieures a cellesategasites a farine traitée a 40°C. Ceci est
dd a la diminution de la fraction de cellulose dinsharge végétale avec I'augmentation de la
température, ce qui entraine une diminution du @ggile dépolymérisation et donc la
fragilisation de la farine, et par conséquent lducéion des propriétés mécaniques. La
fragilisation de la farine peut étre aussi attrdbu@ I'€limination de la lignine et de

I'némicellulose qui a été démontrée par les résutta I'lRTF.

Pasquini et ses collaborateurs [92] ont trouvé une dimorusignificative du dégrée de
polymérisation de la cellulose de fibres de bagaasec le traitement qui affecte

automatiquement les propriétés des compositesést(BEBD/fibres de bagasse).
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Tableau V.1.Effet de la température sur la contrainte a ldungy le module d’élasticité et la
déformation a la rupture des composites PEBD/GH3(0j0a farine traitée par NaOH a

différent temps.

temps de c; (MPa) E (MPa) & (%)
traitement (0) | - ogecy | T0°c) | Teseo) | Tw@occ)| Teso)| Twam
24 6,50 3,75 491,00 | 455,00 7,02 4,69
48 8,60 4,66 563,00 | 310,00 10,28 3,58
72 9,43 8,90 194,00 | 325,00 5,12 4,09

V.3.2. Test de choc
V.3.2.1. Effet du taux de farine

La figure V.9 et le tableau V.2 rassemblent lesultéss du test de choc (Izod) des
éprouvettes des composites PEBD/GE non entailléesn&illées. On observe que les
éprouvettes non entaillées de la matrice pure®tdmposites a des taux de farine non traitée

(10%) n’ont pas subit de rupture.

Les résultats des propriétés au choc sont sinslareceux de la déformation a la
rupture. Les composites avec un taux de farineéében des valeurs de la résistance au choc
plus faibles.La charge de Genét d’Espagne qui a une rigiditéérsegre a celle du
polyéthyléne, augmente considérablement la rigidiiténatériau composite, ce qui provoque
également une diminution de la résistance au cAossi on remarque que les éprouvettes
entaillées ont montré une résilience inférieure gaex non entaillées. Car I'énergie des
éprouvettes entaillées présente seulement la patipagde la fissure, tandis que celle des

spécimens non entaillées comprend l'initiation gbdapagation de la fissure.
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Figure V.9. Variations de la résistance au choc (I1zod) desposites PEBD/GE en fonction

du taux de farine non traitée (avec et sans esaill

Tableau V.2. Valeurs de la résistance au choc (Izod) des éptmsvenon entaillées et

entaillées du PEBD et des composites PEBD/GE adaron traitée.

Composites ap, (KJ/m? a (KI/m?)
PEBD/GE (100/0) Pas de rupture Pas de rupture
PEBD/GE (90/10) Pas de rupture 29,72
PEBD/GE (80/20) 30,67 17,28
PEBD/GE (70/30) 18,01 9,25
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V.3.2.2. Effet du temps de traitement

La modification de la surface de la charge végédialde traitement alcalin, montre une
amélioration de la résistance au choc des compgoaitirine traitée par rapport a ceux a
charge non modifiée, ceci est représenté sur ¢pges V.10 et V.11 ou les valeurs de la
résistance au choc des différents composites testdgassemblées dans le tableau V.3. Il est
clair que la résistance au choc est tres influepael'interface entre les deux phases. Le
comportement a l'interface farine-polymere absarbe énergie au choc importante dans les
composites a farine traitée. Le traitement de tenéaaméliore la compatibilité et favorise la

capacité a dissiper I'énergie lors de la fracture.

D’autre part,nous remarquons que la résistance au choc estnmete par le temps de
traitement. Un temps de traitement de 24 et deetBds montre des valeurs de résistance au
choc les plus élevées que celles du temps denr@ite72 heures. Ceci est peut étre da a la
fragilisation de la farine, un temps de traitementy provoque une diminution importante de
la lignine, ce qui fragilise la charge. Ces régsltaont accord avec ceux trouvés par

Panaitescuet ses collaborateurs [53].

Kuan et ses collaborateurs [93] ont modifié chimiquetriarsurface de fibres de bois
par l'utilisation d'agent de couplage (vinyltrimeétlgsilane). Les résultats de test de choc
(Izod) ont montré une augmentation de la rigidiéé dhatériaux composites PEBD/fibres de
bois traitées par rapport aux composites a fiboestraitées. Aussi les travaux Bengtsson
et Oksman [94] ont montré que le traitement des fibres pagilane, améliore la résistance au

choc des composites PEHD/fibres de bois.
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Figure V.10. Variations de la résistance au choc (I1zod) despomites PEBD/GE en fonction
du taux de farine non traitée et traitée par Na(3°&€ (sans entaille).
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Figure V.11. Variations de la résistance au choc (Izod) desposites PEBD/GE en
fonction du taux de farine non traitée et traitae [gaOH a 25°C (avec entaille).
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Tableau V.3.Valeurs de la résistance au choc (Izod) des congsoBEBD/GE en fonction

du taux de farine non traitée et traitée par NaOBbZC & différents temps (avec et sans

entaille).
Composites an (KI/m?) a (KI/m?)
Farine de GE non traitée
PEBD/GE (90/10) Pas de rupture 29,72
PEBD/GE (80/20) 30,67 17,28
PEBD/GE (70/30) 18,01 9,25
Farine de GE traitée pendant 24h
PEBD/GE (90/10) Pas de rupture Pas de rupture
PEBD/GE (80/20) Pas de rupture 24,59
PEBD/GE (70/30) 29,37 13,84
Farine de GE traitée pendant 48h
PEBD/GE (90/10) Pas de rupture Pas de rupture
PEBD/GE (80/20) Pas de rupture 30,46
PEBD/GE (70/30) 27,45 14,38
Farine de GE traitée pendant 72h
PEBD/GE (90/10) Pas de rupture Pas de rupture
PEBD/GE (80/20) Pas de rupture 21,63
PEBD/GE (70/30) 23,54 12,82

5.3.2.3. Effet de la température

Le tableau V.4 rassemble les résultats de I'effeladtempérature sur la résistance au
choc des éprouvettes non entaillées et entailléescdmposites PEBD/GE (70/30) a farine
traitée par NaOH a différents temps.

D'apres les valeurs du tableau, on constate quesistance au choc des éprouvettes a
farine traitée a 25°C soient entaillées ou nonsaperieure a celle des éprouvettes a farine
traitée a 40°C, ce qui confirme les résultats tésupar le test de traction ou l'augmentation de
la température de traitement de la charge vég&mimine une diminue des propriétés

meécaniques du matériau composite.
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Ces résultats concordent avec ceux trouve\parez etVazquez[95] qui ont étudié
l'effet de temps et de la température de traiterdestfibres de sisal sur les propriétés des
composites a base de fibres de sisal.

Tableau V.4. Valeurs de la résistance au choc (Izod) des congsoBIEBD/GE (70/30) a
farine traitée par NaOH a différents temps et dédihtes températures, (avec et sans

entaille).

Composites ap, (KJ/m? ay (KI/m?)
PEBD/GE traité 24h & 25°C 29,37 13,84
PEBD/GE traitée 24h & 40°C 18,86 9,42
PEBD/GE traitée 48h & 25°C 27,45 14,38
PEBD/GE traitée 48h & 40°C 13,28 7,58
PEBD/GE traitée 72h & 25°C 23,54 12,82
PEBD/GE traitée 72h & 40°C 18,20 7,94

V.3.3. Test de dureté
V.3.3.1. Effet du taux de farine

D’aprés la figure V.12 qui montre I'évolution dedareté des composites PEBD/GE en
fonction du taux de farine non traitée, on remamuié n y a pas de variation des valeurs de

dureté des matériaux composites.
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Figure V.12. Variation de la dureté des composites PEBD/GEoantfon du taux de farine

non traitée

V.3.3.2. Effet du temps de traitement

La figure V.13 représente les variations de la tudes composites a farine non traitée
et traitée par NaOH a différents temps a 25°C antfon du taux de farine. D'apres la figure,
on peut dire que le traitement n'a pas une inflaesignificative sur la variation de la duretée.
Ce phénoméne peut s’expliquer par I'hétérogén@teaimposite due aux facteurs liés a la

farine de GE (mouillabilite, traitement etc.).
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Figure V.13. Variations de la dureté des composites PEBD/Gfomrcetion du taux de farine

non traitéeet traitée par NaOH a 25°C.

V.3.3.3. Effet de la température

L’effet de la température de traitement sur la tludees composites PEBD/ GE (70/30)
a farine traitée par NaOH a différents temps, ksstié sur le tableau V.5. D'une facon

générale, on remarque que l'augmentation de laéenpe de traitement n'a pas d'influence
sur la dureté.

Tableau V.5. Valeurs de la dureté (Shore D) des composites PEGBD(70/30) a farine
traitée par NaOH a différents temps et a différeteenpératures.

temps de traitement Dureté (Shore D)
(h) T (25°C) T (40°C)
24 41,00 38,67
48 38,67 37,33
72 44,00 40,67
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V.4. Propriétés rhéologiques (Indice de fluidité)
V.4.1. Effet du taux de farine

La figure V.14 illustre I'évolution de I'indice dituidité des composites PEBD/GE, en
fonction du taux de farine non traitée. On obseme diminution de I'indice de fluidité avec
'augmentation du taux de farine. Ceci est di @gdlamération de la farine de Genét
d’Espagne qui constitue des obstacles aux mouveniinés des chaines polymériques en
empéchant I'écoulement du matériau composite. @esltats sont en accord avec ceux

trouvés paNekkaa[74].
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Figure V.14. Variations de l'indice de fluidité des composiEBD/GE en fonction du taux

de farine non traitée.

V.4.2.Effet du temps de traitement

La figure V.15 montre la variation de I'indice deiflité des composites PEBD/GE a
farine traitée par le NaOH a différents temps a2%9n constate une faible amélioration des
valeurs de l'indice de fluidité des composites anfa traitée que celles des composites a
farine non traitée. Ceci est peut étre di au traetd qui améliore la dispersion de la farine et
une meilleure mouillabilité de cette derniere @amlatrice. D’autre part, on remarque qu'il y
a une légere diminution de 'indice de fluidité aVaugmentation du temps de traitement.
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Figure V.15. Variations de l'indice de fluidité des composiEBD/GE en fonction du taux

de farine non traitée et traitée par NaOH a 25°C.

V.4.3. Effet de la température de traitement

Le tableau V.6 rassemble les valeurs de l'indicduddité des composites PEBD/ GE
(70/30) a farine traitée par NaOH a différent terdpdraitement et a différentes températures
(25 et 40°C). D'aprés les valeurs du tableau, anargue que l'augmentation de la

température de traitement n'influe pas sur lesuvalde l'indice de fluidité.

Tableau V.6 Valeurs de l'indice de fluidité des composite8P/GE (70/30) a farine traitée
par NaOH a différent temps et a différentes tempéea.

temps de traitement Indice de fluidité (g/10min)
(h) T (25°C) T (40°C)
24 1,11 1,23
48 0,98 1,45
72 1,11 1,17
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V.5. Propriétés thermiques (DSC)
V.5.1. Effet du taux de farine

Les mesures de DSC ont été réalisées afin d'étlefifet de I'introduction de farine de
Genét d'Espagne sur le point de fusion et le tausridtallinité de la matrice thermoplastique

PEBD.

D'aprés la figure V.16, on voit clairement que diaentation de la teneur en farine non
traitée des composites PEBD/GE n’a pas une grarildence sur I'allure du pic ou sur la
valeur de la température de fusiop Tes résultats s’accordent avec ceux présentés par
Bendahou et ses collaborateurs [90Qwvérous et ses collaborateurs [96] dDigabel et ses

collaborateurs [97].
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Figure V.16. Thermogrammes DSC du PEBD et des composites PEBBAaine non

traitée.

Le point de fusion ( a différents passages, l'enthalpie de fudibh, et le taux de
cristallinité des composites PEBD/GE a farine maitde sont illustrés sur le tableau V.7.

D'aprés le tableau V.7, les valeurs deBtenues lors du®?® passage sont légérement
inférieures a celles du®passage. Lors du®® passage, on n'obtient que les changements

proprement liés au matériau sans interventiongppdéaomenes liés a l'absorption d'eau par la

farine ou autres.
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Les enthalpies de fusidkH,, ont été évaluées a partir de I'aire des pics doifu Dans
cette étude, la valeur retenue palit., est celle déterminée p8irisinha et Meksawat[98],

égale a 280 J/g.

D'aprés les résultats, on voit clairement quald de cristallinité,. augmente avec le
taux de charge non traitée. Généralement, l'incatjpm de la charge cellulosique dans la
matrice polymérique se fait dans la zone amorphmdiériau et la surface de la charge agit
comme des sites de nucléation qui modifie la auétide cristallisation du polymere semi-
cristallin.

Ces résultats accordent avec ceux trouvésgeaphet ses collaborateurs [99] qui ont
remargué une légeére augmentation du taux de tingtaldes composites PP/fibres de sisal
avec l'augmentation du taux de fibres, et ceuxvigsyarBouafif [100] qui n' a pas trouvé
une grande influence de l'incorporation des fillegin gris a matrice PEHBur le taux de
cristallinité et sur la température de fusidwssi Borysiak et ses collaborateurs [10a&ht
montré une augmentation entre (5-9°C) de la tenyrérale fusion avec l'ajout des fibres de

bois a matrice PP.

Tableau V.7. Comparaison de la température de fusion a différpassages et du taux de

cristallinité du PEBD et des composites PEBD/GErané non traitée.

_ T¢ (°C) 1 T¢ (°C) 2™
Echantillons AHq, (3/9) Xe (%)
passage passage
PEBD 113,00 112,50 91,07 32,52
PEBD/GE (90/10) 113,00 112,70 104,14 37,19
PEBD/GE (80/20) 112,50 112,30 112,2 40,07
PEBD/GE (70/30) 113,50 112,30 132,14 47,19

Vv.5.2. Effet du temps de traitement

Les figures V.17, V.18 et V.19 montrent la compsoai des thermogrammes DSC des
composites PEBD/GE a farine traitée par NaOH a 23°&différents temps.

D’aprés ces figures, on remarque que le temps aiterttent n'a pas d'effet sur la
température de fusion. Le tableau V.8 illustre Veseurs de la température de fusion a
différents passages, des enthalpies de fusion etadx de cristallinité des composites
PEBD/GE a farine traitée par NaOH a 25°C et fhts temps.
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D'apres les valeurs du tableau V.8, on constatdegtraitement alcalin de la surface de
la farine n'a pas une grande influence sur le teugristallinité. Dans la littérature, différents
auteurs I(iu et ses collaborateurs [10Beyratout et ses collaborateuf§8], Avérous et ses
collaborateurs [96]) ont aussi observé ce compateravec du polypropylene chargé avec

des fibres cellulosiques.

Danyadi et ses collaborateuf$03] ont étudié I'adhésion et la compatibilsatintre le
polypropyléne et les fibres de bois, ils ont rernérte méme comportement des composites

PP/fibres de bois avec I'ajout d'un agent de caitvipsation.
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Figure V.17. Thermogrammes DSC des composites PEBD/GE (90/tb)ree traitée par
NaOH a 25°C.
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Figure V.18. Thermogrammes DSC des composites PEBD/GE (80/&20)ree traitée par

NaOH a 25°C.
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Figure V.19. Thermogrammes DSC des composites PEBD/ GE (70/20)re traitée par
NaOH a 25°C.
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Tableau V.8. Comparaison de la température de fusion a différpassages et du taux de

cristallinité des composites PEBD/GE a farine émipar NaOH a 25°C a différents temps.

Echantillons near | meeZT AHum (J/g) X (%)
passage passage
Farine de GE traitée 24h
PEBD/GE (90/10) 113,00 112,70 100,00 35,71
PEBD/GE (80/20) 112,50 112,30 113,77 40,63
PEBD/GE (70/30) 112,50 113,30 131,80 46,76
Farine de GE traitée 48h
PEBD/GE (90/10) 113,00 112,70 101,40 36,21
PEBD/GE (80/20) 112,50 112,30 116,00 41,42
PEBD/GE (70/30) 112,50 113,30 135,60 48,42
Farine de GE traitée 72h
PEBD/GE (90/10) 113,00 112,70 104,07 37,16
PEBD/GE (80/20) 112,50 112,30 118,65 42,37
PEBD/GE (70/30) 112,50 113,30 132,87 47,45

Vv.5.3. Effet de la température

Les figures V.20, V.21 et V.22 représentent lesrniogrammes des composites
PEBD/GE (70/30) a farine traitée par NaOH a diffiésetemps et a différentes températures
(25 et 40°C), les résultats du point de fusioy), (@enthalpie de fusioAH, et du taux de

cristallinité sont illustrés sur le tableau V.9.

Le tableau V.9 montre que l'augmentation de la tFatpre pour un temps de
traitement 24h n'a pas d'influence sur le taux rigadlinité. D'autre part, nous remarquons
que l'accroissement du temps de traitement a umgd@ature de 40°C montre une diminution

remarquable du taux de cristallinité.
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Figure V.20. Thermogrammes DSC des composites PEBD/GE (70/3@jire traitée par
NaOH pendant 24h.
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Figure V.21. Thermogrammes DSC des composites PEBD/GE (70/&0)ree traitée par
NaOH pendant 48h.
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Figure V.22. Thermogrammes DSC des composites PEBD/GE (70/&0)re traitée par
NaOH pendant 72h.

Tableau V.9. Comparaison de la température de fusion a différpassages et du taux de
cristallinité des composites PEBD/GE (70/30) anfaritraitée par NaOH a différents temps et

a différentes températures.

Echantillons T¢ (°C) 1¥ T: (°C) 2™
AHm (J/9) Xc (%)
PEBD/GE (70/30) passage passage
GE traitée 24h a 25°C 112,50 113,30 131,80 46,76
GE traitée 24h a 40°C 113,00 112,70 132,05 47,16
GE traitée 48h a 25°C 112,50 113,30 135,60 48,42
GE traitée 48h a 40°C 112,50 112,30 109,27 39,02
GE traitée 72h a 25°C 112,50 113,30 132,87 47,43
GE traitée 72h a 40°C 112,50 113,30 112,54 40,19
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V.6. Test de densité
V.6.1. Effet du taux de farine

Tant que la farine de Genét d'Espagne et le poligdth basse densité ont presque les
mémes valeurs de densi@rsp= 0,92, dse=0,90), l'incorporation de la farine de GE a la

matrice polymérigue n'a pas d'influence sur la démk matériau composite, ceci est montré
par la figure V.23, qui représente I'évolution @edensité des composites PEBD/GE en

fonction de l'introduction de farine de GE nont&ai
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Figure V.23. Variations de la densité des composites PEBD/Gioretion du taux de farine

non traitée.

V.6.2. Effet du temps de traitement

La figure V.24 illustre les variations de la deésies composites PEBD/GE en fonction
du taux de farine non traités traitée par NaOH a 25°C et a différents tempsaeement.
On observe que la modification de la surface dariae de GE par le traitement alcalin n'a

pas d'effet sur la densité quelque soit le tempsaitement.
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Figure V.24. Variations de la densité des composites PEBD/Gioretion du taux de farine

non traitéeet traitée par NaOH a 25°C a différents temps.

V.6.3. Effet de la température

D'apres le tableau V.10 qui rassemble les valewslad densité des composites
PEBD/GE (70/30) a farine traitée par NaOH a diffésetemps de traitement et a différentes

températures, on constate qu'il n'y a pas de \@miake la densité des composites PEBD/GE

(70/30) en fonction de la température de traitement

Tableau V.10. Valeursde la densitédes composites PEBD/GE (70/30) a farine trait@e pa

NaOH a différents temps et a différentes tempézatu

Temps de traitement Densité
") T (25°C) T (40°C)
24 0,95 0,90
48 0,94 1,09
72 0,91 0.88
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V.7. Etude du caractere hydrophilique des composites PHBGE par le test

d'absorption d'eau.

V.7.1. Etude du taux d’absorption d’eau des composites PHEGE
V.7.1.1.Effet du taux de farine

Au sein d’'un matériau composite a matrice polymérjd’eau interagit avec la matrice,

avec le renfort et les zones interfaciales.

La figure V.25 qui représente la variation du talebsorption d'eau en fonction du temps
des composites PP/GE a farine non traité@ntre que les cinétiques de diffusion de I'eansda

un polymere vierge different de celles obtenues fopolymere renforce.

L'absorption d’eau des polyméres organiques dépdadois de parameétres structuraux
(lies a I'existence de groupements polaires) etaume libre. Ainsi, la forte hydrophobicité
des polyoléfines, explique le faible pouvoir hygmsique du PEBD (inférieur & T [47]).
La fixation des molécules d’eau sur les groupesaies étant impossible, la prise d’humidité

s’explique uniquement par la diffusion des molésul®au a travers le volume libre.

L'utilisation de farine de GE contribue a augmengecapacité de stockage en eau du
matériau; aprés 80 h d'immersion dans I'eau a 25%3.tissus végétaux sont, en effet, des
matériaux fortement hygroscopiques. lls peuventearin de I'eau sous deux formes: I'eau

libre et I'eau liée.

La structure macromoléculaire et en particulier lgeoupes hydroxyles des
polysaccharides, fortement hydrophiles, peuventeégent accueillir des molécules d’eau
liées par des liaisons hydrogenes et de Van dedsWhinsertion des molécules d’eau au
sein des macromolécules hydrophiles entraine ldlegpant du matériau. Notons que les
courbes d’absorption d’eau du PEBD et du comp@dBD/GE présentent une partie initiale

relativement linéaire et un plateau a saturation.

Nos résultats sont conformes avec ceux trouvé®asquini et ses collaborateurs [92]
qui ont caractérisé des composites cellulosiquieas& de polyéthylene basse densité. Aussi

les résultats trouvés pBessadoket ses collaborateurs [104] sont accordent parésstats.
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Figure V.25. Variations du taux d'absorption d'eau du PEBDestabmposites PEBD/GE

non traitée en fonction du temps.

V.7.1.2. Effet du temps de traitement

Les figures V.26, V.27 et V.28 illustrent les coesbd évolution du taux d’absorption
d’eau en fonction du temps des composites PEBDABELQ), (80/20) et (70/30) formulés a
partir de farine traitée par le NaOH a différemtisips de traitement, respectivement.

Nous remarquons que le traitement et sa duréeilsoant a une décroissance du taux
d’absorption d’eau des composites. Ce comportemsntlairement dd a la diminution des
groupements hydroxyles, aprés la mercerisation. g0 provoque une augmentation
considérable du caractére hydrophobe de la changeecamélioration de l'interface charge-
matrice des composites PEBD/GE.

Ces résultats sont en bon voie avec ceux trouvekipaet ses collaborateurs [102] et
ceux trouvésDominkovics et ses collaborateurs [69].
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Figure V.26. Variations du taux d'absorption d'eau des comge$HEBD/GE (90/10) a farine
traitée a 25°C en fonction du temps.
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Figure V.27. Variations du taux d'absorption d'eau des comgeHEBD/GE (80/20) a farine
traitée a 25°C en fonction du temps.
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Figure V.28. Variations du taux d'absorption d'eau des comgeHEBD/GE (70/30) a farine
traitée a 25°C a en fonction du temps.

V.7.1.3.Effet de la température

L'effet de la température de traitement sur I'apson d’eau des composites PEBD/GE
(70/30) a farine traitée par NaOH a différents tensgt représenté slgs figures V.29 et
V.30. D’aprés ces figures, on remarque que l|'aungaten de la température conduit a une

augmentation du taux d’absorption d’eau.
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Figure V.29. Effet de la température de traitement sur le tHaksorption d'eau des
composites PEBD/GE (70/30) a farine traitée par Ng@ndant 48h.
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Figure V.30. Effet de la température de traitement sur le tHaksorption d'eau des
composites PEBD/GE (70/30) a farine traitée par Ng@ndant 72h.
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V.7.2. Effet d'absorption d’eau sur les propriétés des coposites PEBD/GE

V.7.2.1.Effet d'absorption d'eau sur les propriétés en tration des composites PEBD/GE

En général, les propriétés des matériaux compositesse de charges végétales sont
affectées par 'humidité, due a l'effet des molésut’eau qui modifient les propriétés et la
structure de la farine, de la matrice polymériquale I'interface polymere-charge. L'eau
absorbée conduit a un gonflement de la farine etrizcture de la matrice peut aussi étre
affectée par I'absorption d’eau telle gu’une réatd¢ion de la chaine et son rétrécissement.

L'humidité joue un réle important dans I'énergie ldéson. Lorsque la farine est
enrobée d'un polymere, celui-ci se lie a la parai des mécanismes physiques et/ou
chimiques (réaction avec les groupements —OH).nhidité a donc peu d'effet sur I'adhésion
charge/polymeére, son action sur la cohésion globéfend du nombre de sites occupés par

celui-ci, ou encore de groupements hydroxyles aioes.

La fixation de molécules d’eau par de liaison faibhtre les macromolécules autorise
des mouvements de reptation entre macromoléculgdudegrande ampleur expliquant les
différents phénomenes observés. Il semble donclajydastification engendre les mémes

conséquences sur le composite que sur le polynéngev

La mesure des propriétés en traction vient appogte hypothese. La contrainte a la
rupture et le module diminuent apres absorptioaw'@igure V.31 et V.32) ; alors que la
déformation a la rupture montre une légere amélargfigure V.33). La diminution de la
rigidité du composite est attribué au phénomeénestifint de Il'eau peut également
s’expliquer par une dégradation partielle de lagbaégétal¢105]. L'effet du traitement sur
les propriétés en traction des composites PEBD/GErction du taux de farine non traitée
et traitée par le NaOH aprés absorption d’eau egatésenté par les figures V.34, V.35 et
V.36.

On constate d’'une facon générale que les compasimine traitée par NaOH exhibent
un comportement moins hydrophile, d’ou une amédifionade la compatibilité entre les deux
phases. Ces résultats sont en accord avec ceux trouvés pdachtigall et ses
collaborateurs [16).
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Figure V.31. Variations de la contrainte a la rupture des casitps PEBD/GE en fonction du

taux de farine non traitée avant et aprés absorptEau.
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Figure V.32. Variations du module d'élasticité des compositeBIYGE en fonction du taux
de farine non traitée avant et aprés absorptiaud'e
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Figure V.33. Variations de la déformation a la rupture des aositps PEBD/GE en fonction

du taux de farine non traitée avant et apres atisarg'eau
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Figure V.34. Variations de la contrainte a la rupture des casitps PEBD/GE en fonction du

taux de farine non traitée et traitée par NaOH&€2apres absorption d'eau.
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Figure V.35. Variations du module d'élasticité des compositeBIPYGE en fonction du taux

de farine non traitée et traitée par NaOH a 25ptesabsorption d'eau.
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Figure V.36. Variations de la déformation a la rupture des aositps PEBD/GE en fonction

du taux de farine non traitée et traitée par Na(3°&, apres absorption d'eau.
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Le tableau V.11 rassemble les valeurs des propri&téa traction aprés absorption
d’eau des composites PEBD/GE (70/30) a farineéeaftar NaOH a différents temps de
traitement et a différentes températures 25°C 40°&€. D’apres les valeurs du tableau, on
constate que pour un temps de traitement de 24THh 40°C, il y a une diminution de la
contrainte a la rupture. Alors que 'augmentationteimps de traitement a T= 40°C, améliore
la contrainte a la rupture. Le module montre urnieldavaleur a t =24 h et T = 40°C et une
augmentation de ce dernier avec 'augmentationechps de traitement et de la température
est observé. Alors que la déformation n'a pas dféctée par l'augmentation de la

température.

Tableau V.11. Valeurs de la contrainte a la rupture, du module délagti@t de la
déformation a la rupturdes composites PEBD/GE (70/30) a farine traitée N@OH a
différents temps et a différentes températuregsapbsorption d'eau.

temps de 6; (MPa) E (MPa) & (%)
traitement
(h) T(25°C) | T(40°C) | T(25°C) | T (40°C)| T (25°C)| T (4@C)
24 7,50 3,90 300,00 100,00 4,94 8,13
48 2,20 3,90 83,00 200,00 4,26 4,44
72 2,60 5,10 75,00 175,00 5,94 5,16

V.7.2.2.Effet d'absorption d'eau sur la résistance au chod(lzod) des composites
PEBD/GE

Les figures V.37 et V.38 proposent I'évolution derésistance au choc des éprouvettes
non entaillés des composites PEBD/GE a farine naitéé et traitée a différents temps de
traitement et a T =25 °C, avant et apres absorgfieaw. Ces figures mettent en évidence une
augmentation de la résistance au choc de ces matédpres I'absorption d'eau. Cette
augmentation est liée a l'effet plastifiant dealigui facilite la mobilité des chaines du
polyéthyléne par rapport a la farine de Genét didgsp. D’autre part, on remarque que le
traitement de la farine améliore la résistance lac aes composites. Ces résultats sont en

accord avec ceux trouves [inakal et ses collaborateurs [107].
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Figure V.37. Variations de la résistance au choc (Izod) desposites PEBD/GE en fonction

du taux de farine non traitée avant et aprés abiearg'eau (sans entaille).
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Figure V.38. Variations de la résistance au choc (Izod) desposites PEBD/GE en fonction
du taux de farine non traitée et traitée par NaQ3°&, a différents temps apres absorption

d'eau (sans entalille).
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Le tableau V.12 présente les valeurs de la résistan choc des échantillons non
entaillés des composites PEBD/GE a farine traitédférentes températures et a différents
temps de traitement, apres absorption d’eau. Orstaten qu’il a une diminution de la
résilience avec I'augmentation de la températurgaitement. Ceci est dd a la diminution de
la fraction de cellulose qui entraine une fragilma de la farine, et par conséquent la
réduction des propriétés mécaniques.

Tableau V.12.Valeursde la résistance au choc (Izod) des composit&DREE (70/30) a
farine traitée par NaOH a différents temps dedmaént et a différentes températures apres
absorption d'eau.

temps de traitement Résistance au choc,aAKJ/m?)
(h) T (25°C) T (40°C)
24 55,22 25,69
48 22,71 23,92
72 27,86 19,97

V.7.2.3.Effet d'absorption d'eau sur la dureté des composiis PEBD/GE

L’effet d’absorption d’eau sur la dureté est ss@nté par les figures V.39 et V.40.0n
observe que la dureté diminue aprés absorptiorud@aci est da a lI'effet des molécules
d’eau qui modifient les propriétés et la structtedla charge, de la matrice polymérique et de
I'interface polymere-charge. Le traitement de lan& montre une certaine amélioration de

dureté des composites.
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Figure V.39. Variations de la dureté des composites PEBD/Gtoretion du taux de farine

non traitée avant et aprés absorption d'eau.
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Figure V.40. Variations de la dureté des composites PEBD/ Giorection du taux de farine
non traitée et traitée par NaOH a 25°C a, aprésrptien d'eau.
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V.8. Etude de la biodégradation des composites PEBD/GE

V.8.1. Effet de la biodégradation sur les propriétés en tction des composites
PEBD/GE

Les figures V.41 et V.42 représentent les variatida la contrainte a la rupture et du
module d’élasticité des composites PEBD/GE en fonaflu taux de farine non traitée avant
et apres dégradation (3 mois sous les conditiomatijues). On observe une amélioration de
la contrainte a la rupture et du module d’élagtigbur les composites a un taux de 10% de
farine On peut l'expliquer par le fait qu'a faible tade renfort, la matrice qui est la phase
dominante, peut enrober la charge d'ou empécheniact des micro-organismes avec la charge
Puis, une chute dans les valeurs de la contrainéerapture et du module d’élasticité est

observée pour les composites a des taux de 20«&eBFarine.

Cette chute des propriétés est due a la dégradadionatériau par les microorganismes
comme les bactéries, les champignons et les algudsement dit, c’est une dégradation
biologique qui met en jeu l'action des microorgams par exemple par voie enzymatique
conduisant a une décomposition au niveau moléeuktirchimique. Il en résulte alors la
formation de C@ H,O en présence d'oxygéne (ou la formation des;,CEO,, H,O en
anaérobie)108].

La figure V.43 montre qu’il n y a pas de variatiomportante de la déformation a la

rupture des composites aprés biodégradation
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Figure V.41. Variations de la contrainte a la rupture des casitips PEBD/GE en fonction du

taux de farine non traitée avant et aprés biodédiau
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Figure V.42. Variations du module d'élasticité des compositeBGE en fonction du taux

de farine non traitée avant et aprés biodégradation
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Figure V.43. Variations de la déformation a la rupture des cositps PEBD/GE en fonction

du taux de farine non traitée avant et apres biadiagion.

Les variations de la contrainte a la rupture, duuhe d’élasticité et de la déformation a
la rupture des composites PEBD/GE en fonctionadi tle farine non traitée et traitée par le
NaOH, apres biodégradation sont représentées surfigmres V.44, V.45 et V.46
respectivement. On remarque une diminution de latramte a la rupture et le module
d’élasticité apres traitement de la farine. Targlie, la déformation a la rupture a augmentée

apres biodégradation.
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Figure V.44, Variations de la contrainte a la rupture des casitps PEBD/GE en fonction du

taux de farine non traitée et traitée par NaOH&€2aprés biodégradation.
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Figure V.45. Variations du module d'élasticité des compositeBIYGE en fonction du taux
de farine non traitée et traitée par NaOH a 25pggesabiodégradation.
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Figure V.46. Variations de la déformation a la rupture des aositps PEBD/GE en fonction

du taux de farine non traitée et traitée par NaQ¥3°&€, apres biodégradation.

V.8.2. Effet de la biodégradation sur la résistance au clw (Izod) des composites
PEBD/GE

D’apres la figure V.47, il apparait une diminutiale la résistance au choc des
composites due a l'effet de la biodégradation. eCdittninution est le résultat de la destruction
de la chaine cellulosique par les microorganisneslgisant a la formation de molécules

simples et de fragments de plus petite taille.

Le traitement de la farine par le NaOH améliorélispersion et augmente I'interface de
contact avec le polymeére ce qui conduit a une aatatien de la résistance des composites

par rapport aux composites a farine non trait@e@é V.48).
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Figure V.47. Variations de la résistance au choc (Izod) desposites PEBD/GE en fonction

du taux de farine non traitée avant et apres biadiegion.
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Figure V.48. Variations de la résistance au choc (Izod) desposites PEBD/GE en fonction
du taux de farine non traitée et traitée par NaQ¥3°&€, apres biodégradation.
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V.8.3. Effet de la biodégradation sur la dureté des compdss PEBD/GE

La figure V.49 représente les variations de la @ues composites PEBD/GE en
fonction du taux de farine non traitée, avant eesplégradation. On observe une légére
diminution de la dureté apres la durée d’exposiéiar conditions climatiques. Ceci, est di a
la dégradation du matériau par les microorganistoesme les bactéries, les champignons et
les algues. L'effet du traitement sur dureté dewvmusites PEBD/GE en fonction du taux de
farine, aprés biodégradation est représenté diguee V.50. On observe aussi, qu’il y a une
faible amélioration de cette propriété avec lderaent.
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Figure V.49. Variations de la dureté des composites PEBD/Gfomretion du taux de farine

non traitée avant et aprés biodégradation.
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Figure V.50. Variations de la dureté des composites PEBD/Gfomretion du taux de farine
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Le présent travail avait pour objectif d’établgsdcorrélations entre les propriétés des
composites a farine végétale et la présence damemnent par mercerisation de la surface de

farine de Genét d’Espagne.

L’investigation a porté sur des composites a bas@alyéthylene basse densité et la

farine de Genét d’Espagne traitée par le NaOHfardifit temps et a différentes températures.

Les résultats obtenus en infrarouge ont montré lgustructure de farine de Genét
d'Espagne a changé aprés le processus de traitdraqsit & 3400 cihassigné a la vibration
du groupe hydroxyle (-OH) et le pic & 1052 tamssigné & la vibration du groupe (C-O) de
I'hnémicellulose et de la lignine sont nettementuiésd de fait de I'élimination partielle de
I'hémicellulose et de la lignine. La bande d'absiorp & 1644 cni qui correspond &
I'absorption d’eau, due au caractere hydrophiligada farine de Genét d’Espagne disparait
apreés le traitement. Aussi, la présence d’'un fi248 cni caractéristique de I'élongation des
lisisons C—O-C du groupement d’éther de la ligning a également disparu apres le

traitement.

L’évolution du pourcentage de perte en masse egr@ssivement importante au cours
des 48 premiéres heures de traitement, puis athenemce a se stabiliser aprés une durée de
traitement de 48 heures.

L'étude des proprietés meécaniques (traction) a tréorgue la contrainte et
I'allongement a la rupture des composites diminwm@c I'augmentation du taux de farine.
Mais il y a une certaine amélioration de ces desnpar le traitement. Le module d’élasticité
croit progressivement. L’augmentation de la temjogeade traitement (40°C) a provoqué une

diminution des propriétés en traction.

Les résultats des propriétés au choc sont sinslareceux de la déformation a la
rupture. Les composites avec un taux de chargeé élg des valeurs de la résistance au choc
plus faible. Le traitement de la charge végétalentne une amélioration de la résistance au
choc des composites a farine traitée par rappogti® a charge non modifiée. L’augmentation
de la température de traitement de la charge Végétdiminué la résilience des matériaux

composites.

Les résultats de la dureté ont montré que cetteiélern’a pas été affectée par le taux

de charge ou par le traitement.



La caractérisation rhéologique de différentes fdations des composites a montré
une diminution de I'indice de fluidité avec I'augnmation du taux de farine non traitée. Le
traitement montre une faible amélioration des valele I'indice de fluidité des composites a
farine traitée par le NaOH que celles des compmsitarine non modifiée.

L’augmentation de la température de traitememnrigae le mouvement libre des chaines

macromoléculaires qui améliore les valeurs dei€mde fluidité des composites.

D’aprés les études thermiques par DSC, lincorfmmade la charge de Genét
d’Espagne non traitée ou traitée a la matrice dyéploylene n’a pas d’influence sur la valeur
de la température de fusion, mais une augmentdtiotaux de cristallinité est observée. La
surface de la farine agit comme des sites de nimhéaui modifient la cinétique de

cristallisation du polyéthyléne.

L'incorporation de la farine de GE non traitée waitée a différents temps et a

différentes températures n'a pas d'influence sdefsité du matériau composite.

Le taux d’absorption d’eau dépend du temps etadw tle farine de Genét d'Espagne
dans le matériau composite. Le traitement de lmdacontribue a une diminution du taux

d’absorption d’eau.

La contrainte a la rupture et le module diminueprés absorption d'eau. Les
composites a farine traitée par NaOH exhibent umpmtement moins hydrophile.

Les études menées sur I'évolution de la résistancehoc et de la dureté apres
absorption d’eau ont montré une augmentation diesirsade la résilience et une diminution
de la dureté. Le traitement de la charge a monigamélioration de la résilience et de la
dureté.

L’étude de la biodégradabilité des composites PEHEDa montré une chute dans les
propriétés mécaniques pour tous les compositesree faon traitée. Le traitement de la farine

montre une certaines amélioration de ces propriétés
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Pour une poursuite de ce travail, nous avons fa#riad perspectives suivantes:

» Effectuer une caractérisation thermique des congmdPEBD/Farine de Genét

d’Espagne par lfalyse thermogravimétriqU&TG).
» Faire une étude morphologique par microscopie réleicjue a balayage (MEB).

« L'utilisation d’autres traitements chimiques écongues pour la modification de la

surface de la farine de Genét d’Espagne.
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Figure 1. Courbe de traction du PEBD vierge (éprouvettel).
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Figure 2. Courbe de traction du composite PEBD/GE (90/18)rpitée (éprouvettel).
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Figure 3. Courbe de traction du composite PEBD/GE (80/28)rpitée (éprouvettel).
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Figure 4. Courbe de traction du composite PEBD/GE (70/38)rpitée (éprouvettel).
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Figure 5. Courbe de traction du composite PEBD/GE (90/18))ée pendant 24h a 25°C

(éprouvettel).
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Figure 6. Courbe de traction du composite PEBD/GE (80/2i)ée pendant 24h a 25°C
(éprouvettel).
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Figure 7. Courbe de traction du composite PEBD/GE (70/3)é&e pendant 24h a 25°C

(éprouvettel).
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Figure 8. Courbe de traction du composite PEBD/GE (90/1d))é&e pendant 48h a 25°C
(éprouvettel).
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Figure 9. Courbe de traction du composite PEBD/GE (80/28))&e pendant 48h a 25°C

(éprouvettel).
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Figure 10.Courbe de traction du composite PEBD/GE (70/3))ée pendant 48h a 25°C

(éprouvettel).
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Figure 11.Courbe de traction du composite PEBD/GE (80/2)ée pendant 72h a 25°C

(éprouvettel).
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Figure 12.Courbe de traction du composite PEBD/GE (70/3)ée pendant 72h a 25°C

(éprouvettel).
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Figure 13.Courbe de traction du composite PEBD/GE (70/3f})ée pendant 24h a 40°C

(éprouvettel).
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Figure 14.Courbe de traction du composite PEBD/GE (70/3f})é&e pendant 48h a 40°C
(éprouvettel).
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Figure 15.Courbe de traction du composite PEBD/GE (70/3))ée pendant 72h a 40°C

(éprouvettel).
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Figure 16.Courbe de traction du composite PEBD/GE (90/10) tnaitée aprés absorption
d'eau.
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Figure 17.Courbe de traction du composite PEBD/GE (80/20) tnaitée aprés absorption
d'eau.
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Figure 18.Courbe de traction du composite PEBD/GE (70/30) tnaitée aprés absorption
d'eau.
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Figure 19.Courbe de traction du composite PEBD/GE (90/1d})é&e pendant 24h a 25°C

aprés absorption d'eau.
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Figure 20.Courbe de traction du composite PEBD/GE (80/2f))é&e pendant 24h a 25°C

aprés absorption d'eau.
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Figure 21.Courbe de traction du composite PEBD/GE (70/3))ée pendant 24h a 25°C

aprés absorption d'eau.
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Figure 22.Courbe de traction du composite PEBD/GE (90/1d})é&e pendant 48h a 25°C

aprés absorption d'eau.
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Figure 23.Courbe de traction du composite PEBD/GE (80/2fl)ée pendant 48h a 25°C
aprés absorption d'eau.
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Figure 24.Courbe de traction du composite PEBD/GE (70/3f})ée pendant 48h a 25°C

aprés absorption d'eau.
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Figure 25.Courbe de traction du composite PEBD/GE (90/1d))ée pendant 72h a 25°C

aprés absorption d'eau.
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Figure 26.Courbe de traction du composite PEBD/GE (80/2f))é&e pendant 72h a 25°C

aprés absorption d'eau.
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Figure 27.Courbe de traction du composite PEBD/GE (70/3))ée pendant 72h a 25°C
aprés absorption d'eau.
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Figure 28.Courbe de traction du composite PEBD/GE (70/3f})é&e pendant 24h a 40°C

aprés absorption d'eau.
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Figure 29.Courbe de traction du composite PEBD/GE (70/3))ée pendant 48h a 40°C

apres absorption d'eau.
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Figure 30.Courbe de traction du composite PEBD/GE (70/3f})é&e pendant 72h a 40°C
apres absorption d'eau.
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Figure 31.Courbe de traction du composite PEBD/GE (90/10) tnaitée aprés

biodégradation.
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Figure 32.Courbe de traction du composite PEBD/GE (80/20) tnaitée aprés

biodégradation.
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Figure 33.Courbe de traction du composite PEBD/GE (70/30) tnaitée aprés

biodégradation.
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Figure 34.Courbe de traction du composite PEBD/GE (90/1d))é&e pendant 24h a 25°C

apres biodégradation.
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Figure 35.Courbe de traction du composite PEBD/GE (80/2f))é&e pendant 24h a 25°C

apres biodégradation.
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Figure 36.Courbe de traction du composite PEBD/GE (70/3f})é&e pendant 24h a 25°C

apres biodégradation.
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Figure 37.Courbe de traction du composite PEBD/GE (90/1d})é&e pendant 48h a 25°C

apres biodégradation.
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Figure 38.Courbe de traction du composite PEBD/GE (80/2f))é&e pendant 48h a 25°C

apres biodégradation.
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Figure 39.Courbe de traction du composite PEBD/GE (70/3f})ée pendant 48h a 25°C
apres biodégradation.
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Figure 40.Courbe de traction du composite PEBD/GE (90/1d})ée pendant 72h a 25°C
apres biodégradation.
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Figure 41.Courbe de traction du composite PEBD/GE (80/2))ée pendant 72h a 25°C
apres biodégradation.
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Figure 42.Courbe de traction du composite PEBD/GE (70/3f})é&e pendant 72h a 25°C
apres biodégradation.
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Tableau 1: Valeurs du taux d’absorption d’eau
PEBD/farine de GE non traitée.

du PEBD viemge des composites

Temps PEBD PEBD/GE PEBD/GE PEBD/GE
(heures) (90/10) (80/20) (70/30)
1 0,003969041 0,31023002 0,69096221 0,86256059
2 0,000119071 0,57127724 0,86468986 1,11919019
3 0,000238147 0,64315981 1,2516287 1,16196179
4 0,000238147 0,65072639 1,33454416 1,35086969
5 0,000357214 0,65829298 1,33849252 1,35086969
6 0,000396904 0,66207627 1,34244087 1,39007699
7 0,00047628¢ 0,66585956 1,37797607 1,42571999
23 0,000595356 0,66585956 1,42930469 1,95323638
24 0,000714427 0,67720944 1,44114976 2,03877958
25 0,000793808 0,68099274 1,44114976 2,04590818
26 0,000873189 0,69234262 1,44509812 2,10293698
27 0,000873189 0,6999092 1,44509812 2,10650128
28 0,0009128¢ 0,71125908 1,44904647 2,11006558
29 0,0009922¢ 0,71882567 1,44904647 2,18491588
30 0,001031951 0,77179177 1,45299483 2,23838038
31 0,001190712 0,78314165 1,45299483 2,25263758
47 0,001190712 0,78692494 1,46483989 2,25976618
48 0,001190712 0,80205811 1,48063332 2,29184488
49 0,001190712 0,8058414 1,48458167 2,29184488
50 0,001190712 0,8058414 1,48458167 2,31679498
51 0,001190712 0,81719128 1,50432345 2,39164528
52 0,001190712 0,84367433 1,53196194 2,40233818
53 0,001190712 0,84745763 1,53591029 2,41303108
54 0,001190712 0,85502421 1,53591029 2,43441688
55 0,001190712 0,87772397 1,56749714 2,47718848
71 0,001190712 0,92690678 1,57144549 2,49500998
72 0,001190712 0,98743947 1,57539385 2,55560308
73 0,001190712 1,04040557 1,58329056 2,55916738
74 0,001190712 1,04797215 1,61092905 2,64827488
75 0,001190712 1,07067191 1,62277411 2,67322498
76 0,001190712 1,27875303 1,63067083 2,74094668
77 0,001428855 1,30145278 1,67015438 2,76946108
78 0,001428855 1,53980024 1,69384451 2,79084688
120 0,00142885% 1,53980024 1,69384451 2,79084688
143 0,00142885% 1,53980024 1,69384451 2,79084688

XXII



Tableau 2:Valeurs du taux d’absorption d’eau des compositEBfarine de GE traitée

pendant 24h a25°C.

Temps PEBD/GE PEBD/GE PEBD/GE
(heures) (90/10) (80/20) (70/30)
1 0,4675046 0,45759835 0,84542928
2 0,50582465 0,50926268 0,99984558
3 0,51348866 0,52771422 1,01914762
4 0,52498467 0,87091298 1,0577517
5 0,5441447, 0,90043546 1,33956146
6 0,55180871 0,91150638 1,39746757
7 0,57480074 0,92995793 1,48239654
23 0,58629675 0,92995793 1,50169858
24 0,61695279 0,96317071] 1,52100062
25 0,61695279 0,97793195 1,54802347
26 0,62078479 0,98531257, 1,58276714
27 0,63611281 0,99269319 1,63295244
28 0,63994482 1,0369769 1,67541692
29 0,64377682 1,04066721 1,72174182
30 0,64377682 1,08126061 1,73332304
31 0,65910484 1,09233154 1,75262508
47 0,66293685 1,09971216 1,77578752
48 0,67060086 1,1181637 1,77964793
49 0,69742489 1,12185401 1,8645769
50 0,70892091 1,12554432 1,8645769
51 0,71275291 1,13292494 1,89932057
52 0,73574494 1,15506679 1,90704138
53 0,74340895 1,17351834 1,90704138
54 0,75107296 1,17351834 1,91862261
55 0,79705702 1,18089896 1,95336628
71 0,79705702 1,18458927 1,99969117
72 0,81238504 1,21411174 2,03057443
73 0,81621704 1,22518267 2,06145769
74 0,82004905 1,23256329 2,12708462
75 0,82771306 1,2362536 2,16182829
76 0,96949724 1,276847 2,1656887,
77 0,97332925 1,52409772 2,18113033
78 1,07296137 1,54254927 2,4204756
120 1,07296137 1,54254927 2,4204756
143 1,07296137 1,54254927 2,4204756

XX



Tableau 3:Valeurs du taux d’absorption d’eau des composiEBPfarine de GE traitée

pendant 48h a 25°C.

Temps PEBD/GE PEBD/GE PEBD/GE
(heures) (90/10) (80/20) (70/30)
1 0,32613451 0,23775559 0,51852652
2 0,34204351 0,34078301 0,64455727
3 0,36988426 0,45173562 0,67696518
4 0,37783876 0,4636234 0,80299593
S 0,38181601 0,46758599 0,90742141]
6 0,39374776 0,52306229 1,07306183
7 0,44147476 0,53098748 1,09106622
23 0,45738376 0,66967824 1,1450794
24 0,47727002 0,68156602 1,17388643
25 0,50511077 0,6894912 1,17388643
26 0,50511077 0,74496751] 1,22069785
27 0,55681502 0,75289269 1,26390839
28 0,56079227 0,76874307 1,30351806
29 0,57272402 0,77666825 1,33952684
30 0,57670127 0,78063084 1,36473299
31 0,58863302 0,78063084 1,37193475
a7 0,58863302 0,78855603 1,41154442
48 0,60056477 0,78855603 1,41874617
49 0,60851927 0,80044381] 1,49076375
50 0,61647377 0,80044381] 1,49436462
ol 0,62840552 0,80044381 1,53037341
52 0,63636002 0,81629418 1,5663822
53 0,66022352 0,83214456 1,57358395
54 0,66420077 0,85195752 1,58798747
95 0,68408702 0,85195752 1,61319362
71 0,69999602 0,85195752 1,6167945
72 0,74374577 0,85592011] 1,62759713
73 0,75170027 0,87969567, 1,62759713
74 0,82329078 0,89158345 1,65280328
75 0,84715428 0,90347123 1,68521119
76 0,85510878 0,90347123 1,70681646
7 0,89885853 0,9787605 1,76082964
78 0,91874478 1,03027421 1,79683843
120 0,91874478 1,03027421 1,79683843
143 0,91874478 1,03027421 1,79683843
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Tableau 4:Valeurs du taux d’absorption d’eau des compositEBPfarine de GE traitée

pendant 72h a 25°C.

Temps PEBD/GE PEBD/GE PEBD/GE
(heures) (90/10) (80/20) (70/30)
1 0,09915913 0,2626072 0,12179818
2 0,20625099 0,40622051, 0,14394331,
3 0,21418372 0,46366583 0,15132502
4 0,24591464 0,51700792 0,1845427
S 0,25384737 0,52931763 0,19192441
6 0,26971284 0,53752411, 0,21776039
7 0,26971284 0,53752411, 0,23621466
23 0,27764557 0,54573058 0,29526833
24 0,28161193 0,54573058 0,4096848
25 0,28161193 0,56624677 0,43182993
26 0,29351103 0,59086619 0,45397505
27 0,30144376 0,59496943 0,46873847
28 0,32920831] 0,63600181, 0,4982653
29 0,32920831 0,64010504 0,51671957
30 0,33317468 0,64420828 0,52410128
31 0,34110741] 0,66062123 0,52779213
a7 0,34507377, 0,66882771, 0,53886469
48 0,35697287 0,67293094 0,5462464
49 0,39267016 0,67703418 0,55362811,
50 0,40456925 0,69755037 0,56470067
5l 0,40853562 0,71396332 0,57208238
52 0,41250198 0,7344795 0,57946409
53 0,42440108 0,75499569 0,5868458
54 0,42836744 0,79602807 0,59791836
95 0,42836744 0,80423454 0,61637263
71 0,43233381] 0,81244102 0,62375434
72 0,46009837 0,85757663 0,63851775
73 0,4680311 0,8657831 0,65328117
74 0,50769475 0,86988634 0,66804459
75 0,5473584 0,87809282 0,76400679
76 0,5592575 0,898609 0,7713885
7 0,59098842 0,9314349 0,78246106
78 0,59495478 1,13659677 0,78615192
120 0,59495478 1,13659677 0,78615192
143 0,59495478 1,13659677 0,78615192
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Tableau5: Valeurs du taux d’absorption d’eau des compositEBBFarine de GE (70/30)

traitée a différents temps a 40°C.

Temps PEBD/GE PEBD/GE PEBD/GE
(heures) (90/10) (80/20) (70/30)
1 0,00395977 0,01345442 0,01722416
2 0,81967213 1,4530777, 1,04722863
3 0,85531005 1,69189371 1,06100796
4 0,81571236 1,75580222 1,05756313
5 0,87114912 2,10898083 1,33659444
6 1,00182149 2,32088799 1,4433842
7 1,00578126 2,34106963 1,4537187
23 1,0137008 2,34779684 1,46060836
24 1,02558011 2,35452405 1,46749802
25 1,03349964 2,36125126 1,47438768
26 1,04141918 2,37134208 1,48127734
27 1,04933872 2,38816011 1,48816701
28 1,05725826 2,39488732 1,49505667
29 1,06517779 2,40161453 1,50194633
30 2,39170032 2,92633703 1,50883599
31 2,39170032 2,92633703 1,50883599
a7 2,39170032 2,92633703 1,50883599
48 2,39170032 2,92633703 1,50883599
49 2,39170032 2,92633703 1,50883599
50 2,39170032 2,92633703 1,50883599
5l 2,39170032 2,92633703 1,50883599
52 2,39170032 2,92633703 1,50883599
53 2,39170032 2,92633703 1,50883599
54 2,39170032 2,92633703 1,50883599
55 2,39170032 2,92633703 1,50883599
71 2,39170032 2,92633703 1,50883599
72 2,39170032 2,92633703 1,50883599
73 2,39170032 2,92633703 1,50883599
74 2,39170032 2,92633703 1,50883599
75 2,39170032 2,92633703 1,50883599
76 2,39170032 2,92633703 1,50883599
77 2,39170032 2,92633703 1,50883599
78 2,39170032 2,92633703 1,50883599
120 2,39170032 2,92633703 1,50883599
143 2,39170032 2,92633703 1,50883599
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Résumé:

Le développement de matériaux composites a basehdeges vegétales présente de
nombreux avantages dus a leur biodégradabilité, feible densité et leur faible codt.
Cependant, la présence des groupements hydroxyesudrface des charges végétales lui
donne un caractére hydrophile qui les rend non etitrips avec la matrice polymérique a
caractére fortement hydrophobe. La modificatiorladsurface de la charge est généralement
nécessaire pour créer des liaisons entre la clediganatrice.

L'objectif de ce travail est l'étude des propr&ténécaniques, rhéologiques,

thermiques, comportement a I'absorption d'eau etbitzdégradation des composites
polyéthyléne basse densité/farine de Genét d’'Espagn traitée et traitée par un traitement
alcalin en fonction du temps et de la température.

Mots Clés Absorption d'eau, Biodégradabilité, Charges vags, Composites, Genét
d'Espagne, Propriétés mécaniques, Polyéthylendgeient de surface.

Abstract:

Vegetables fillers have attracted much attenti@emdly for use as reinforcing agents in
composite materials. The advantages of vegetalbless fover their traditional counter-parts
include: relatively biodegradability, lower densignd lower cost. However, the main
disadvantage of vegetables fillers is their hyditbphature that lowers the compatibility with
hydrophobic polymeric matrices during compositeritadiion. Due to the poor compatibility,
surface of vegetables fillers must be treated tmfbonds between the fillers and the polymer
matrix

The aim of this work is to investigate the mechahicheological, thermal properties,
water absorption behaviour and the biodegradalohitthe low density polyethylene/ filler of
Spartium Junceum untreated and treated with akkatgatment as a function of the time and
temperature.

Keywords: Water absorption, Biodegradability, Vegetablesefd] CompositesSpartium
Junceum, Mechanical properties, Polyethylene, Sarfie@atment.
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