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Le probleme croissant des déchets, les normes législatives environnementales ainsi que

I'épuisement des ressources fossiles sont a l'origine de I'orientation de la recherche scientifique
vers le développement des matériaux verts. A cet égard, depuis plus d’une décennie de
nombreux laboratoires et centres techniques a travers le monde réalisent des travaux dans le but
de combiner les matériaux d'origine naturelle avec les matiéres plastiques d'origine fossile.
En outre, les progrés récents dans le génie génétique, la science des composites et le
développement des renforts naturels offrent d'importantes possibilités de développer de
nouveaux matériaux issus de ressources renouvelables. Des matériaux aux appellations diverses
(bio-composite, biodégradable, biocompatible, etc.) ont ainsi vu le jour [1, 2]. De ce fait, des
fonds colossaux sont débloqués dans ce sens pour satisfaire la forte demande des marchés.

Dans les derniéres années, les matériaux composites a matrice polymérique (thermoplastiques,
thermodurcissables ou élastomeres) font un grand axe de recherche. Le but initial recherché pour
les matériaux composites de la premiére génération a été essentiellement une amélioration des
propriétés mécaniques. Cependant, dans un souci de protection de I’environnement et de la santé
publique, les matériaux composites de la deuxieme génération tendent a intégrer un caractere
écologique (ex : matieres recyclables ou biodégradables).

L’utilisation des fibres végétales prend de plus en plus d’ampleur. Ellespeuvent permettre aux
industriels des matériaux de réduire leur dépendance vis-a-vis du pétrole, grace a leurs propriétés
mécaniques, leur faible densité, leur résistance thermique, leur absorption phonique, leurs
propriétés de surface, et leur biodégradabilité.La littérature scientifique asoulevé une faible
affinité de ces fibres avec les matrices hydrophobes qui génére unemauvaise adhésion entre les
deux matériaux. Ce probléme d’interface peut étre surmonté parun traitement chimique ou
mécanique de la fibre naturelle. L'objectif principal de cetraitement est de substituer les
groupements hydroxyles polaires de la surface des substrats cellulosiques par des groupements
capables de renforcer les interactions avec les matricespolymériques géneralement hydrophobes,
et permettant méme la préparation de compositesuniqguement a base de fibres cellulosiques
(composites continus) [3]. Les voies de lamodification chimique des fibres cellulosiques sont
multiples, a savoir 1’acylation,l'éthérification, le greffage par copolymérisation, le traitement
alcalin, le traitement au silane ,le traitement aux isocyanates, etc [4]. Il est a noter que la
modification physique des fibres cellulosiques, telles que le traitement avec un faisceau
d'électrons [5], les rayons gamma [4], le plasma [6, 7], a été également étudiée par plusieurs

équipes de recherche. C'est dans ce contexte que notre étude trouve son intérét. On se propose
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Ay

ainsid'étudier I'effet des traitements sur les propriétés physico chimiques et mécanique des fibres
de Dis végetales.

Ce mémoire est structuré en cing chapitres dont le premier chapitre présente des généralités
sur les fibres végétales. La morphologie ; la composition et le comportement mécanique des fibres
sont décrites. Le deuxiéme chapitreprésente les méthodes d'extraction des fibres végétales .L’adhésion
renfort —matrice, Lamodification de la surface des charges vegétales peut se faire par des
méthodesphysiques ou chimiques, ceci est détaillé dans le troisieme chapitre.

-Le quatrieme chapitre décritlesmatériauxutilisés ainsi quelestechniquesexpérimentales
utilisées.
Le cinquiéme chapitre est consacré a la discussion de I'ensemble des résultats obtenus apartir des
différents tests effectués.

Le mémoire se termine par une conclusion générale rassemblant une synthese des résultats.
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I.1. Introduction
Les fibres naturelles sont utilisées depuis 3000 ans dans les composites, par exemple dans
I'ancienne Egypte, ou la paille et d'argile étaient mélangés pour construire des murs. Au cours
de la derniére décennie, les composites renforcés des fibres naturelles ont recu une attention
croissante, tant auprées du monde universitaire que de diverses industries [13].

1.2. Les fibres naturelles

1.2.1. Définition
Les fibres naturelles sont des substances filamenteuses issues de végétaux et d'animaux,
susceptibles d'étre filées pour fabriquer des fils et des cordes. Elles sont tissées, tricotées ou

tressées pour confectionner des textiles indispensables a la sociéte [14].

1.2.2. Classification des fibres naturelles

Les fibres naturelles sont pour la plupart d’origine végétale ; animale et minérale (Fig.l.1).
\Végétale : extraite de plantes, de fruit et d’arbres comme le coton, le lin, I’agave, le jute, le
chanvre, etc.

Animale : extraites de poil d’animaux comme le mouton, la chévre, le lama, etc.
.Minérale : on trouve dans la nature des minéraux dont la texture fibreuse.il s’agit d’une matiére

toxique, comme 1’amiante [15].

‘ Fibres naturelles ‘

‘ Origine végétale ‘ ‘ Origine animale ‘ ‘ Origine minérale ‘
I Bl
| | I l | I l
‘ Graines ‘ ‘ Tige ‘Feuilles ‘ Fruits ‘ ‘ Laine ‘ ‘ Poils ‘ ‘ Sécrétions ‘
coton, iy, sl fobade ‘ mouton ‘ alpaga soie amiante
kapok ramie abaca €0Co pag

Figure 1.1.Classification des fibres naturelles selonl’ origine.
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1.3.1. Définition des fibres végétales

Les fibres végétales sont des structures biologiques fibrillaires composees de cellulose,
hémicelluloses et de lignine. En proportion relativement faible d’extractibles non azoté, de
matiére protéique brute, de lipide et de matieres minérales. Les proportions de ces constituants

dépendent énormément de 1’espéce, de 1’age et des organes de la plante [16].

1.3.2. Classification des Fibres Végétales
1.3.2.1. Les fibres de feuilles

Ces fibres sont obtenues grace au rejet des plantes monocotylédones. Les fibres sont fabriquees
par chevauchement de paquet qui entoure le long des feuilles pour les renforcer ces fibres sont
dures et rigides. Les types de fibres de feuilles les plus cultivées sont [ 22,23].
a)L.’abaca

L'Abaca ou chanvre de Manille est un bananier textile (Musacées) qui pousse aux Philippines :
les fibres dans les gaines foliaires forment un pseudo tronc tres recherché pour la fabrication de
cordages légers et insubmersibles, et aussi de rabanes, nappes, stores, vétements.

La fibre d’Abaca a une longueur de 6 mm pour un diamétre de 22 um. Elle est utilisée
principalement dans la composition des papiers filtres, des sachets de thé. Ce sont des papiers

poreux demandant une bonne résistance, en particulier au déchirement [23].

Figure 1.2.Fibre d’abaca

b) Lesisal

Le sisal est une espéce d’agave, ses fibres sont extraites des feuilles de la plante sisal dont le
nom scientifique est agave sisalana. Originaire du Yucatan (pres des Antilles), elle est
essentiellement cultivée en Amérique du sud, en Afrique et en extréme orient.

Un plant de sisal produit jusqu’a 300 feuilles et chaque feuille contient 1000 a 1200 paquets
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de fibres. Ces dernieres sont relativement rigides et flexibles et sont multicellulaires avec des

cellules ayant différentes formes.La longueur des fibres de sisal varie de 0,6 a 1,2 m avec un
diamétre moyen de 200um leur couleur est créme (parfois jaunatre) [24].
Les méthodes de traitement pour I’extraction des fibres ressemblent étroitement a celles du

lin ; les fibres sont ensuite lavées a grande eau afin d’enlever les déchets [24,25].

Figure 1.3 : Fibre de sisal.

1.3.2.2.Les fibres de tiges

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

forme de paquet de cor et en toute longueur. Les fibres de tige les plus utilisées sont [22].

a) Palmier dattier

Le palmier dattier se constitue principalement de 10 parties a savoir : Les palmes, La jeune
palme, le régime de dattes, les dattes, le gourmand, Le stipe, les cicatrices annulaires, Le rejet, le
bulbe, les racines [2].

Figure 1.4 : Fibre de palmier dattier
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a)Le jute

Le jute est la filasse extraite de la tige des plantes herbacées du genre Corchorus issues de la
famille des Tiliacées [26].1I pousse en grande partie a Bengladesh, sa hauteur varie de 4 8 6 m
avec un diamétre d’environ 3 cm. Il existe deux espéces de jute : une blanche et un rouge.
La fibre de jute contient des paquets de cellules fondamentales qui contiennent des micros
fibrilles orientées et reliées entre elles sous la forme d’une spirale. Leur structure est assez

similaire a celle du lin, du chanvre et du sisal [27].

Figure 1.5 :Fibre de jute.

a) Lelin

Le lin est une plante annuelle de la famille des linacées (linumusitatissimum), cultivée pour
ses graines ou pour ses fibres (lin textile). Un plant de lin textile posséde généralement une tige
unique, qui atteint 0,60 a 1,20 m de hauteur et qui est plus longue que celle du lin oléagineux (a
graines) [25,26].Le lin est récolté par déracinage des plants qui sont ensuite empilés pour sécher.
Apreés la récupération des graines, la paille est traitée par rouissage permettant la séparation de la
partie ligneuse des fibres. Le rouissage par immersion se fait dans certains pays ; les pailles sont
plongées dans des mares ou ruisseaux ou les micro-organismes favorisent la décomposition.
Apres le rouissage, vient alors le teillage ou les fibres de lin sont broyées. Cette étape donne
naissance a deux sortes de fibres : les fibres linéaires (droites et longues) et la fillasse (fibres
enchevétrées et emmélées). Les deux variétés de fibres sont employées dans 1’industrie des

composites [26].
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Figure 1.6 : Fibre de lin.

b) Le chanvre
Le chanvre (Cannabis sative) est une plante herbacée annuelle d’Eurasie appartenant a la
famille des cannabacées. La hauteur des tiges varie de 1 a 5 m. La tige est creuse et recouverte
d’écorce fibreuse, ce sont les fibres de cette écorce qui servent de renfort apres avoir subi le
méme traitement que celui des fibres de lin. La fibre ultime est moins réguliére, plus aplatie et
Iégerement plus lignifiée que celle du lin [25,26].

Figure 1.7 : Fibre de chanvre.

c) Le Kénaf

Connu aussi sous le nom de d’ah ou hibiscus hemp, le kénaf provient d’une plante cultivée
en Indes, en Guyane et dans I’ile de Java.
Les fibres de kénaf sont aussi extraites de la plante hibiscus cannabinus (espéce d’hibiscus
originaire des Antilles). D’une couleur blanche dorée, la fibre de kénaf a des qualités
comparables a celle du jute [28].
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Figure 1.8 :Fibre de kénaf.

1.3.2.3.Les fibres de bois
Les fibres de bois proviennent du broyage des arbres tels que les bambous ou les roseaux.
Elles sont généralement courtes. Plusieurs chercheurs ont montré ’efficacité de ces fibres dans le

renforcement des ciments [22].

a) Le bambou

Le bambou est une herbe dont le nom scientifique est Gramineae (Poaceae). Il fait partie de la
sous- famille des Bambusoideae et de la branche des Bambuseae.
Les bambous sont treés faciles a cultiver, trés appropriés pour les régions tropicales et
subtropicales, ils poussent en touffes, ont une reproduction unisexuée et une durée de vie de 5 a
20 ans. Le bambou est I'espéce la plus ancienne et il fait partie des plantes les plus répandues et

les plus utilisées dans le monde [21].

Figure 1.9 :Fibre de bambou
1.3.2.4.Les fibres desurface

Les fibres de surface entourent en général la surface de la tige, de fruits ou de grains. Les
fibres de surface des grains constituent le groupe le plus important dans cette famille de fibres
a)Le coton

Le cotonnier est un petit arbuste annuel de 1 a 1,50 m de haut. Il est cultivé dans les zones

chaudes d’Amérique, d’Afrique, d’Asie et mémes d’Europe (Espagne). Les fibres de coton

9
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proviennent des graines, et sont appelés linters.

Cette fibre est utilisée pour ses bonnes caractéristiques physique et mécanique. En effet, les
linters de coton mesurent 2 4 5 mm et ont une largeur de 18 um. Elle est utilisée pour des papiers
dits de luxe. Elles sont également utilisées pour les papiers fiduciaires et principalement pour les
billets de banques, papiers pour lesquels la caractéristique essentielle est la résistance au pliage.

Cette fibre est aussi beaucoup utilisée dans le domaine du textile [23].

Figure 1.10 : Fibre de coton.

b) Le coco

Les fibres de coco proviennent de la couche fibreuse qui entoure la noix de coco. Elles sont
filées et tissées aprés avoir été assouplies dans l'eau. Le filage grossier et irrégulier donne au
COCO un aspect rustique. Le coco est tres résistant, il est isolant, imputrescible et antibactérien.
On utilise plutdt dans des pieces spacieuses et lorsqu'on veut mettre en avant son coté rustique
[23].

Figure 1.11 : Fibre de coco.

10
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Quelques exemples de tissus de fibres végétales sont présentés ci-dessous :

Coton Coco Lin

Figure 1.12 :quelques exemples de tissus de fibres végétales

1.4. Structure de la fibre végétale

La fibre végétale est un composite en elle-méme. Le renfort est constitué par les couches de
micro fibrille cellulosiques en partie cristalline. Ce dernier est enrobé d’une matrice
polysaccharidique amorphe (hémicellulose et pectine) qui est associée par liaison hydrogéne et
covalentes a la lignine. La fibre végétale est composée de plusieurs parois paralléles a I’axe de la
fibreet disposée en couche superposée dans le sens radiale. Ces différentes couches qui forment
la lamelle mitoyenne, la paroi primaire et la paroi secondaire

. La paroi secondaire est composée de trois couches de micro fibrilles (S1, S2, S3) (Figure 1.14).

PLANCHE

STRUCTURE
ANATOMIQUE

CELLULE

PAROI
CELLULAIRE
L

L : lumen
S1+S2+53 : paroi secondaire
P : paroi primaire

LK : lamelle mitoyenne

Figure 1.13.Structure de la fibre végétale

11
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Les micros-fibrilles décrivent par rapport a 1’axe de la fibre, un angle micro fibrillaire dont la

valeur varie d’une espéce a I’autre. L’orientation du micro fibrilles par rapport al’axe de la
cellule joue un grand r6le dans les propriétés mécaniques des parois des fibres,Plus que 1’angle
des micros fibrilles augmente, le module de Young (une mesure de la rigidité) décroit, tandis que
I’extensibilité des parois augment [16].

La figure .2.3.représente la modeéle de la description de structure d'une fibre vegeétale.

O : angle miicrofibriliaire)
]
i
)
]
1
:
1
'
)
1
’

Fibrilles de cellulose

Figure 1.14.Modele de la description de structure d'une fibre végétale

1.5. Composition chimique de la fibre végétale

Les différents constituants des fibres végétales (Fig. 1.14) sont :
I.5.1. La Cellulose : La cellulose est le principal composant dans le quasi-totalitédes fibres
végétales et représente la matiére la plus abondante sur la surface de la terre (plus de 50 % de la
biomasse) [17]. C’est un polymére naturel du premier plan. Généralement, les fibres végétales

sont constituées par une chaine des fibres en cellulose [4].

1.5.2.Hémicellulose : Les hémicelluloses représentent le 3éme composantprincipal juste apres la
cellulose et la lignine, avec une proportion en poids a peu pres 25% de la biomasse [17].
L’hémicellulose présente dans toutes les parois de ces fibres. C’est le constituantresponsable de
1’¢élasticité des fibres [4]

1.5.3.lignine :La lignine forme avec la cellulose et 1’hémicellulose la grande majorité de la
biomasse, elle est 2eéme apres la cellulose en termes d’abondance. Ses principales fonctions sont
d'apporter de la rigidité, une imperméabilité a I'eau et une grande résistance a la décomposition
(barriere de protection biologique) [16].La lignine constitue la colle qui lie les fibres végétales
entre elles ainsi que leurs parois. C’est un polymeére tridimensionnel [4].

1.5.4.Pectines : Les pectines jouent un role capital dans 1’architecture de la paroi vegétale. Ces

substances pectiques sont presentes avec des proportions variées dans la plupart des végétaux

12
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(environ 1% dans le bois) [16].

I.5.5.Extractibles : Ce sont des molécules de faible masse molaire qui remplissela lumiere des
cellules. 1ls représentent 2 a 5 % de la masse séche. La plupart de ces extractibles sont solubles
dans I’eau ou des solvants organiques [16].

Tableau.l.2.Composition chimique (en %) de différentes fibres végétales [9, 20].

Fibres Cellulose Hémicelluloses Lignine Pectine Cire
Diss 44.10 15.15 16.80 11.85 12.1
0
Lin 71 18.6 - 20.6 2.2 2.3 1.7
Chanvre 70-74 17.9-224 3.7-57 0.9 0.8
Jute 61.1-715 13.6-204 12-13 0.2 0.5
Ramie 68.6 - 76.2 13.1-16.7 0.6-0.7 1.9 0.3
Sisa 66 - 78 10-14 10-14 10 2
|
Coco 32-43 0.15-0.25 40 - 45 3-4 -
Alfa 45 24 24 5 2

Figure 1.15:Représentation schématique d’une fibre de bois [11].
I.6.Caractéristiques physiques et mécaniques des fibres vegétales

Généralement une fibre végétale est caractérisée physiquement par son diameétre, sa densite,
son teneur en eau et son pourcentage d’absorption d’eau. Et elle est caractérisée mécaniquement

par sa résistance a la traction, son élongation a la rupture et son module d’¢lasticité [4].

13
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caractéristiques physiques et mécaniques de quelques fibres

végetales.
Densité Module de Résistance en | Allongement
Fibre
(g/cm?) traction (GPa) traction (MPa) (%)
Lin 15 28 345-1100 2.7-3.2
Jute 1.45 13-27 350-550 1,2-25
Chanvre 1,48 29-70 550-900 1,6-3,5
Ramie 15 20-70 550-900 1,6-4
kénaf 1,47 6-8 1580 2,7
Abaca 1,35 20 900 3,5
Sisal 1,45 9-20 400-700 2-14
1,15 4-6 130-120 15-40
Coco
15 5-12 300-800 3-10
Coton

14
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1.7.Applications des fibres végétales

Les matériaux composites renforcés par des fibres naturelles sont actuellement en cours de
développement pour remplacer les matériaux traditionnels. Les principaux marchés sont
aujourd'hui l'automobile et la construction.
1.7.1.En automobile :les entreprises comme Opel Audi, BMW, Renault, Ford, Seat, fabriquent
des composites renforcés de fibres végétales : garnitures et panneaux de portes, planches arriere,
revétements intérieurs et passage de roues, volte interne de pneu, pare-choc, tableau de
bord,...etc.
1.7.2.Enconstruction :les
fibresvégétalessontutiliséesenrenfortdematériaux,notammentd'isolation, de produits en ciment,
profilés de portes, de fenétre, panneaux décoratifs...etc.
1.7.3.En Infrastructure : Trottoirs, digues, signalisation routiéres, isolantphoniques...etc.
1.7.4.Autres applications :les palettes, le mobilier (table de camping ou chaise), équipement de
jeux publics [13].

1.8. Principaux avantages et inconveénients des fibres vegétales
Les avantages et les inconveénients des fibres végeétales en tant que renfort de matériaux

polymeres sont présentés Tableau.3.2 [19].

Tab .1.3. Les avantages et les inconvénients des fibres végétales

Avantages Inconvénients
[10JFaible codt. I Absorption d’eau.”I[1- Pour des
[1JBiodégradabilite. applications industrielles, nécessite
[J[JNeutre pour I’émission de COs. de gestion d’un stock.
[10JPas de résidus apres incinération. [10JFibres anisotropes.
[1JRessource renouvelable. [100Faible stabilité dimensionnelle.

[10JPropriétés mécaniques  spécifiques| [1[JRenfort discontinu.
importantes (résistance et rigidité). | CJ[JFaible tenue thermique 200 a 230°C

[1[JNon abrasif pour les outillages.
[10JVariation de qualité en fonction du

[J0Pas d’irritation cutanée lors de la lieu de croissance, des conditions

manipulation des fibres. météorologiques.

15



Chapitre | Généralité sur les fibres végétales

=NEy

CONCLUSION

Les fibres naturelles apportent un intérét considérable lors du remplacement des fibres
synthétiques dans les matériaux composites. Méme si les fibres naturelles aient des avantages tel
que leur prix réduit, leur faible densité, elles ne sont pas totalement exemptes de problémes. Un
sérieux probléme causé par les fibres naturelles est leur caractére hydrophile fort qui crée

I'incompatibilité avec la plupart des matrices polymériqueshydrophobes.

16
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I1-1-Introduction

L’extraction de fibres végétales est un procédé classique. Le filage des fibres nécessite des
transformations : extraction et purification la matiere premiere ou brute en une forme filable.

Vu la diversité des matieres brutes, le procédé d’extraction différe d’un type a 1’autre.

Par contre, d’autres types se récoltent sous forme de tiges. Donc I’extraction des fibres ultimes
(filables) est nécessaire. Au cours de I’extraction, on élimine les liants comme les pectines et la
lignine. Les fibres obtenues sont appelées les fibres ultimes.
Selon la nature et le domaine d’utilisation des fibres, de différents types de traitements sont
proposes : mécaniques, chimiques et biologiques (bactéries et enzymes).
11-2. Extraction des fibres végétale
11-2.1. Les prétraitements

Avant de commencer I’extraction des fibres, un travail préliminaire s’impose afin de mieux
préparer les tiges aux différents traitements, cette préparation va faciliter et augmenter
I’efficacité des prochaines opérations d’extraction.
La matiére premiere arrive sous la forme de bottes (de 1-5 kilos), les tiges contiennent parfois de
la terre, des racines, de la poussiére ou tout autre type d’impuretés, des tiges mortes sont quelque
fois présentes dans le lot, la premiere opération consiste a éliminer toutes ces impuretés et/ou
corps étrangers de fagon a n’avoir que des tiges propres et utilisables [1].
11-2.3.L’extraction mécanique
11-2.31.Le teillage

Cette méthode consiste a séparer le bois (le casser) des tiges par action mécanique :
Broyage et battage, cette technique est plut6t utilisée pour extraire les fibres de lin ou de
chanvre. Les tiges sont prises par leurs extrémités et insérées dans le tilleul ou 1’écang
(instrument manuel a levier).Si ’opération est manuelle, les tiges sont battues pour enlever le
bois et cette opération est répétée jusqu'a ce que les fibres soient les plus souples possible, les
morceaux de bois récupérés sont appelés les «anas», cette méthode ancestrale a été toujours
effectuée manuellement avant de laisser la place aux machines.
Par ailleurs, il existe aujourd’hui des systémes complétement automatisés qui engagent,
maintiennent et dégagent automatiquement les tiges sans aucune intervention humaine grace a
des systéemes de roues cannelées a grosses dentures (Fig.11.1)au début puis a plus fines denture
par la suite, elles passent sous la cannelure des rouleaux avec un angle proche de 90° pour rendre
le broyage plus efficace.

L’opération est effectuée successivement coté pied et coté téte, les fibres courtes appelées aussi
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étoupes moins résistantes, et les anas sont récupérées par aspiration et séparées [29,30].

Cette technique est améliorée si les tiges au départ son dures et séches, d’ou la nécessité d’une
étape préliminaire qui consiste a chauffer les tiges dans un four ou par un fumage.
Enfin, pour donner aux fibres obtenues un meilleur aspect, les faisceaux de fibres sont divises et

parallélisés par une opération de peignage et séparées selon leur longueur.

Figure. 11.1 Ecang pour teillage manuel (a) cylindres cannelées pour teillage mécanique (b) [29,30].

11-2.3.2.Par déflexion

L’extraction des fibres se fait par action combinée de grattage et de battage, les machines
appelées «raspadors» (grattoir en langue espagnole) rapent les feuilles de la plante et libérent les
fibres.Ces machines principalement constituées par un axe rotatif entrainé par un moteur sur
lequel des supports maintiennent des batteurs en acier ont été fixés, les tiges insérées en amont
de la machines sont prises entre ces batteurs et une table a ciseaux, rapées et guidées vers le coté
oppose, la poudre et le bois passent a travers des cribles, la distance qui sépare les lames est
réglable en fonction du lot [31].

11-2.3.3. Par laminage

Les tiges sont découpées en morceaux qui sont ensuite écrasés sous presse ou par laminage
ou encore par combinaison des 2 traitements, ceci est effectué plusieurs fois de suite jusqu’a
ce que les fibres soient le plus possible séparées [32]

11-2.3.4. Par explosion a la vapeur

L’explosion a la vapeur connue également sous I’appellation anglaise « steam explosion »
parue en 1924, est un procédé thermo mécanochimique qui permet la déstructuration de la
matiere lign ocellulosique par I’action combinée de la chaleur issue de la vapeur, des hydrolyses
induites par la formation d’acides organiques et du cisaillement résultant de la chute brutale de

pression [33,34], le procédé est compose de deux phases distinctes:
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- Le vapocraquage : cette premiéere phase consiste a faire pénétrer la vapeur sous haute pression

par diffusion a I’intérieur de la structure du matériau, la vapeur va ainsi se condenser et en
présence d’une haute température va initier [’hydrolyse des groupements acétylés et
méthylglucuroniques contenus dans les xylénes et dans certaines fractions galactomannanes, les
acides organiques libérés augmentent 1’acidité du milieu et catalysent la dépolymérisation de la
lignine [35].
- La décompression explosive :Cette deuxiéme phase consiste & une chute brutale depression
ce qui va provoquer la vaporisation d’une partie de 1’eau présente dans le matériau, cette
expansion brutale de la vapeur d’eau va créer des forces de cisaillement assez importantes pour
réussir un éclatement mécanique dans la structure du matériau.
Ces actions combinées vont selon les conditions modifier les propriétés physiques du matériau
(surface spécifique, rétention d’eau, coloration, taux de cristallinit¢ de la fraction
cellulosique,...), améliorer 1’hydrolyse des fractions hémi cellulosiques et induire des
modifications dans la structure des lignines ce qui facilite leur extraction [36].
Tous ces procédés d’extraction mécanique souffrent de deux problemes majeurs, le premier
réside au niveau du risque élevé de chute de propriétés mecaniques des fibres suite aux
sollicitations mécaniques qui peuvent étre agressives et altérer les caractéristiques intrinséques
de fibre et ceci quel que soit le mode de séparation suivi, le deuxiéeme étant le prix élevé des
lignes d’extraction et leur encombrement [1].
11-2.4L°extraction chimique

La méthode de I’extraction chimique permet d’éviter les inconvénients de 1’extraction
mécanique et surtout un gain de temps et d’énergie considérables, dans cette section nous

présentons les principales méthodes d’extraction chimiques des fibres végétales [31].

11-2.4.1.Procédé Kraft
Ce procédé alcalin visant a éliminer la lignine, les pectines et les hémicelluloses sous 1’action
d’une solution d’hydroxyde de sodium (NaOH) et de sulfure de sodium (Na5S), ce dernier est un

réducteur, il protége la cellulose et évite son oxydation.La température de cuisson est comprise
entre 170 et 175 °C pour une durée de 2 a 4 heures.Lors de la cuisson le sulfure de sodium est

hydrolyse en soude en NaHS et en HoS, les différents composés soufrés présents réagissent avec

la lignine pour donner des thiolignines plus facilement solubles .La soude joue aussi un role de
délignification qui s’associe a celui du sulfure et de ses dérivés .La liqueur appliquée au matériau
est appelée liqueur blanche et la liqueur extraite du réacteur contenant les composés éliminés de
la paroi est appelée liqueur noire [37].
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11-2.4.2.Procédé au bis ulfite
Le procédé au bisulfite permet de séparer la lignine des fibres de cellulose en utilisant divers
sels de l'acide sulfureux. Les sels utilisés dans le processus de réduction sont en fonction du pH :

des sulfites (8032_) ou bisulfites (HSO3), il est basé sur la réaction sur la lignine de 1’hydro

génosulfite de calcium, sodium, ammonium ou magnésium contenant de 1’anhydride sulfureux
libre. I’anhydride sulfureux est préparé par combustion a partir du soufre dans un excés d’air, le
bisulfite est directement obtenu par réaction de 1’anhydride sulfureux, le pH est situé¢ entre 1.5 et
5 (sulfites ou bisulfites), la durée est entre 4 et 14 heures et la température de 130 jusqu’a 160°C

qui sont aussi en fonction de la base utilisée [37].

11-2.4.3.Procédé acide

Les composants non cellulosiques sont éliminés par 1’action d’un acide de préférence fort tel
que I’acide sulfurique qui transforme la lignine en acide ligno sulfonique soluble, ou 1’acide
chlorhydrique qui grace a ses ions chlorates, forme des chlorolignines solubles dans I’hydroxyde
de sodium [1].
11-2.4.4.Procédé Soude-Anthraquinone

Le procédé Soude-Anthraquinone ou Kraft-Anthraquinone utilise un catalyseur tel que les
composés quiconque dont fait partie I’anthraquinone, de ce fait le temps de cuisson peut étre
réduit et le rendement en pate augmenté, les propriétés de ces pates sont comparables a celles
des pates kraft [1].
11-2.4.5. Procédé a la soude

Ce procédé n’utilise que la soude NaOH pour dissoudre les subsistances non cellulosiques
telles que la lignine, la pectine et I’hémicellulose ainsi que les différents constituants formant la
réserve et la paroi extérieure de la tige de plante. la température, la pression, la concentration et
la durée du traitement sont a définir en fonction du lot, 1’age et le type de la plante de telle fagon
a ne pas dégrader les fibres cellulosiques, il est conseillé de contrdler le pH de la solution et
I’ajuster autour de 7, des réducteurs peuvent étre rajoutés pour empécher I’oxydation de la
cellulose [1].
11-2.4.6.Procédé au sulfate neutre de sodium

Les fibres sont extraites a 1’aide d’une solution de sulfate de sodium avec de carbonate de
sodium a une température de 170° a 180°C sous pression (en autoclave), les substances ligneuses
sont ainsi délignifiées, sulfonées et depolymérisées et les hémicelluloses sont dissoutes, les fibres

cellulosiques sont alors libérées [38].
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11-2.5. L’extraction biologique :
11-2.5.1.Le rouissage a terre
Le rouissage est un procédé naturel destiné a favoriser I’extraction des fibres, il consiste

aétaler les tiges (de lin par exemple) dans un champ aprés sa récolte, a fin de bénéficier de
I’action combinée du soleil et de la pluie, ce qui va favoriser le développement de
microorganismes capables de dissocier les éléments non cellulosiques de la partie fibreuse de la
plante par élimination des liaisons qui les relient ensemble. Cette opération peut durer 6 a 8
semaines en fonction de la météo. Malgré ’efficacité de cette méthode, elle connait plusicurs
handicaps qui résident dans sa dépendance entiére des conditions météorologiques, le moindre
probléme tel qu'un excés d’humidité ou un manque peut affecter directement la qualité des fibres
obtenues .En effet si les tiges sont trop rouies, elles doivent étre brulées obligatoirement car elles
pourrissent difficilement et lentement et favorisent ainsi 1’éclosion de maladies pour la culture
suivante ; si la récolte n’est pas assez rouie elle n’est pas transformable et donc invendable. un
autre parameétre difficile a contrdler et qui nécessite un bon dosage, c’est le vent qui peut étre a la
fois un ennemi et un allié lors du rouissage, quand il souffle trop fort, les tiges sont emportées
vers I’extrémité du champ mais il est nécessaire au séchage, c’est donc 1’alternance des périodes
de sec et d’humidité avec un vent léger qui favorise un bon rouissage. Une autre difficulté de ce
procédé est sa durée trés longue, donc le rouissage a 1’air est un procédé efficace si la météo est
bonne mais qui reste trés lent, par conséquence, ¢’est un procédé aléatoire [38].
11-2.5.2.Le rouissage a ’eau

Ce type de rouissage repose sur le méme principe de développement de micro-organismes que
le rouissage a I’air, la différence est que les tiges (de chanvre par exemple) sont plongées dans
I’eau pendant plusieurs jours .Les bottes de 5 & 7 Kg sont soumises a l'action de bactéries
anacrobies, des que les fibres se détachent sur toute la longueur, la plante est sortie de 1’eau pour
étre séchée. cette technique donne des résultats moins aléatoires que la premiere mais elle
présente un handicap majeur la pollution de I’eau .

En effet, le rouissage du lin et du chanvre trés répandu au nord de I’Europe (France, Belgique,

. .. C . .. . , eme
Pays Bas) s'effectuait traditionnellement en riviére avant qu’il soit interdit au début du 20

siecle pour des raisons environnementales a cause de la décomposition bactérienne des bottes
trempées au fond des rivieres [1].
11-2.5.3.Par action microbienne

Trois groupes d’agents microbiens sont capables de dégrader les composants non

cellulosiques présents dans les tiges ou les feuilles des plantes ; les bactéries, les protozoaires et
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les champignons .Dans la premiére catégorie de bactéries, il existe trois especes, une qui possede

une activité dépolymérase et une autre glyc osidasique capables d’hydrolyser la chaine principale
et de couper les chaines latérales en utilisant les oligosaccharides et les oses libérés. La deuxiéme
posséde uniquement une activité dépolymérase mais incapable d’utiliser les produits d’hydrolyse
des hémicelluloses, enfin la troisieme qui possede des activités glycosidasiques mais dépourvue
d’activité dépolymérise, plusieurs especes des protozoaires sont capables de dépolymériser les
hémicelluloses ainsi que pour les substances pectiques, mais elles n’ont qu’une capacité limitée a
utiliser les produits d’hydrolyse comme source d’énergie.

Concernant les champignons, ils sont capables de dépolymériser les hémicelluloses et d’utiliser
les oligosaccharides et les oses libérés et de solubiliser partiellement la lignine, cependant, elles
ne peuvent pas dépolymériser les pectines [31].
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I11.1 Introduction

Le paramétre prédominant en termes de propriétés mécaniques des composites est
probablement I’interaction renfort/matrice. Les interactions polymére-renfort peuvent étre de
nature physique (liaisons hydrogéne, Van Der Waals) ou chimique (liaison covalente), en
fonction de la nature des constituants et des additifs introduits dans le mélange initial. De bonnes
propriétés d’adhésion doivent exister a l’interface pour que I’effort soit transmis de fagon
efficace de la matrice aux charges et obtenir ainsi des composites avec de bonnes propriétés
mécaniques (résistance, rigidite,...) [42].

I11.2structure des composites

Un composite est un matériau hétérogéne obtenu par une combinaison de deux ouplusieurs
matériaux de structures chimiques différentes. Ces matériaux de base conservent leurs
caractéristiques intrinséques, mais leur combinaison donne naissance a des propriétés
différentes. Un composite est constitué principalement d'une phase continue appelée matrice et
d'un renfort qui est utilisé afin d'améliorer ou modifier les propriétés de la matrice. Comme
mentionné dans le chapitre I, les renforts fibreux possédent une résistance et une rigidité élevées,
mais en l'absence d'une matrice, le potentiel structurel des faisceaux de fibre ne peut étre
exploité dans des applications de partage de charges [2]. La combinaison des faisceaux de fibres
avec une matrice permet d'obtenir un matériau dont les fibres sont les principaux éléments
porteurs de charge tandis que la matrice environnante les maintient dans la position et
I'orientation souhaitées. En outre, la matrice agit comme un milieu de transfert de charge,
protége les fibres contre les dommages causés par le milieu environnant (temperature, humidité
...) et donne aucomposite sa forme et son aspect de surface [11].

La formulation des composites peut contenir d'autres constituants tels que les agents de
couplage, les revétements et les charges. Les agents de couplage et les revétements sontutilisés
pour améliorer le mouillage du renfort par la matrice et favoriser ainsi la liaison renfort-matrice.
Les charges sont utilisées avec certaines matrices principalement pour réduire le colt et
améliorer leur stabilité dimensionnelle [37, 64]. Cependant on se limite dans ce qui suit a
présenter les matrices polymériques renforcees par les fibres végétales
111.2.1renforts fibreux

Issus d'origines diverses, les renforts sont commercialisés sous forme de fibres, departicules,
de flocons, de trichites etc. Cependant la plupart des renforts sont des fibre parce que les
matériaux sont plus forts et plus rigides dans la forme fibreuse que dans touteautre forme [65].
Les renforts fibreux peuvent étre classés en trois catégories : les fibres polymériques, les fibres

de carbone et les fibres naturelles.
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111.2.2Matrices

La matrice peut étre polymérique, métalligue ou céramique. Différentescompositions
chimiques et arrangements micro structurels sont possibles dans chaquecatégorie [10, 12].
Généralement la matrice peut prendre la forme de presque tous les matériaux. Cependant, les
matrices polymériques sont les plus utilisées puisqu'ellesreprésentent plus de 99% des matériaux
composites. Ces matrices sont divisées principalement en deux grandes classes: les

thermoplastiques et les thermodurcissables.

111.3 Modification de surface du renfort végétal

En raison de la faible compatibilité entre les fibres lign ocellulosiques et les matrices
thermoplastiques, il est essentiel de traiter la fibre et/ou la matrice. Les différents traitements
pouvant étre appliqués sont généralement classés en deux catégories : physiques et chimiques.
Le but principal des traitements de la surface des fibres de cellulose est de leur conférer des
fonctions pour les rendre hydrophobes afin de les doter d'une réactivité vis-a-vis de matrices

polyméres pour obtenir des matériaux composites a performance mécanique tres élevée [18].
111.3.1.Prétraitement des fibres

Le prétraitement permet de préparer les fibres en vue de leur utilisation avec ou
sanscombinaison avec d’autres types de matériaux divers.

Les fibres végétales présentent une surface recouverte parfois de la terre, de la poussiére ou tout
autre type d’impuretés (graisses, de cires et d'autres composés organiques). En vue de les utiliser
comme renfort pour les matériaux composites, ces fibres doivent subir un prétraitement dont le
role est de nettoyer la surface des fibres et d'améliorer la surface d'accrochage en augmentant le
degré de fibrillation [22]. Les résultats des études de Torres et Cubillas[44], ont montré que le
prétraitement des fibres de sisal par ’acide stéarique augmente la déformation a la rupture du
composite PEHD/fibres de sisal de 23% par rapport au composite a fibres de sisal non traitées et

la contrainte a la rupture est plus grande dans le cas de composite a fibres traitées.
111.3 .2. Traitements physiques
Ces derniers peuvent étre subdivisés en trois sous-catégories :

-Lesméthodesquinechangentpaslacompositionchimiquedesfibrescommel’étirage,le

calandrage, le traitement thermique.

-Lesméthodesquimodifient]’énergiedesurfacedesfibrescommelestraitementscoronaet

- les traitements par plasma froid.
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L’utilisation d’adjuvants est une des méthodes les plus utilisées pour modifier la tension de
surface de la cellulose et ainsi améliorer la compatibilité avec des polymeéres. L’intérét principal
de I’utilisation d’un tensioactif est de favoriser la dispersion des fibres dans les polymeéres.
L’ajout d’agents de dispersion comme [’acide stéarique, la paraffine ou I’huile d’origine
minérale assure une distribution plus homogene des fibres végétales dans le polypropyléne. La
quantité nécessaire de surfactant doit étre définie de facon précise pour optimiser au mieux les
proprié¢tés mécaniques. D’une maniére générale, il est possible d’améliorer la résistance aux
chocs et I’¢longation a la rupture grace a des quantités d’additifs de ’ordre de 10%. En revanche,
le module d’¢lasticité baisse dans de nombreux cas et la résistance a la rupture est généralement
fortement diminuée par la présence d’un additif.

- Une autre voie consiste a imprégner les fibres de cellulose avec des polyméres compatibles
avec la matrice. Des solutions ou dispersions de polymeéres de faibles viscosités sont alors
utilisées. A titre d’exemple, I’'imprégnation de fibres de cellulose par des dispersions de
polychlorure de vinyle plastifié avec du ben zylphtalate permet une excellente distribution dans

une matrice polystyréne[45].
111.3 .2.1. Traitement plasma

La technique consiste a placer un matériau dans une enceinte vide. Une décharge de gaz
1onisé est appliquée et entre tenue a 1’aide d’un générateur de haute fréquence, a I'intérieur de
I’enceinte. Un agrégat d’ions, de radicaux, d’électrons et de photons se créent, c’est la naissance
du plasma. Ces entités actives interagissent avec les surfaces mises en jeu [18]. En conséquence,
les propriétés de surface telles que la rugosité, la mouillabilité et la chimie de surface du substrat
peuvent étre modifiées sans avoir recours a des produits chimiques ou des solvants [39]. I
résulte a la surface des matériaux la formation de groupements chimiques fonctionnels
dépendant de la nature de la phase gazeuse utilisée [46].

Des modifications de morphologies des surfaces des fibres de bois ont été observées par
Yuan et ses collaborateurs [47] apres traitement par des plasmas avec deux gaz différents:
I’air et I’argon. Ces surfaces sont devenues plus rugueuses avec apparition de trous aléatoirement
répartis. Ceci a pour conséquence d’augmenter 1’accrochage mécanique au niveau de ’interface
entre la fibre et la matrice .Sekiet ses collaborateurs [48] ont étudié 1’effet du traitement plasma
sous atmosphére oxygene sur les fibres de jute. Ils ont montré que pour certaines limites de

puissance, des améliorations des propriétés mécaniques ont pu avoir lieu
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111.3 .2.2. Traitement corona

Les procédes de type corona (couronne) sont largement utilisés dans le traitement de surface
des matériaux. Différents types de supports peuvent étre traités: polymeres, aluminium,
textiles..., etc. Cette technique est basée sur l'utilisation d’une haute tension (1500V) a haute
fréquence entre deux ¢électrodes. L’air est ionisé et les électrons sont accélérés et réagissent ainsi
avec les surfacesadjacentes.

Le traitement corona sous air se traduit par une oxydation de la surface et une augmentation
de la mouillabilité des substrats traités. Les especes réactives crées a la surface du support sont
des peroxydes qui se forment et se décomposent rapidement. 1l y a aussi formation de groupes
carbonyles, hydroxyles et carboxyles. Par conséquent, ce traitement entraine une augmentation
de I’énergie de surface du matériau [18]. Pour des niveaux de puissance de plus en plus éleves
Belgacem et ses collaborateurs [49] ont observé des améliorations des propriétés mécaniques
des composites cellulose/polypropylene. Des résultats similaires ont été observés par Ragoubiet
ses collaborateurs [50] en traitant des fibres de chanvre en vue de les incorporer dans une

matricepolypropyléne.
111.3 .2.3. Traitement sous rayons gamma

L’irradiation y a haute énergie peut entrainer des modifications et peut étre un moyen
d’activation des substrats cellulosiques. Ce traitement affecte considérablement la structure, la
réactivité, et les propriétés physico-chimiques de la cellulose en favorisant la production de sites
tres réactifs de courte durée de vie (radicaux libres, ions et états excités). La structure cristalline
de la cellulose ne semble pas étre affectée par I'irradiation a des doses importantes et il n'y a
aucun changement dans le rapport des régions cristallines et amorphes. Le traitement par
rayonnements y augmente la réactivité de la cellulose par la formation des groupes carbonyles et
carboxyles tres réactifs[41].Zamanet ses collaborateurs [51] ont étudié I'influence du traitement
y sur les propriétés mécaniques d’un composite sandwich (quatre couches de tissus de jute
intercalées entre cing couches de feuilles de PP préchauffés a 190 °C pendant 5 min, le tout placé
entre deux plaques d'acier sous une pression de 5 tonnes). Aprés refroidissement et découpage,
les éprouvettes de composite ont été soumises a des sollicitations mécaniques. Les auteurs ont
observé que I’augmentation de 1’énergie des rayons y permet d’améliorer la résistance a la

traction et a la flexion du matériau par rapport a la matrice pure.
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111.3 .2.4. Traitement sous rayonnement Ultraviolet

Le traitement sous rayonnement Ultra Violet (UV) est une technique qui n’a pas été beaucoup
utilisée dans les applications composites. Elle permet d’oxyder des surfaces et s’aveére aussi
efficace que les traitements d’oxydation classiques avec les acides chromique et nitrique [41].

De nombreux scientifiques commencent a s’intéresser a ce type de traitement en vue de
I’utiliser dans les matériaux composites. Ainsi Gassanet ses collaborateurs [52] ont appliqué le
traitement UV sur des fibres de jute pour fabriquer des composites a base d’époxy. Ils ont montré
que le traitement UV augmente la polarité des fibres et améliore les propriétés mécaniques des
matériaux. Néanmoins, une durée de traitement par rayonnement UV excessive peut conduire a
la dégradation de la surface des fibres. 1l est donc nécessaire de trouver un équilibre entre
I’accroissement de la polarité et la diminution de la résistance. Dans les conditions optimales de

traitement, une augmentation de la résistance a la flexion d’environ 30% a étéatteinte.
111.3.3Traitementschimiques

Le rble des traitements chimiques est de modifier la surface des fibres: amélioration du
mouillage des fibres par la matrice par modification de 1’état de surface des fibres et création des
liaisons chimiques avec le polymére. L’intérét de la création de liaisons chimiques est de former
une interface durable, résistant aux environnements agressifs, en particulier I’humidité. La
modification de la surface par des méthodes chimiques a permis le couplage entre les fibres
cellulosiques fortement hydrophiles et les polymeres hydrophobes. Le choix du traitement se fait

en fonction de la nature des fibres. Plusieurs méthodes ont été essayées, notamment :
111.3 .3.1Traitement des fibres par mercerisation

Le traitement des fibres le plus couramment utilisé est la mercerisation. Il s’agit d’une
méthode ancienne largement adoptée dans le domaine du textile. La définition standard du
mercerisage (proposée par la norme ASTM D 1965) est la suivante: procédé qui consiste a
soumettre une fibre végétale a une interaction avec une solution aqueuse concentrée d'une base
forte, dans le but de provoquer un gonflement important résultant en des changements dans la
structure fine, la dimension, la morphologie et les propriétés mécaniques[3].

Ce traitement permet d’éliminer les constituants indésirables de la fibre, telles que la lignine,
I’hémicellulose et la pectine. Ce qui entraine des changements dimensionnels, morphologiques et
mécaniques des fibres. La texturation de surface par apparition des micro fibrilles donne une
rugosit¢ de surface. Ceci peut faciliter l'adhérence mécanique en plus d’une meilleure
imprégnation de la résine. Cependant, I’hydroxyde de sodium sous certaines proportions a

tendance a faire diminuer la cristallinit¢é des fibres. L’amélioration de leurs propriéteés
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mécaniques dépend étroitement de la conservation de leur cristallinite [18].

L'effet de la soude sur la fibre de cellulose est une réaction de gonflement, au cours de laquelle
la structure cristalline naturelle de la cellulose relaxe. La cellulose native (telle qu’elle existe
dans la nature) posséde un réseau cristallin monoclinique de cellulose-1, qui peut étre transformé

en différentes formes polymorphes par des traitements chimiques ou thermiques [3].

Fibre— OH + NaOH » Fibre — O~ tTNa + H-O

Figure. 111.1.Schéma Traitement des fibres par une solution de soude [6].

Ray et ses collaborateurs [53] se sont intéressés a I'étude des propriétés mécaniques des
composites vinylester renforce par les fibres de jute qui ont subi un traitement alcalin. Les

fibres de jute traitées avec 5% en masse de NaOH a la température ambiante pour différents
temps, montrent une amélioration des propriétés des composites. Les fibres traitées ont une faible
quantité d’hémicellulose, une cristallinité élevée et une réduction des défauts. Les résultats ont
montré une amélioration des propriétés des fibres a des temps de traitement de 6- 8 heures; alors
que les composites ont des meilleurs propriétés a un taux de fibres de 35% en masse traitées
pendant 4 heures.

Taha et ses collaborateurs [54] ont traité les fibres de palmier dattier par une solution de soude
(2 a 5%) a 23°C pendant 2, 4, 6 et 24h pour I’incorporation dans des composites a base de
polyméres. Cette modification a permis un lavage des impuretés de surface des fibres et d’une
partie des hémicelluloses qui influe sur les propriétés d’absorption notamment celle de
I’humidité. En effet, la réduction des hémicelluloses dans ces fibres réduit la capacité
d’absorption d’eau dans la fibre.

Ikhlef[28] s'est intéressée a I'élaboration et la caractérisation des composites a base de
polyéthyléne base densité renforcé par différents taux de farine de Genét d’Espagne. La charge a
été traitée avec une solution d'hydroxyde de sodium (1,25 N) a différents temps et a différentes
températures. L’étude des propriétés mécaniques (traction) a montré que la contrainte et
I’allongement a la rupture des composites diminuent avec 1’augmentation du taux de farine. Mais
il y a une certaine amélioration de ces derniers par le traitement alcalin.

Mishra et ses collaborateurs [55] ont traité la fibre de sisal par différentes concentrations de
soude (5 et 10%). A partir d'une comparaison entre les deux composites (polyester/sisal), il a été
trouvé que la résistance a la traction du composite a fibres traitées par 5% de NaOH est meilleure
que celle des composites a fibres traitées par la concentration de 10%. Car la délignification

excessive de la fibre végétale, rend cette derniére plus faible ou endommagee. La résistance a la
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traction des composites a renfort végétal diminue rigoureusement au-dela d’une certaine

concentration optimale de NaOH.

111.3 .3.2. Traitement par agent de couplage

La surface de la fibre est traitée avec un composé, qui forme un pont de liaisons chimiques
entre les fibres et la matrice. Les agents de couplage sont classés en trois groupes ; organiques,
inorganiques et organiques-inorganiques. Les plus populaires sont le sisocyanates, les silanes, et
les copolymeéres-anhydrides modifiés, tels que le polypropylene greffé par de 1’anhydride

maléique (PP-g-AM) et I’anhydride acétique [18].
a)-Les silanes

Gréace a leurs réactivités, les silanes peuvent se coupler chimiquement avec les groupements de la
matrice polymere, la modification chimique des fibres par les silanes se fait par la réaction des

alcoxysilanes avec les groupes hydroxyle de la cellulose en milieu aqueux acide ou basique [18].

Les principes d’action des silanes sont présentés en quatre étapes (Schéma I11.2.) :

(a) Hydrolyse (c) Adsorption
I Lo on P
R-Si—OR + 3H,0 w==ep- R—Si—OH + 3ROH o, Ho—éi—R' o R
R OH H L <|>H
—- i
OH OH OH OH
o, H0—|Si—0—S|i—R' -0 Ho-Si-0-Si—R
(b) Auto condensation R OH R OH
OH OH OH OH (d) Greffage chimique
R—Si—OH + HO—Si—R == R-S—0—Si—R' + H,0
o (l)H (|JH ([)H _ ?“ |
o -0s HoSiR | ¢
X | e
R'—ISi—O—?i—R' ?H ?H N ? | + xH0
f]J <|> +xH0  « '—o\-i HO—?]—O—Sli—R‘ _0_?'_0_?’_'2
R—S§i—0—Si—R S I R 0
! |

Figure. 111.2.Schéma Principe d’interaction fibre naturelle/silane[56].
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b)-Le polypropyléne greffé par de I’anhydride maléique(PP-g-AM)

Le polypropyléne modifié¢ par de 1’anhydride maléique (PP-g-AM) est un agent de couplage
compose de longues chaines de polymere avec un groupe fonctionnel AM greffés rune extrémité
(Schéma 111.3.). Le PP-g-AM agit comme un pont entre le polypropyléne non polaire et les fibres
cellulosique polaires. Le groupe AM se lie a la surface de la fibre en formant des liaisons
covalentes ou hydrogenes avec les groupes OH réactifs a la surface de la cellulose et la lignine.
Le reste de la chaine reste libre et forme des enchevétrements avec les chaines du polymére PP
[18].
c)-Le permanganate

Le traitement par permanganate est indiqué comme l'un des meilleures méthodes pour

améliorer la liaison a l'interface fibre - polymére. Le principe est basé sur I’immersion des fibres
dans une solution de KMnO, a différentes concentrations dans 1’acétone pour un temps de
traitement de 1 a 3 min, aprées prétraitement alcalin. Une réduction du caractere hydrophilique
des fibres et du taux d'absorption d'eau des composite a fibres traitées avec 1’augmentation de la
concentration du KMnO4[57]. En vue d’améliorer I’adhésion des fibres de sisal et de coco dans
le caoutchouc naturel (NR), Haseenaet ses collaborateurs [58] ont traité ces fibres par une
solution de KMnOy4(1%) dans I’acétone pendant deux minutes suivies par un séchage a I’air
ambiant. Le principe de ce traitement est la création de sites radicalaires dans la cellulose des
fibres ce qui augmente sa réactivité avec les matrices polyméres (Schémalll.4).
Sreeku maret ses collaborateurs [59] ont étudié I’effet de traitement de surface des fibres de
sisal par KMnQOy sur les propriétés mécaniques telles que la traction, la flexion et la résistance au
choc, des composites polyester /sisal. Les résultats ont montré que les composites renforcés par
des fibres traitées ont montré une amélioration de la résistance a la flexion de25%.

Cellulose —H + Mn”* ————— Cellulose-H-Mn’"* complexe
Cellulose-H-Mn’* complexe ———— Cellulose* + H* + Mn’*
Cellulose” + NR* ————» Cellulose —NR

Figure. 111.3.Schéma .Activation du greffage Polymére (NR)/cellulose par le permanganate [18].
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d)-L’anhydride acétique

Le traitement des fibres avec I'anhydride acétique est une méthode efficace pour réduire le
caractére hydrophile de fibres de cellulose ainsi que I'amélioration de la dispersion des fibres
dans un composite thermoplastique. L'anhydride acétique permet de réduire I'énergie de surface
de la fibre pour la rendre non-polaires et plus semblable a la matrice thermoplastique Des
liaisons acétate sont formées par réaction de 1’anhydride 1’acétique. Les groupes OH de la
surface des fibres ne sont donc plus libres pour réagir avec d’autres groupes, tels que les groupes
hydroxyles de I’eau [18].

Les groupes hydroxyles qui réagissent sont ceux des constituants mineurs de la fibre, c'est-
a-dire la lignine et les hémicelluloses, et ceux de la cellulose amorphe.

Les groupes hydroxyles des régions cristallines de la fibre sont étroitement compactés grace a
des liaisons intermoléculaires fortes, et sont inaccessibles aux reactifs chimiques [3].

L'acétylation du groupe -OH est représentée ci-dessous : Acétylation avec un catalyseur acide :

Acétylation sans catalyseur acide :

Cell—OH + CH3—C—0—C—CH; ——» Cel—O0—C—CH; + CH;COOH

© H>SO, ¢
O

Figure. 111.4.Schéma. Réactions d’acétylation de la fibre végeétale [3].

L’acide acétique ne réagit pas suffisamment avec la cellulose, il est préférable d’utiliser
I’anhydride acétique. Toutefois, I’anhydride acétique n’est pas un treés bon agent de gonflement
de la cellulose, alors pour accélérer la réaction, la cellulose est d’abord immergée dans 1’acide
acétique et ensuite traitée avec l’anhydride acétique pendant 1 & 3 h. Dans les composites
renforcés par les fibres naturelles, 1’acétylation des groupes hydroxyles gonfle la paroi des
cellules végétales réduisant considérablement la nature hygroscopique des fibres de cellulose.
Cela entraine une stabilité dimensionnelle des composites, car aucune absorption d’eau ne peut
conduire a un gonflement ou un retrait du matériau composite [3].Ranaet ses collaborateurs
[60] ont étudié les propriétés thermiques et morphologiques des fibres de jute acétylées. Les
courbes d’analyse thermogravimétrique des fibres de jute acétylées ont montré que la
décomposition de I’hémicellulose a disparu, et que la perte de poids associée a I'étape principale
de dégradation (373°C) a augmenté. La température de décomposition principale a augmenté de
363 a 373°C, indiguant que la stabilité thermique des fibres de jute acétylées est superieure a

celle des fibres non traitéees. Les mémes conclusions ont été faites par Albano et ses
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collaborateurs [61], lors de 1’étude de 1’acétylation des fibres de sisal.

e)-Les Isocyanates

Les isoc yanates possédent un mode d’action similaire a celui de I’anhydride acétique. Ils
permettent la réduction du caractére hydrophile des fibres ligno cellulosiques en réagissant avec
les groupes hydroxyles grace a leur groupe réactif(-N=C=0).

Chen et ses collaborateurs [62] , Karmarkaret ses collaborateurs [63] ont montré que I’ajout
du polybutadieneisocyanate (PBNCO) comme agent de couplage a permis I'amélioration des
propriétés mécaniques des composites polypropyléne/fibres de bois. Les résistances a la traction

et a la flexion ont augmentées de 45% et 85%respectivement.

H O
.
_N=C=0 + HO — —N—-C-0-

Figure. 111.5.Schéma. La réaction entre la surface lignocellulosique et les isocyanates [43].
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1V.1 Introduction

Ce chapitre présente I’ensemble des techniques et méthodes expérimentales de mise en
ceuvre pour I’extraction chimique et les différents traitements des fibres d’une nouvelle plante
locale appelée DISS. La densité apparente de la fibre de DISS est déterminée par la méthode du
pycnomeétre. On a aussi, déterminé les caractéristiques mécaniques de la fibre en utilisant 1’essai
de traction par le bais d’une machine universelle Zwik. L’effet de la thermogravimétrie sur la

poudre de DISS a également fait objet de notre recherche.

1.2 Matériaux utilisés

Dans notre expérience, nous avons utilisé les fibres de DISS comme élément de
caractérisation afin de les utiliser comme élément de renforcement des matieres plastiques. Pour

cela des caractérisations physiques, chimiques et mécaniques sont établies sur les fibres de Diss.

IVV.2.1 Produits chimique sutilisés

-L'hydroxyde de sodium :

Produit chimique fourni par Biochem-Chemopharma
Formule chimique :NaOH
Masse molaire : M =40 g/mol Pureté99%.

-L'anhydrid eacétique :

Produit chimique fourni par Biochem-Chemopharma
Formule chimique :C4HgO3
Masse molaire : M = 60.04g/mol
Densité (a 20°C) : 1.0480 a1.051

-L’éthanol :

Produit chimique fourni par Biochem-Chemopharma
Formule chimique : C;HgO

Masse molaire : M = 102,0886 + 0,0045 g/mol
Densité (a 20°C) : 1,08
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1VV.2.2 Fibres de DISS

Le matériau de base utilisé dans notre recherche est le « DISS », connu sous le nom

scientifique(ampélodesmos mauritanicus), appelé en Italie (Dissa) et en Espagne (Carritx), il
appartient a la famille des graminées(Fig.1V.1). Il pousse dans les montagnes et se trouve a 1’état
sauvage. C’est une plante annuelle, et trés répandue sur toute la cote algérienne. Cette plante
était utilisée auparavant dans la réalisation des habitations anciennes de ces régions en raison de
ses qualités mécaniques, 1’utilisation de ces fibres est limitée a la confection des couffins, a lier

les branches de vignes ou a la confection des balais cantonniers.

Figure. IV.1Plante de DISS a 1’état nature

-Composition biochimique

La teneur en matiere seche dans les fibres de Diss varie de 89 & 92.6 %. Cette variation est due
a ’humidité relative du milieu ambiant. La teneur en eau reste constitue environ 8.2 % a 25°C.
Dans les conditions standards. Les fibres de Diss sont constituées de trois composants
majoritaires : la cellulose, I’hémicellulose et la lignine. Le reste de la composition comprend les
extractibles (9%), les hydrosolubles et les cendres (matiere minérale) des fibres Diss (3.1%).
(Lafigure 1V.2) illustre les proportions des différents constituants de la fibre Diss. Ces résultats
représentent les proportions moyennes en poids d’au moins 3 essais pour chaque ¢lément.
L’écart type varie entre 3% a 8%. Le taux des matiéres extractibles et des minéraux représente en
moyenne 12.1 % de la matiére seche de la fibre de Diss.
Par conséquent, on constate que la fibre est relativement riche en matiére minérale par rapport
ala fibre d’Alfa. Cette derniére contient 6 a 8%. On note que d’autres fibres comme les fibres de

pailles et le kénaf ont aussi des quantités de matieére minérale et cendres importantes.
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Figure V. 2Composition chimique des fibres de Diss en matiere séche (% en poids)

IVV.3 Procédure expérimentale
Notre technique expérimentale est subdivisée en deux parties:

Partie A:la récolte et I’extraction chimique des fibres de Diss

Partie B:le traitement des fibres de Diss et leurs caractérisations

1VV.3.1L’extraction chimique des fibres

La plante de Diss est récoltée dans la région de sétif a ouelad tebbane. Les tiges de Diss se
présentent sous forme de feuilles enroulées de fagon circulaire ou parfois elliptiques. Les
extrémités de cette plante sont coupées, puis les feuilles obtenues sont immergées dans un bac
d’eau contenant la solution NaOH. Les fibres de DISS sont extraites, a partir des feuilles citées
précédemment en parcourant les quatre étapes suivantes :

Préparation de la solution NaOH
Nous dissolvant de I'hydroxyde de sodium dans de l'eau distillée a l'aide d’un agitateur pour

avoirune solution de NaOHavec une concentration de 2% (Figure. 1V.3)

Figure. 1VV.3Préparation de solution NaOH
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a)NaOH et b) Dissolution de NaOH dans 1’eau distillée.

-Traitement des tiges

Le but de ce traitement est 1’élimination de certaine quantité de lignine de cire et d’impuretés
qui recouvrent la surface externe des fibres(Fig. 4.3).Le traitement par 1’hydroxyde de
sodium(2% NaOH) de la fibre favorise 1’ionisation du groupe hydroxyde de ’alcoolat :
Fibre —.OH+ NaOH =—> Fibre — O-Na+H,0

Ainsi ; le traitement alcalin influe directement sur les fibrilles et le degré de polymeérisation de la
cellulose. I favorise aussi I’extraction de la lignine et 1’hémicellulose.La figure suivante

représente les fibres de DISS avant et aprés I’immersion par solution de NaOH.

Figure. IV.4Fibre de DISS : a) avant et b) aprés immersion dans la solution NaOH.

Apres cette période (48h), les feuilles sont lavées a plusieurs reprises par de 1’eau, puis lavées
une secondes fois avec de I’eau distillée et 2%H2S04 durant 10 min pour neutralisées les traces
de NaOH restantes sur la surface des feuilles de DISS. Pour s’assurer, on refait le ringage et on
mesure chaque fois le PH de la solution jusqu’a avoir un PH = 7.

- L’extraction mécanique des fibres
Pour extraire les fibres, nous avons utilisé une extraction mécanique par brossage. Les fibres
obtenues sont nommeées fibres de Diss (Fig.1V.5).
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Figure. IV. 5Procédé mécanique pour extraction les fibres

a)Brossage .b) Immersion dans 1’eau distillée. c)Séchage

- Séchage thermique

Les fibres de DISS sont placées dans une étuve de séchage a une température de 70°C durant 5

heures pour améliorer leur propriété mécanique (Fig. 1V.6).

Figure. IV.6Traitement thermique : I’étuvage

1V.3.2les traitements physico-chimiques des fibres de Diss

En raison de la faible compatibilité entre les fibres lignocellulosiques et les matrices, il est
essentiel de traiter la fibre et /ou matrice. Les différents traitements pouvant étre appliqués sont
généralement classés en deux catégories : physiques et chimiques.

Le but principal des traitements de surfaces des fibres de cellulose est de leur conférer des
fonctions pour les rendre hydrophobes. Donc automatiquement vont entrainer une compatibilité

avec la matrice polymere, qui améliore la qualité des composites.
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1V.3.2.1 Traitements chimiques
Nous avons choisi deux méthodes : la mercerisation et 1’acétylation

- Traitement alcalin par NaOH :
Les fibres de Diss ont été émergées dans une solution alcaline de NaOH avec une concentration
de 3% pendant 4 heures a une température ambiante, Cette opération est suivie d’un ringage a
I’eau distillée. L’¢élimination et la neutralisation de la soude caustique est assurée par un

traitement acide (I’acide sulfurique).(Fig. I1V.7).

Figure. IV.7.Fibre de DISS traité par 3% NaOH.

- Traitement par I’anhydride acétique :

L'acétylation des fibres par I'anhydride acétique a été menéeen masse et sous l'action
catalytique de I'acide sulfurique. Le rapport réactif/catalyseur utilisé dans la présente étude a été
proposé par Olaru et al. [1].

L'anhydride acétique (5 ml) a été mélangé manuellement avec I'acide sulfurique (10 IIl) dans un
bécher a large diamétre. Apres avoir ajouté 1 g de fibre au milieu réactionnel, lebécher a été
couvert par un film en aluminium pour minimiser I'hydrolyse de I'anhydride acétique sous I'effet
de I'humidité environnante(Fig. 1V.8).. L'acétylation a été menée a températur eambiante, sans
agitation, pendant 4 h. A la fin de laréaction, les fibres ont subi une série de lavages avec de I'eau
déminéralisée jusqu'a pH neutre.Apres lavage, les fibres modifiées ont été séchées a température
ambiante. Il est a noter que les fibres n'ont pas été séchees a I'étuve pour conserver leur

résistance mécanique [2, 3].
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Figure. IV.8Fibre de DISS traité parl’anhydride acétique.

IV.3.2.2 Traitement physique

- Traitement par micro-onde :

Les micro-ondes sont des ondes électromagnétiques d'une longueur d'onde de 1 mm a 1 m,
correspondant a des fréquences comprises entre 300 GHz et 300 MHz. Dans cette partie du
spectre électromagnétique se trouvent des fréquences utilisées pour les communications par
téléphone cellulaire, radar et télévision par satellite. Les fréquences réservées par la
FederalCommunications Commission (FCC) a des fins de chauffage par micro-ondes
industrielles, scientifiques et médicales (ISM) sont 0,915 ; 2,45 ; 5,8 et 24,124 GHz. 2,45 GHz
(correspondant & une longueur d'onde de 12,2 cm et une énergie de 1,02 x 10 eV) est un moyen
de traitement couramment utiliséde fréquence pour le chauffage par micro-ondes car les basses
fréquences permettent une plus grande profondeur de pénétration [9].

Dans ce traitement, nous avonsutilisé une micro-onde a fréquence fixe (FFM, 2,45 GH, LG (Fig.
1VV.9) avec une puissance de sortie maximale de 900 W étaitemployés au cours de I'étude de
faisabilité. La taille de lacavité était de 527 x 392 x 480 mm .Les fibres de Dissont été mises a

I’intérieurpendant une durée de 4 min mais avec une puissance choisie de 550W.
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Figure. V.9 Micro-onde a fréquence fixe.

1V.4Les méthodes de caractérisation :
IV.4.1. Caractérisation physique :

1V.4.1.1.Détermination de la densité

Pour déterminer la densité, nous avons utilisé un pycnometre de 50ml et une balance
analytique de 0,00001g de précision (Fig. 1V.10).L’éthanol est utilisé comme solvant, sa densité
est de 0,8051g/cm3.

e Méthodepycnométrique

Pour mesurer la densité de différentes fibres de DISS traitées et non traitées, nous avons

sui vile protocole de la méthode du pycnométre suivant :

_ m2
" m2— (m3 —m1)

pf peth (1)
m1 : Lamasse de (pycnométre +éthanol)

m2: La masse d’échantillons des fibres

m3: La masse de (pycnometre + éthanol + échantillons)
peth: La densité de 1’éthanol
pf: Ladensité des fibres
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Figure. 1V.10 balance analytique (M du pycnométre + M de 1’éthanol).

Trois pesés de masses sont réalisées pour chaque échantillon et cela pour minimiser les erreurs
possibles.

Les fibres de Diss densité (g.cm™)
sans traitement 1.00
avec micro-onde 550w 1.55
NaoH 1.08
anhydride acétique 1.15

Tableau. 1V.1 : la densité des fibres de Diss

1V.4.1.2Détermination de la section
La section est calculée a partir de la masse de fibre qui a une longueur fixe qu’on a choisi

(L=80mm) et la densité. Et cela sera pour toutes les fibres des quatre échantillons.

Pour la pesé de masse de la fibre, nous avons utilisé une balance numérique de 10° g de
précision.
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IV.4.2 Caractérisation mécanique :

Les essais de traction sur les différentes fibres de Diss étudiées sont menés sur une
machine de traction universelle ZWICK /ROELL. Elle est équipée d’une cellule de charge de
2.5 KN. La vitesse de la traverse mobile est de 1 mm/min. Le pilotage et I’acquisition des
données sont faits par lelogiciel TESTEXPERT. La Figure(IV.11)présente la fixation des
éprouvettes.

Figure. 1VV.11 :Machine de traction.

IV.4.2.1préparation des éprouvettes de traction :

On a constaté que les fibres glissent ou s’écrasent au niveau des mors de fixation. Pour remédier
a ces problémes nous avons confectionné des échantillons sur des feuilles en carton perforées
(Figure. 1V.12). Vu la dispersion des résultats, chaque nuance nécessite la préparation au moins
30 eéprouvettes

Les étapes de préparation sont :

> Préparation des feuilles de supports des fibres.

> Collage des fibres sur les feuilles de supports a I’aide de la colle.
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Figure. 1V.12 : éprouvette de traction, (a) avant (b) apres I’essai.de traction.

1VV.4.2.2 Essai de traction sur les fibres :

Notre objectif est I’étude du comportement mécanique des fibres Diss et de voir l'effet des
traitements sur le comportement mécanique.

Les valeurs mesurées directement lors de 1’essai de traction sont la force F et I'allongement AL,
plutét que les contraintes et la déformation.

La contrainte o, rapportée dans un diagramme de traction est la force divisée par la

section initiale SOde I'éprouvette (contrainte nominale).

6=F/S (2)

De méme la déformation &, se référe a la longueur initiale LO de la partie délimitée par

I’extensometre (déformation nominale).

E=AL/ Lo= (L-Lo)/l_o (3)

On parle de diagrammes rationnels quand on détermine les contraintes et les déformations vraies.
Ils sont obtenus en divisant la force ou l'allongement par la section, respectivement la longueur
instantanée. Ici nous nous contentons du premier type de diagramme qui est dailleurs le
diagramme d'usage commun. La Figure. 1V.13 illustre l'allure que peuvent avoir les courbes de
traction de différents matériaux. [40]
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Figure. 1V.13 :Schéma représentant 2 types différents de courbes de traction.

Les différents éléments donnés par les courbes d’essais sont :

-le module de Young E, ou module d'élasticité longitudinale.

-la limite élastique Re0U 6., qui sert a caractériser un domaine conventionnel de réversibiliteé.

-la résistance maximale a la traction Rmou 6.

-l'allongement a la rupture A, qui mesure la capacité d'un matériau a s'allonger sous charge avant

sa rupture.

IV.4.3 Caractérisation chimique :

I1VV.4.3.1. Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier IRTF

La spectroscopie I.R. est une méthode la plus efficace pour I’identificationdes molécules
organiques et inorganiques a partir de leurs propriétés vibrationnelles. Eneffet, le rayonnement
I.R. excite des modes de vibration (déformation, élongation)spécifiques de liaisons chimiques.
La comparaison entre rayonnement incident et transmis atravers I’échantillon suffit alors a
déterminer les principales fonctions chimiques présentesdans I’échantillon.

Les mesures de spectroscopie infrarouge (I.R) sont réalisées sur un spectrometre a transformée
de Fourier.

Les échantillons a analyser sont préparés sous forme de poudres (broyage des fibres de
Diss traitées ou non) puis pastillées avec le bromure de potassium (KBr) ;Laplage de balayage
est comprise entre 500 et 4000 cm™[16].
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V.1. Introduction

Ce chapitre présente les résultats obtenus par des caractérisations physico-chimique et mécanique des
fibres deDissayant subies les différents traitements : & la soude ; anhydride acétique et a la micro-onde a
températureambianteplus les fibres qui sont pas traitées. Nous avons conclu la variation de densite de
fibre de DISS dans la marge des densités des fibres naturelles.Et on a discuté les résultats du FTIR et

I’essai de traction sur la fibre de DISS.
V.2. Propriétés Physique

V.2.1. Densité des fibres

L’utilisation de la technique du pycnomeétre nous a permis de déterminer les valeurs de densité
des quatre échantillons de différents traitements des fibres de DISS. Atteindre une valeur fiable de la
densité était difficile en raison de la nature poreuse des fibres. Plus de 3 mesures de densité pour

chaque type de traitement. Les résultats obtenus sont illustrés par le tableau (V.1).

Tab.V.1. Résume les résultats de la densité des différents traitementsdesfibres de DISS.

Les fibres de Diss densité (g.cm™)
sans traitement 1.00
avec micro-onde 550w 1.55
NaoH 1.08
anhydride acétique 1.15

Le tableau V.1lrassemble les différents résultats obtenus .La densité apparente obtenue par pycnometre des
feuilles Diss non traitées est de 1’ordre de (1.00+£0.1g/cm3). Par contre, pour un traitement de 4 heures a la soude (3%)
elle est de I’ordre de (1.081 +£0.1g/cm3), pour un traitement de 4 heures a 1’anhydride acétique est de 1’ordre de
(1.15+0.1g/cm3). et pour un traitement des fibres a 550W pendant 4 minutes par micro-ondes, la densité est de
I’ordre de (1.55+0.1g/cms3). Cette augmentation de valeurs est due probablement a l'extraction de produits
solubles de la fibre par différents traitements, ce qui favorise la diminution du nombre de pores présent dans la
fibre.

D’apres les résultats obtenus, il s’avére que les densités trouvées sont dans la marge des densités des fibres
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naturelles : Sisal, Alfa, Coton, fibre de Palmier etc...

D’ou la fibre de DISS est une fibre naturelle favorable pour le renforcement des bio-composites

V.3 Morphologie des fibres traitées :

Apres les traitements des fibres avec 1’anhydride acétique, micro-ondes et NaOH, il y’a un
changement des couleurs avec une surface lisse pour les fibres non traitées et rugueuse de la fibre

traitée.(Figure 111.1).

Figure V.1 : Morphologies des fibres obtenues par les différents traitements

a)Micro-ondes, b)NaOH, c) Anhydride acétique, d) sans traitement.

V.4.Caractérisation mécanique

Les essais de traction sont effectués sur les quatre nuances de fibres traitées et non. A titre d’exemple, la
figure (V.2) présente les courbes contrainte-déformation pour une série des fibres traitées par une solution
de I’anhydride acétique. Les calculs sont faits sous I’hypothése d’une section circulaire des fibres testées.

On constate que la fibre présente un comportement linéaire élastique. La rupture est de type fragile. Elle
s’initie habituellement a partir de défauts préexistants l1a ou le diamétre est le plus faible. La déformation a la

rupture se situe autour de 1.7 %.
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Figure V.2 courbe contrainte/ déformation des fibres de Disstraitées avec
NaOH 3% 4h
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FigureV.3 Superposition des courbes contrainte-extension de la fibre DISS en traction
Avec I’anhydride acétique 4h
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Les caractéristiques mécaniques sont des parametres intrinséques de la fibre végétales DISS, on cite :

e Le module de Young (GPa)
e La contrainte a la rupture de la fibre (MPa)

e [’allongement a la rupture (%)

Bien que les fibres de DISS testées aient le méme comportement, les résultats des tests en traction nous ont
permis de constater un écart d’une fibre a une autre (Fig.V.3). Cet écart semble étre issu des causes
suivantes :

v’ Causes intrinséques : elles sont liées aux conditions de croissance des fibres, a la variété, a la
situation de la fibre dans la plante, a I'nétérogéneité des fibres et a la différence du taux de cristallisation de
la cellulose d'une zone a l'autre des fibres.

v" Causes extrinséques : elles sont liées aux conditions expérimentales.On observe par exemple que le
collage d'une fibre n'assure pas une détermination précise de la longueur de jauge. La colle enrobe parfois

par capillarité une partie de la fibre. L’humidité ambiante modifie les propriétés de la fibre

V.4.1 Parametres mécaniques

L’analyse des résultats des tests de traction sur les différentes nuances de fibres de DISS traitées et non,
nous a permis de déterminer les parametres intrinséques de cette fibre.
Comme déja signalé plus haut, ses parameétres sont fortement influencés par le milieu naturel de croissance
de la fibre de DISS. Les deux courbes (Fig. V.4 a et b) représentent I’évolution du module de Young et de la
contrainte en fonction des diametres de la fibre de DISS respectivement. De la figure V.4 a), on voit
clairement que le module de Young est important pour des diamétres de fibre réduits. Cela peut étre
expliqué par la présence des éléments ligno-cellulosiques dans les fibres ayant de grands diametres. Il est a
signaler que la fibre de DISS peut atteindre des modules importants allant de 15,01715
GPapourNaOHa24.9273GPapour le traitement aux micro-ondes. Ce qui permit de dire que ce dernier nous
donne les meilleurs résultats,comme il est montré dans la Fig.VV.5.Le recours au traitement physique de la
surface des fibres contribue a les rendre moins hydrophiles et favorise ainsi une adhérence efficace a I’interface

fibre-matrice du composite.
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Fig. V.4 Evolution des parametres de la fibre de DISS en fonction du diamétre :

a)Module de Young en fonction du diametre b) Contrainte en fonction du diametre
De méme pour la figure V.4. b), la contrainte a la rupture de la fibre de DISS est importante pour

des diamétres de la fibre trés petits. La contrainte des fibres de DISS peut varie de
165.88741MPapour NaOHa358.3453MPa pour le traitement a la micro-onde.Comme il est illustré

e
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dans la Fig.V.6, On peut dire la méme chose qu’auparavant,le traitement aux micro-ondes nous

Chapitre V

donne les meilleurs résultats,

Pour pouvoir comparer la fibre de DISS avec les autres fibres naturelles utilisées comme renfort des
bio-composites, on compare les propriétés physiques et mécaniques de la fibre de DISS avec ces
fibres (Tab .V.2) :

Tab.V.2. Propriétés physiques et mécaniques de quelques fibres végétales.

Nom de la Densité Diametres Module de Young Contrainte
fibre (g/cms) (Um) (GPa) (MPa)
Bambou 0,91 240-330 0.35-0.91 509
Palmier 0,99 155-250 11.32 309
Banane 1,35 60-250 17,85 600
Sisal 1,45 50-300 9,4-22 530-640
Jute 1,3-15 40 -350 10-30 393-773
Abaca 0,83 114-130 12-13,8 418-486
DISS Brute 1,00 284-138 27,90-5,5 470,88-68,70

Diss & micro-

onde 550W 1.55 242 — 91 38,98- 10,87 645,78-70,90
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Figure. 1V.5.Histogrammes de I’évolution des modules de Young de différentes nuances de fibres Diss
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Figure. 1V.6.Histogrammes de I’évolution des contraintes de différentes nuances de fibres Diss.

V.5 Spectroscopie infra rouge :

Des spectres infrarouges obtenus par transmittance des fibres Diss brutes et modifiées apres un temps

de traitement chimique de 4h et traitement physique de 4min sont présentés a la Figure V.7 L'analyse a été faite
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par comparaison entre les différents spectres de Diss et le spectre témoin de la cellulose pure obtenus

Chapitre V

.L’interprétation se fait a 1’aide des bandes associées aux fonctions les plus fréquemment rencontrées dans

I’étude des fibres végétales par spectrométrie infrarouge (Tab V.3)

Fréquence Attributions possibles éléments Réf
(cm-1)
3440 Liaison O-H (vibration d’élongation) Polysaccharides et eau [GRO,
d’hydratation WGTO
1
2920 C-H (vibration d’élongation) cellulose [SINO]
2850 H3C-O (vibration d’élongation) Lignines et Graisses
2350
1740 Groupe ester et acides C=0 (élongation symétrique) Xylanes (hémicelluloses) [HAQ
1
1650 Liaison hydrogéne H20 adsorbée Eau
dans la cellulose cristalline
1505 C=C cycle aromatique (élongation  Lignines
symétrique)
1430 Déformation dans le plan de groupes C-H et Vibration Pectine, hémicellulose [ALIO,
aromatique pectates de calcium SU0]
lignine
1325 Déformation dans le plan de Polysaccharides
groupe CH2
1250 C -0 cycle aliphatique Cellulose
1030 Déformation des groupes acétyles Lignine
(xylanes)
1162 C-O-C (élongation antisymétrique)  Cellulose, hémicelluloses
900 Vibration des liaisons Polysaccharides
glycosidiques
670 C -OH de déformation Cellulose
Fréquence Attributions possibles éléments Réf
(cm-1)
3440 Liaison O-H (vibration d’élongation) Polysaccharides et eau [GRO,
d’hydratation WGTO
2920 C-H (vibration d’¢longation) cellulose [SINO]
2850 H3C-O (vibration d’¢élongation) Lignines et Graisses
2350
1740 Groupe ester et acides C=0 (élongation symétrique) Xylanes (hémicelluloses) [HAQ
1
1650 Liaison hydrogéne H20 adsorbée Eau
dans la cellulose cristalline
1505 C=C cycle aromatique (élongation  Lignines
symétrique)
1430 Déformation dans le plan de groupes C-H et Vibration Pectine, hémicellulose [ALIO,
aromatique pectates de calcium SU0]
lignine
1325 Déformation dans le plan de Polysaccharides
groupe CH2
1250 C -O cycle aliphatique Cellulose
1030 Déformation des groupes acétyles Lignine
(xylanes)
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1162 C-O-C (élongation antisymétrique)  Cellulose, hémicelluloses
900 Vibration des liaisons Polysaccharides
glycosidiques
670 C -OH de déformation Cellulose

Les principaux pics d'absorption de Diss brut commun au spectre de la cellulose pure, sont : 3353 cm*,
2920 cm*,1650 cm, 1430 cm, 1030 cm-et 900 cm™.

On observe une large bande & 3342,68 cm™. Cette bande est due principalement aux groupements
OH caractéristiques des polysaccharides. Les bandes 2900 cm™ et 1750 cm™ sont correspond
successivement aux liaisons C-H de CHO et liaison C=0 des esters. Les bonde 1675 cm™ et 1425 cm’
Isuccessivement traduise 1’existence des liaisons C=0 des aldéhydes aromatiques et liaison O-H des acides

carboxylique et cette dernier est signe del’existence des pectines, de lignine et de I’Hémicellulose.

On note aussi la présence d’une bande a 1055, cm™. Cette derniére correspond 4 la liaison O-H alcool
secondaire et primaire.

(2341,58262)

(1643,35123

80 (3342,63813)

Transimtance %

(1436,96792)

60 —
—— 74 pts SG smooth of "Sans traitement”
] ——— 74 pts SG smooth of "NaOH"
40 4 —— 74 pts SG smooth of "Anhydride"
—— 74 pts SG smooth of "Micro onde 550 w" (1055,06235)

T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000
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Figure V.7 : Comparaison des spectres IR entre 520 cm™et 4900 cm™ en fonction des traitements ; Micro-

onde, NaOH , Anhydride acétique et sans traitement.
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Conclusion générale

L'objectif de ce travail de mémoire consiste a modifier chimiquement et physiquement les
fibresd’une plante qui s’appelle Diss, par des procédes simples et écologiques, dans le but de
les insérer dans desmatrices polymériques permettant ainsi d’élaborer des matériaux
performants a partir de labiomasse.
Les fibres sont des matiéres premiéres ligno cellulosiques prometteuses pour le renforcement
des composites. Cependant et malgré les multiples avantages des fibrescellulosiques tels que
la faible densité, le faible colt et la biodégradabilité, leur utilisation al'état naturel est limitée
par leur caractére hydrophile qui diminue leur affinité avec lesmatrices hydrophobes. Pour
remédier a ce probléme, un traitement chimique ou physiquede la fibre naturelle est
recommandé. Plusieurs procédés de modification chimiques et physique desfibres que nous
avons élaborées, afin de réduire leur caractére hydrophile, dont on citeprincipalement
I'acétylation, 1’alcalisation et micro-ondes. Certes, ces traitementsont été largement étudiés,
mais cette fois ci avec une nouvelle fibre qui est le Diss.

L’analyse chimique a révélé que les fibres de Diss sont constituées principalement de
cellulose, Hémicellulose, pectine et de lignine. 1l est important de noter que des études
antérieures ont souligné que les parametres tels que la nature, le lieu de culture et les
conditions de récolte des fibres végeétales influencent de maniere importante sur la
composition chimique. On souligne que 1’analyse chimique de la fibre de Dissrévelequ ’elle

est constituée de plus de 44 %de cellulose.

Les résultats des tests physico-chimiques sur les fibres obtenues montrent que les propriétés
des fibres de DISS varient considérablement. Ces propriétés sont gouvernées par la
composition chimique et structurale et dépendent du type de la fibre et des conditions de
croissance. La cellulose, le composant principal de toutes les fibres végétales, la composition
structurale peuvent varier de facon substantielle en fonction du procédé et les conditions
d’'extraction. De plus, Nous avons déterminé la densité de la fibre de DISS. Cette valeur est
dans la marge des densités des fibres naturelles : Sisal, Alfa, Coton, fibre de Palmier etc.elle
varie pour les différents traitements entre (1.00 et 1.55 g/cm™).

La technique de caractérisation mécaniquede la fibre de DISS montre que cette fibre pour
les quatre types d’échantillons (non traités, I’anhydride acétique, solution alcaline par la
soude, et micro-ondes) a un comportement linéaire fragile. Cela provient du fait que la rupture
est due a la propagation des défauts préexistants. Il est a signaler que la fibre de DISS peut

atteindre un module de Young important surtout pour les traitements a la micro-onde
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. S
jusqu’au(24,93GPa), et une contrainte de rupture remarquable (358,345MPa). Ce qui nous

laisse dire que cette fibre peut étre utilisée comme renfort pour les composites.
Nous souhaitons que ce travail trouve une continuité, et ces fibres de DISS seront utilisées

comme renfort des bio-composites a haut niveau pour confirmer plus nos résultats.
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