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Résumé

Cette mémoire est pour but d’identifier les méthodes utilisées dans le traitement des
fibres végétales afin d’exploiter ces dernieres dans la fabrication de matériaux composites
avec de bonnes caractéristiques physigues et mécaniques.

Dans ce travail, nous nous sommes appuyés sur différentes expériences d’un groupe de
chercheurs qui ont été étudié ’effet du traitement chimique de soude (NaOH) sur la fibre afin
de développer et de caractériser de nouveau matériau composite a base de polyester insaturé
renforcé par la sciure de bois et de résoudre le probleme de 1’incompatibilité dans I’interface
de la sciure de bois /polyester insaturé. Pour afin d'obtenir des matériaux composites a haut
rendement mécanique.

Mots Clés: Matériaux composites, la sciure de bois, polyester insaturé, comportement

mécanique.

Abstract

The purpose of this brief is to identify the methods used in the processing of plant fibers in
order to exploit them in the manufacture of composite materials with good physical and
mechanical characteristics.

In this work, we relied on different experiments of a group of researchers who have
studied the effect of the chemical treatment of soda (NaOH) on the fiber in order to develop
and characterize new composite material based on unsaturated polyester reinforced by
sawdust and solve the problem of incompatibility in the interface of sawdust / unsaturated
polyester. For in order to obtain composite materials with high mechanical performance.

Key words: Composite materials, sawdust, unsaturated polyester, mechanical behavior.
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Depuis leur avénement dans les années trente et jusqu’a nos jours, les matériaux
composites ont fortement participé au développement de nos technologies. Les matériaux
composites sont de plus en plus utilisés, notamment dans les domaines industriels
(automobile, transports, batiment et les travaux publics, ferroviaires, maritimes, aériens et
spatiaux...... ) [1]. lls apportent de nombreux avantages fonctionnels : légereté, résistance
mécanique et chimique, maintenance réduite, liberté de formes, et I'insensibilité aux produits
comme les graisses, les liquides hydrauliques, les peintures et les solvants. Ils permettent
d'augmenter la durée de vie de certains equipements grace a leurs propriétés mécaniques et
chimiques. lls contribuent au renforcement de la sécurité grace a une meilleure tenue aux
chocs et au feu. lls offrent une meilleure isolation thermique ou phonique et pour certains
d'entre eux, une bonne isolation électrique. S’adaptant parfaitement a toute sorte
d’environnement, méme les plus hostiles.

L'utilisation de fibres végétales comme renfort de matériaux composites présente plusieurs
avantages. Premierement, révolutionne peu a peu le paysage industriel, notamment dans
I’automobile ou le facteur environnement est une valeur forte, outre le critére de légereté
auquel répondent idéalement les fibres végétales, ces dernieres participent a I’amélioration de
la recyclabilité des véhicules. Ces fibres sont largement disponibles a faible co(t et leur
utilisation en construction constitue de nouveaux débouchés pour les matiéres agricoles
d'autre part, D’autre part, la valorisation des fibres végétales permet la réduction des impacts
environnementaux par rapport aux composites conventionnels puisque ce sont des matieres
premiéres renouvelables, biodégradables, neutres vis-a-vis des émissions de dioxyde de
carbone (CO2) et demandant peu d’énergie pour étre produites. Dans les pays moins
industrialisés, les fibres végétales sont une alternative économique et surtout écologique aux
fibres synthétiques traditionnelles (fibres métalliques, minérales ou polymériques) [2]. De
nos jours, plusieurs types de fibres végétales sont utilisees : le lin, le chanvre, le jute, le sisal,
le kenaf, le bois.

De nouvelles idées ont vu le jour, tendant a développer d'autres types d’utilisations en
utilisant les produits de la sciure de bois comme renforts de polymeres. Les composites de la
sciure de bois-polymeére trouvent leurs principales applications dans les domaines du batiment
(lames de terrasse, portes, fenétres, etc.) et de ’industrie automobile (panneaux de porte,
planchers intérieurs, etc.).

Cependant, le manque d’adhésion avec les matrices polymeéres est une difficulté qui peut
empécher un large usage des fibres de la sciure de bois dans les composites. Le caractére

hydrophobe de la majorité des polymeéres et le caractére hydrophile des fibres de la sciure de
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bois affectent négativement 1’adhésion. En effet, le manque de compatibilité entre les deux
matériaux engendre des défauts de transfert de charge a I’interface et génére de mauvaises
propriétés mécaniques a 1’échelle des composites. En conséquence, un traitement préalable
des renforts de la sciure de bois est souvent nécessaire dans la fabrication des composites
sciures de bois-polymére. De nombreuses études ont été menées sur le sujet. Pour minimiser
ces problemes, la modification de la surface des fibres est généralement nécessaire afin
d’améliorer leur adhésion avec la matrice polymérique et réduire I'absorption d'humidité et
I'amélioration des propriétés mécaniques de composites. Il a été démontré qu’un traitement
approprié appliqué sur les fibres peut entrainer une compatibilité avec la matrice polymere, ce
qui améliore la qualité des composites. Des méthodes variées comme le traitement alcalin, le
traitement avec des silanes ou encore avec d’autres produits chimiques ont permis d’améliorer
la compatibilité des fibres avec la matrice polymérique [3,4].

L’objectif de ce travail est d’étudier 1’effet de la modification chimique de fibre de la
sciure de bois par la soude sur les propriétés physico-mécanique des composites
polyester/fibre de la sciure de bois.

Notre travail en quatre chapitres présentés comme suit:

> Le premier chapitre est consacré a I'étude bibliographique sur les fibres végétales.

> Le deuxieme chapitre est généralité sur les matériaux composites.

> Le troisiéme chapitre est les matériels et les méthodes.

» Le quatrieme chapitre est représenter la discussion des résultats de différents études

passées pour la préparation des matériaux composites a base de fibre de la sciure de bois.
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Les fibres naturelles peuvent étre classées selon leur nature (végétale, animale et minérale),
et dans le cadre de ce chapitre nous nous intéressons au type de fibre végétale. De nos jours, il
existe plusieurs types de fibres végétales qui sont utilisées dans divers domaines industriels: le
lin, le chanvre, le jute, le sisal, le kenaf, le bois [1].

Dans ce chapitre, aprés rappel de la définition de fibres végétales, nous décrirons
succinctement la classification de fibres végétales, leur morphologie ainsi que leur structure et
leurs composants. En outre nous apporterons un apercu sur leurs applications et leurs
avantages et inconvénients. Enfin nous mentionnons les méthodes de modification de la
surface des fibres vegétales.

1.1 Définition de la fibre végétale
Les fibres végétales sont des structures fibreuses biologiques constituées de trois

composants de base de la cellulose, I'némicellulose et la lignine. Elles sont également
composées de petites proportions de matieres extractibles, de protéines et de certains
composés inorganiques. Les proportions de ces composants varient considérablement selon le
type de fibres végétales (jute, bois, sisal, knaf, etc.) et leur age [2].

1.2 Classification des fibres végétales

Il existe plusieurs critéres de différentiation des fibres

1.2.1 Selon I’organe de la plante dont elles sont issues

Les fibres vegetales produites dans le monde proviennent de quatre origines principales
comme représenté sur la figure. 1.1 :

» Les fibres provenant des graines (coton, kapok) ;

» Les fibres extraites de feuilles (sisal, abaca) ;

> Les fibres libériennes extraites de liber de plantes (lin, chanvre, jute, ramie) ;

» D’enveloppes de fruits (noix de coco) ou les fibres dures extraites des tiges de plantes
[3,4].
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Figure. 1.1.Classification des fibres végétales selon l'origine [3].

1.2.2 Selon leur teneur en cellulose, en hémicellulose et en lignine

Les fibres végétales peuvent étres classé en deux catégories selon leur teneur de lignine :
> Les fibres ligneuses (dures et rigides) provenant de matériels ligneux tels que le bois
d’ceuvre, les résidus de I’industrie du bois ;
» Les fibres non ligneuses (douces, souples) issues de végétaux non ligneux souvent annuels
relativement moins riches en lignine tels que le kénaf, le chanvre, le sisal, le jute et le lin [5].
1.2.3 Selon leur longueur
Les fibres végétales peuvent étres classé en deux catégories selon leur longueur:
» Les fibres longues (appelées libérienne) provenant des tiges et d’écorce de tiges de plantes
annuelles. Elles sont douces. Et aussi les fibres longues issues de feuilles ou de troncs d’arbre.
Elles sont plus rigides a cause de leur richesse en lignine ;
> Les fibres courtes ou étoupes qui sont associées aux fibres longues [5].
1.3 Morphologie de la fibre végétale

Sur le plan morphologique, la fibre végeétale présente une variabilité tres importante dans
leurs dimensions telles que le changement de la longueur et du diameétre des fibres du bas vers
le haut. Se caractérise aussi par la variabilité de 1’épaisseur de sa paroi cellulaire ; Cela peut
s'expliquer par le fait que la croissance et I'épaisseur de la paroi cellulaire dépendent de
I'accumulation de produits métaboliques (cellulose, hémicellulose, lignine, etc.), qui
augmentent avec la maturité ainsi que des conditions environnementales de croissance des
plantes. La morphologie des fibres végétales peut constituer une donné importante pour bien

appréhender les transferts de contrainte aux interfaces fibre-matrice [6,7].
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1.4 Structure de la fibre végétale

La fibre végétale est un composite renforcé par les microfibrilles cristallines a base de
cellulose, ce dernier est enrobé d’une matrice polysaccharidique amorphe (hémicellulose et
pectine) qui est associée par liaison hydrogenes et covalentes a la lignine, ces liaisons
fournissent la résistance et la rigidité nécessaires aux fibres [8,9].

Les fibres sont constituées d’une paroi primaire trés fine, et d’un espace vide au centre, le
lumen, et d’une paroi secondaire composée de trois couches notées S1, S2 et S3. Les fibres
utilisées dans les composites sont extraites essentiellement de la couche S2 qui est la plus
épaisse. C’est aussi dans cette couche S2 que le taux de cellulose est le plus important [10].
D’apres la figure. 1.2 les fibres sont liées les unes aux autres au sein de faisceaux par une

couche appelée lamelle mitoyenne.

-

S1

Paroi
secondaire

S2 >

S3

Py
Paroi
primaire

Lamelle
mitoyenne

Figure. 1.2.Structure d’une fibre végétale au sein d’un faisceau [1].

Les différentes couches sont composees en proportions variables de lignine, cellulose,
hémicellulose et pectine. On trouve également des produits d’extraction (constituants
secondaires des bois ou autres végétaux, pouvant en étre extraits par dissolution dans I'eau,
I'éther, I'éthanol ou le benzene, a froid ou a température peu élevée) et de la matiére
inorganique en faible quantité.

Les parois primaire et secondaire contiennent une armature formée de micro fibrilles de
cellulose, dans une matrice contenant des hémicelluloses et de la lignine; cette structure
simplifiée est représentée schématiquement sur la figure. 1.3.Les micro fibrilles sont paralléles

les unes aux autres et forment avec 1’axe de la fibre un angle appelé angle micro fibrillaire.
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Figure. 1.3.Structure de fibre végétale [11,12].

L’angle micro fibrillaire va conditionner les propriétés des fibres au niveau macroscopique.

En général, pour des fibres ayant le méme pourcentage de cellulose, plus cet angle sera faible,

plus la résistance et la rigidité seront élevées, et plus ’angle sera grand, plus ’allongement a

la rupture sera important [1].

1.5 Composition chimique de la fibre végétale

Les fibres naturelles se composent principalement de cellulose, d'hémicellulose et de lignine

et de pectine et leurs proportions varient d'une espéce a une autre (tableau 1.1). Les propriétés

de chaque constituant contribuent a la propriété globale de la fibre. L’hémicellulose est

responsable de la biodégradation,

I’absorption d'humidité, et la dégradation thermique de la

fibre. La lignine, thermiquement plus stable, est le responsable de la dégradation par les

ultraviolets (UV). Il existe également des quantités faibles en protéines, extractibles et

quelques composés inorganiques [9].

Tableau 1.1. Composition chimique de quelques fibres végétales [13].

Fibres Cellulose (%) | Hémicellulose (%) | Lignine (%) Pectine (%)
Genét 44.5 16.3 18.5 13.3
d’Espagne
Jute 70 14 18 2
Cotton 93 3 1 3
Lin 71 19 2 1
Ramie 75 15 1 2
Sisal 73 13 7 1
Alfa 45 24 24 -
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1.5.1 Cellulose

La cellulose est le constituant qui assure la protection et le soutien dans les organismes
végétaux. Se situe dans la paroi des fibres et constitue la substance organique la plus
abondante dans la nature puisqu’on estime sa production mondiale a environ 1,3.101° Tonne
par ans.

La cellulose est un homopolysaccharide composé d'unités p —D glucopyranose liées entre
elles par une liaison glycosidique 3 sa formule brute est (CqH,(0s) n (figure. 1.4). Les chaines
individuelles de cellulose sont associées par des liaisons hydrogene en micro fibrilles, elles-
mémes associees entre elles pour former des fibres ou des parois cellulaires. Ces parois sont
incluses dans une matrice amorphe constituée d’hémicelluloses, de pectines, de lignine et

parfois de protéines [14].

Celloblose

Extrémite Extrémite
non-réductrice R X réductrice
(NE) . OH oH (R)
HO" ™ —— Q —1C7 _/- Q,/-.---_i____ C HO 7 / /_ OH
HO -_1\,“__----‘;-__\}.., e +~o 'S»--""\"l/” \_/ .
OoH < oH
OH oH

Figure. 1.4.Schéma de molécules de cellulose, avec ses liaisons hydrogene [15].

» Utilisations

La cellulose est une matiére premiére industrielle importante. Les fibres de cellulose sont
utilisées sous forme de fibres brutes pour la fabrication de péate a papier. Elles sont également
employées aprés transformation dans l'industrie chimique pour la fabrication de matiéres
plastiques: acétate de cellulose, celluloid, cellophane, rhodoid... ainsi que dans la fabrication
de fibres textiles artificielles : acétate de cellulose, viscose, lyocell, modal, rayonne... Les
fibres de cellulose transformees sont, par ailleurs, utilisées comme précurseurs pour la
production de fibres de carbone.
Et aussi utilisé pour produire :
v’ Les matériaux de friction (freins) ;
v" les nappes tramées, les produits d'isolation thermique et phonique ;
v" des produits divers utilisés en industrie agroalimentaire, comme les boyaux artificiels pour
la charcuterie ;

v' des additifs alimentaires (agents de texture) ;
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v les films pour pellicules photographiques [16].
1.5.2 Hemicellulose
Les hémicelluloses sont les polysaccharides présents dans la paroi végétale et ne sont ni la

cellulose ni la pectine, parmi lesquelles se trouvent les xylanes, les germains, l'arban, les
galactanes et les glucanes. Les héemicelluloses caractérises par des masses molaires inférieur
a la cellulose et une structure moins régulieres par la présence de différentes unités dans
leurs chaines et/ou de ramifications et ainsi que sa solubilité dans le milieu alcalin, lls ont
une possibilité de création de liaisons hydrogénes et jouent un role fondamental dans le
maintien d'une architecture pariétale organisée en liant les fibrilles de cellulose entre elles.
Ils sont constitués d'une chaine principale composée d’unités glucose liées en - (1-4) et de
courtes chaines latérales composées de xylose, galactose et fucose [17,18]. La figure. 1.5

présente un exemple de structure d’un type de xyloglucane.

Galaciose

[s)

Fucose 7\\0 X ; ‘f‘
. / odA \Z—OH .
N = c
Ol_, 0 U H
— \ (.rH//" 7\ _—-0 OH-7—— /\
an = OM

(

Glucoss

Figure. 1.5.Structure d’un type de xyloglucane [19].

» Utilisations
Les hémicelluloses sont utilisées comme additifs alimentaires, épaississants, émulsifiants,
agents gélifiants, adhésifs et adsorbants dans des domaines comme la médecine,
I'agroalimentaire, la cosmétique et la pharmacie. Les hémicelluloses sont aussi utilisées pour
I'obtention de dérivés esters ou éthers [17].
1.5.3 Pectines
Les pectines sont les hétéro-polysaccharides qui se trouvent généralement dans les parois
cellulaires primaires des fibres végétales sauf le bois.les pectines jouent un role capital dans
I’architecture de la paroi végétale et le role de ciment intercellulaire et contribuent a la
cohesion des tissus vegétaux .La structure des pectines dépend de I’espéce vegétale et ces
substances pectiques sont présentes avec des proportions variées dans la plupart des

végétaux (environ 1% dans le bois).
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Les pectines sont les composés les plus hydrophiles dans les fibres végeétales en raison de la

présence de groupes acide carboxylique. La figure. 1.6 présente un exemple de structure de
pectine [20,21].

Figure. 1.6.Exemple de structure d’une chaine de pectine (acide polygalacturonique) [21].

La figure. 1.7 représente les principales unités glucidiques constituant des pectines

OHE
OC Lo ]

HO o’
OH
acide o-D-galacturonique

O H OFL

Lo ] OE
DA . -
EHO O Pa— Sxx

B-D-galactose B-D-glucose HE

mm

B-D-xviose a-D-fucose B L-rhamnose

Figure. 1.7.Principales unités glucidiques constituant des pectines [20]
1.5.4 Lignine

La lignine est un hétéro polymere phénolique complexe qui varie en fonction de I'espece
végétale, de I'age du végétal, des conditions climatiques environnantes, La lignine représente
une grande partie du carbone organique total dans la biosphére. Ses propriétés mécaniques
sont plus faibles que celles de la cellulose [17,22].

Les lignines sont des polyméres tridimensionnels provenant de la polymérisation
radicalaire de trois unités monomeéres phénoliques; ces unités sont indiquees sur la figure. 1.8
: I’alcool coumarylique, I’alcool coniférylique et 1’alcool sinapylique. Les unités aromatiques
respectives de ces alcools dans la lignine sont le p-hydroxyphényl (H), le guaiacyl (2-
méthoxy-phényl) (G), et le syringyle (2,6-diméthoxyphényl) (S). Ces unités phenoliques sont
lies d'une maniére covalente par différents types de liaisons d'éther et de carbone-carbone.
Une des structures admises actuellement est celle proposée par Adler en 1977 La présence
des liaisons carbone-carbone entre les unités rend la dégradation de la lignine en fragments de

petites masses molaires difficile car ces liaisons sont stables et difficiles a couper [23].
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Figure .1.8.Représentation des trois unités composant de la lignine [24]

A cause de son caractére plutdt hydrophobe, la lignine entraine une résistance a I'eau et
contréle aussi le transport des solutions ainsi que la teneur en eau des plantes. Enfin, elle
participe a la cohésion des fibres dans la partie boisée (ou chénevotte) [19].

1.5.5 Cires

Les cires appelées épicuticulaires sont des lipides qui recouvrent la couche externe des
surfaces aériennes de toutes les plantes. La couche de cire a de nombreuses fonctions comme
la protection des plantes contre les conditions environnementales et les attaques d'insectes.
Par ailleurs, les cires épicuticulaires des feuilles jouent un réle important dans l'interaction
chimique plante-insecte.

Les lipides de surface des plantes sont extrémement divers. Ils comprennent des composés
aliphatiques alicycliques et & longue chaine. Parmi les lipides les plus courants se trouvent les
hydrocarbures, les esters de cire, les cétones, les alcools et les acides gras. Et parmi les lipides
moins courants se trouvent les hydroxy cétones, les esters méthyliques et éthyliques d'acides
gras et d'acide benzoique, les estolides et d'autres composés, ont également été identifiés [25].
La structure et la composition de la couche des cires peuvent varier tout au long de la plante et
de la tige [26].

1.5.6 Extractibles
Ce sont des molécules de faible masse molaire. Ils représentent 2 a 5 % de la masse seche.
La plupart de ces extractibles sont solubles dans 1I’eau ou des solvants organiques. La
composition en extractibles varie en fonction de I’essence considérée et influe sur la couleur
et ’odeur. Il s’agit de tanins, de pectines, de sucre et d’autres composés [27].
1.6 Applications des fibres végétales

L’utilisation des fibres végétales dans les matériaux composites est de plus en plus
courante, notamment dans I’industrie d’automobile. Ces principales applications sont les
suivantes :

v' Garnissage des coffres;
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Revétement pour plancher;

Revétement pour parois intérieures;

Revétement pour passage des roues;

Habillage des siéges;

Garnitures;

Rembourrages en mousse;

Filtre & huile (pour la transmission);

Moquette de garnissage des panneaux de portiéres,
Capitonnage des panneaux de portiéres routiéres et ferroviaires;

Tableaux de bord (injection de granulés) ;

SR N N N N N N N N NN

La firme Mercedes-Benz utilise des composites renforcés par des fibres de lin et de sisal
pour les garnitures intérieures des portiéres de la Mercedes classe A [24].

1.7 Les avantages et les inconvénients des fibres végétales

Les fibres végétales présentent de nombreux avantages qui les rendent attractives pour une

application industrielle, 1l peut étre utilisé comme renfort, mais elles ont aussi de nombreux
inconvénients. Les fibres végétales ont un avantage économique certain, leur colt de
production est beaucoup plus faible que pour les fibres synthétiques.
e Lesavantages [24,28]
v Faible coit ;
v’ Propriétés mécaniques spécifiques importantes ;
v’ Biodégradabilité :
v' Non abrasif ;
v/ Bilan CO2 faible ;
v Pas de résidu apreés incinération
v’ Demande peu d’énergie pour étre produite ;
v" Non irritant lors de la manipulation des Fibres :
v' Bonne isolation thermique et acoustique :
v/ Ressource renouvelable ;
v Faible densité ;
v' Stock disponible important;
v" Découpage et usinage faciles.
e Les inconvénients [24,28]
v’ Fort comportement hydrophile (Absorption d’eau) ;

v’ Faible stabilité dimensionnelle :
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v’ Biodégradabilité ;
v Faible tenue thermique (< 230°C) ;
v Fibres anisotropes;
v’ Variation de la qualité dépendant des conditions de croissance de la plante ;
v' Demande un contrdle pour une application industrielle ;
v’ Renfort discontinu ;
v’ Mauvaise tenue en vieillissement.
1.3 Méthodes de modification de la surface des fibres végétales

Il existe différentes méthodes de traitement des fibres végétales, parmi lesquelles les
traitements chimiques. Parmi différentes méthodes de traitements chimiques de surface qui
modifient les performances des fibres végetales: le traitement alcalin, le traitement aux iso
cyanates, le traitement au permanganate et I'acétal.
1.8.1 Le traitement chimique des fibres végétales

Le traitement chimique des fibres végétales agit comme une modification de la cellulose,
principal composant des fibres. Les effets des traitements chimiques provoquent des
modifications des propriétés mécaniques des fibres:
e Diminution des propriétés de traction. Cette diminution est due au retrait et a la
dégradation des chaines pendant la chimiothérapie.
¢ L'allongement augmente lorsque ces fibres sont généralement cassees.
En outre, le traitement chimique permet de nettoyer la surface de la fibre, de modifier sa
composition chimique, d’abaisser 1’absorption de 1’eau, d'amélioration de la rigidite des fibres
[30].
1.8.1.1 Traitement alcalin

Le traitement des fibres le plus couramment utilisé est le traitement alcalin également
appelé mercerisation. La définition standard de mercerisation proposée par ASTM D 1965
est: le processus de soumettre une fibre végétale a une interaction avec une solution aqueuse
assez concentrée d'une base forte, pour produire un grand gonflement avec des changements
résultants dans la structure fine, la dimension, la morphologie et les propriétés mécaniques. La
mercerisation conduit a:
v" Une brillance qui provoque la décomposition du faisceau de fibres composites en fibres
plus petites.
v Réduire le diametre des fibres, ce qui augmente le rapport d'aspect, ce qui conduit au
développement d'une topographie de surface rugueuse qui se traduit par une meilleure

adhérence d'interface fibre-matrice et une augmentation des propriétés mécaniques.
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v Augmenter le nombre de sites réactifs possibles et permet un meilleur mouillage des fibres
[31-34].

L'addition de I'nydroxyde de sodium (NaOH) a la fibre veégeétale favorise I'ionisation du
groupe d'hydroxyle selon la formule (I .1) suivante :

Fibre — OH + NaOH — Fibre —O™—Nat + H20...............coooiiiiiiinn. (1.2

De plus, La mercerisation provoque des changements dans le degré cristallinité.
L'augmentation de l'indice de cristallinité en pourcentage des fibres traitées aux alcalis se
produit en raison de I'élimination sur les matériaux de cimentation, ce qui conduit a un
meilleur tassement des chaines cellulosiques. Le traitement avec NaOH entraine une
diminution de I'angle en spirale, et une augmentation de I'orientation moléculaire et a un effet
durable sur les propriétés mécaniques des fibres, principalement sur la résistance et la rigidité
des fibres. Ce traitement permet d’éliminer les constituants indésirables de la fibre, telles que
la cire, une partie de la lignine, ’hémicellulose et la pectine. L’élimination de ces composants
est nécessaire car du fait de leur structure amorphe, ils conduisent a une résistance en traction
plus faible, La rupture de la liaison hydrogéne dans la structure de réseau des fibres [31-34].

Une bonne quantité de caractere aléatoire est introduite dans l'orientation des cristallites
en raison de I'élimination des matieres non cellulosiques. Les modules élastiques des fibres,
par exemple, devraient augmenter avec l'augmentation du degré d'orientation moléculaire. Les
fibres cellulosiques bien orientées comme le lin ont un module d"Young beaucoup plus élevé
que les fibres a orientation moyenne, comme le coton. En plus de la modification de
I'orientation et de la consolidation des points faibles, d'autres facteurs importants concernant
les propriétés mécaniques pourraient étre la longueur et le degré de cristallinité des cristallites
ainsi que I'élimination des fractions de cellulose a un trés faible degré de polymérisation [31-
34].

L'hémicellulose s'est révélée tres sensible a I'action de la soude alcaline, qui n'exerce qu'un
1éger effet sur la lignine ou l'a-cellulose. Le traitement alcalin des fibres de jute, par exemple,
font état de I'élimination de la lignine et de I'némicellulose qui affecte les caractéristiques de
traction des fibres. Lorsque les hémicelluloses sont éliminées, la région inter fibrillaire est
probablement moins dense et moins rigide et rend ainsi les fibrilles plus capables de se
réorganiser dans le sens de la déformation en traction [31-34].

D.Ray et al [33] ont été intéressés par le traitement des fibres de jute pendant leur traitement
alcalin avec une solution de NaOH a 5% pendant 0, 2, 4, 6 et 8 heures a 30 ° C. Le module
des fibres de jute s'est amélioré respectivement de 12, 68 et 79% aprés 4, 6 et 8 h de
traitement. La ténacité des fibres s'est améliorée de 46% apres 6 et 8 h de traitement et 1e% de

déformation a la rupture a été réduit de 23% apres 8 h de traitement. Pour 35% de composites
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avec 4 h de fibres traitées, la résistance a la flexion s'est améliorée de 199,1 a 238,9 MPa de
20%, le module s'est amélioré de 11,89 a 14,69 GPa de 23% et la résistance au cisaillement
laminaire est passée de 0,238 a 0,283 MPa de 19%.

A.Benyahia et al [35] ont été intéressés par le traitement des fibres d'alfa par une solution de
NaOH a 1, 3, 5 et 7% (en poids) pendant 24 heures a 25 ° C, en maintenant un rapport de
liqueur de 15: 1. Les fibres ont été lavées plusieurs fois avec de I'eau pour éliminer toute
solution alcaline collant a leur surface, neutralisées avec de l'acide acétique dilué puis lavées a
nouveau avec de I'eau. Enfin, les fibres résultantes ont été séchées a 80 ° C pendant 48 h. Les
résultats obtenus ont montré que Les propriétés de traction et de flexion de leurs composites
ont été augmentées apres un traitement alcalin et sont devenues meilleures pour un traitement
alcalin a 7%. Par rapport aux composites de fibres non traitées, I'augmentation des réesistances
a la traction et a la flexion du composite traité a 7% était respectivement d'environ 30% et
50%; qui étaient dus a une forte amélioration de I'adhérence interfaciale de la fibre avec la

résine polyester.

M. Rokbi et al [36] ont été traités les fibres Alfa avec des solutions de NaOH a différentes
concentrations (1, 5 et 10%) et durant des périodes d’immersion de 0, 24 et 48h. Apres
traitement, les fibres sont rincées a l'eau distillée. Les traces de NaOH sont neutralisées par
une solution d’eau distillée a 2% d'acide sulfurique durant 10 min. Par la suite, les fibres sont
séchées a 60°C pendant 6 heures. Les résultats montrent que la contrainte et le module de
flexion du composite renforcé par des fibres traitées a 10% de NaOH durant 24h s’améliorent
de l'ordre de 60% et de 62% respectivement comparés a ceux du composite a renfort non
traité. En revanche, pour un traitement des fibres (NaOH a 5%) durant 48h, les propriétés
mécaniques du composite diminuent. Cette diminution est liée principalement a la réduction
de la lignine qui lie les fibrilles de cellulose.
1.3.1.1 Traitement par le permanganate

C'est I'une des meilleures technologies qui produisent un verrouillage mécanique entre les
fibres et la matrice, et a partir de Ia, les liaisons entre les fibres végétales traitées et la matrice
sont améliorées, car le permanganate stimule les réactions de greffage entre elles. Le
permanganate, comme le permanganate de potassium (KMnQ,), rend la surface des fibres
vegétale rugueuse, et améliorer des propriétés de traction des composites [37,38].

Le permanganate est un composé qui contient le groupe permanganate MnO~*. Le
traitement au permanganate conduit a la formation de radicaux cellulosiques par la formation
d'ions MnO~3. Ensuite, des ions Mn™3 hautement réactifs sont responsables de I'initiation de

la copolymeérisation par greffage, comme indiqué dans les réactions (1.2) et (1.3)
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Cellulose— H+KMnO, ™™™ Cellulose-H-O-Mn—OK*.................... (1.2)
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Cellulose-H-O-Mn-OK* —, Cellulose +H-O-Mn-OK™.............. (1.3)
|| I
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La plupart des traitements au permanganate sont effectués en utilisant une solution de
permanganate de potassium (KMnO4) (dans l'acétone) a différentes concentrations avec une
durée de trempage allant de 1 a 3 min apres un prétraitement alcalin [37,38].
1.8.1.3 Traitement par le silane

Le silane est un composé chimique de formule chimique SiH,.llIs sont utilisés comme
agents de couplage pour améliorer lI'adhérence entre les fibres naturelles et la matrice
polymere [40,41] stabilisant le matériau composite [42].

Les agents de couplage silane peuvent réduire le nombre de groupes hydroxyle de
cellulose dans l'interface fibre-matrice. En présence d'humidité, un groupe alcoxy
hydrolysable conduit a la formation de silanols. Le silanol réagit ensuite avec le groupe
hydroxyle de la fibre, formant des liaisons covalentes stables a la paroi cellulaire qui sont
chimisorbées sur la surface de la fibre [40]. Les schémas de réaction sont donnés dans les

équations (I .4) et (I .5) suivantes :

CH,CHSi(0C,Hs)5 - CH,CHSi(OH); + 3C,HsOH ...... (I .4)
CH,CHSi(OH); + Fiber- OH ——  CH,CHSi(OH), — O — Fibre +H,0 ......... (1 .5)

L'absorption de silane dépend de plusieurs facteurs, comme la température et le pH, le
temps d'hydrolyse. Agrawal et al ont étudié¢ I’effet de la modification chimique des fibres de
palmier par le silane. Ils ont démontré que ce type de traitement augmente la compatibilité
entre les fibres et la résine, et améliore la résistance de traction et la stabilité thermique des
composites [43].
1.8.1.4 Traitement par I’acétylation

Le traitement par acétylation est une méthode utilisée pour modifier la surface des fibres
végétales afin de la rendre moins hydrophile, et I'augmentation la stabilité dimensionnelle et
thermique des composites [43], I'amélioration de I'adhésion fibre/matrice [44].

Dans la technique d'acétylation, la fibre végétale est trempée dans de I'anhydride acétique.
L'anhydride acétique est préféré a I'acide acétique car ce dernier ne réagit pas suffisamment

avec la cellulose. La modification chimique avec de lI'anhydride acétique CH; — C (= O) -O
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— C (= O) CH; remplace les groupes hydroxyle polymere de la paroi cellulaire par des
groupes acétyle, modifiant les propriétés de ces polymeres afin qu'ils deviennent hydrophobes
[37]. La réaction de I'anhydride acétique avec la fibre est indiquée dans 1’équation (I .4).

Fibre — OH + CH; — C (= 0) -0—-C (= 0) CH; — Fibre — OCOCH3 + CH;COOH ... (1.4)
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Il existe un grand nombre de matériaux composites qui sont utilisés dans divers
domaines et peuvent étre classés selon différents critéeres (la nature de la matrice et la
nature du renfort). Par exemple, Le contreplaqué a été utilisé par les anciens Egyptiens
pour obtenir une résistance et une résistance supérieures a la dilatation thermique ainsi
qu'au gonflement causé par I'absorption d'humidité [1].

Dans ce chapitre nous décrirons les différents constituants entrant dans mise en forme de
matériaux composites, et on présente leurs classifications, ainsi que leurs caractéristiques
générales. En outre, les parametres affectant les propriétés des matériaux composites
renforcés par des fibres végétales. Enfin nous apporterons un apercu sur les domaines
d'utilisations des matériaux composites et leurs avantages et inconvénients.

1.1 Définition des matériaux composites

Le terme «matériau composite» désigne un matériau solide et hétérogene, constituée
d'une combinaison de deux ou plusieurs substances : le renfort et la matrice, qui doivent
étre compatibles entre eux et devenir solidaires pour former un troisieme matériau. Pour
cela, un agent de liaison, appelé interface, est nécessaire (figure. 11.1). Les renforts, sous
forme de fibres, contribuent a améliorer la résistance mécanique et la rigidité de matériau
composite. La matrice assure la cohésion et l'orientation des fibres. Les charges et les
additifs peuvent étre ajoutés au composite sous forme d'éléments fragmentaires, de poudres
ou liquide, afin de modifier une propriété de la matiére a laquelle on I'ajoute (par exemple

la tenue aux chocs, la résistance aux UV, la résistance au feu...)..... [1-3].

Interface

Figure. 11.1.Représentation schématique d'un matériau composite [2].
1.2 Constituants des matériaux composites
En général les constituants principaux d’un matériau composite sont :
» Lamatrice (liant).
> Le renfort.
» Les charges et les additifs.
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11.2.1 La matrice

La matrice est un matériau organique Iéger, facilement déformable. Le role de matrice
est: lier les fibres du renfort fibreux entre elle, la répartition de la charge mécanique et les
efforts (résistance a la compression ou a la flexion) sur tous les renforts, permet la cohésion
des fibres pour une meilleure homogénéisation de I’ensemble et assure leur protection
chimique. La matrice doit avoir une masse volumique faible afin de conserver aux
matériaux composites des caractéristiques mécaniques spécifique élevées [4,5].
Il existe différentes types de matrices qui sont utilisées dans les matériaux composites

comme représenté sur la figure. 11.2.

Matrice

[ |
Organique Minérales
T l

1 | ]
Céramique Métallique

I

I l |

Borures Carbure Nitrure

Elastomere

Thermoplastiques || Thermodurcissables

Figure. 11.2.Différentes types de matrices [4].

11.2.1.1 Matrices organiques

Dans le cas des composites a matrices organiques, on peut citer trois types de matrices
utilisés : les résines thermoplastiques (TP), les résines thermostables (TS), les résines
thermodurcissables (TD). Elles sont obtenues a partir de polymeres, leurs propriétés sont
les suivantes :

v Faible densité ;

v' Faible codt ;

v Bonnes propriétés mécaniques ;

v’ Bonne résistance thermique ;

v Bonne résistance aux solvants et a I’humidité ;

v" Bonne adhésion aux fibres ;

v' Bonne résistance au feu et a I’émission des gaz toxiques [6].
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11.2.1.1.1 Les résines thermoplastiques (TP)

Les résines thermoplastiques sont des polyméres qui fondent lors du chauffage,
deviennent formables et retrouvent leur forme solide lors du refroidissement, formés de
chaines distinctes bien compactées, liées entre elles par des seules liaisons secondaires
(force de van der Waal, liaisons d’hydrogéne) [7,8].
11.2.1.1.2 Les résines thermostables (TS)

Ce polymere présente des caractéristiques mécaniques stables sous des pressions et des
températures élevées, supérieures a 200°C, appliquées de facon continue. Elles sont
développées surtout dans les domaines de I’aviation et de I’espace [9].
11.2.1.1.3 Les résines thermodurcissables (TD)

Les thermodurcissables sont jusqu’a présent les plus utilisées dans 1’industrie des
composites a matrice organique du fait de leurs propriétés mécaniques et de leur stabilité
une fois transformeés. Elles subissent une transformation irréversible et durcit lors montée
en température au cours de la polymérisation lors de la montée en température en formant
un réseau tridimensionnel de monomeres liés par liaisons covalentes. Apres le traitement
thermique les résines transforment en produits essentiellement infusibles et insolubles, ne
peut étre formé qu'une seule fois, Généralement associées a des fibres longues ou
continues. Aussi Ces résines sont exceptionnellement utilisées avec renforts, en raison de
leur fragilité [10,11].

Les principales résines thermodurcissables sont : les résines époxydes, les résines
polyesters insaturés, les résines de condensation.
A. Les résines époxydes

Les résines les plus utilisées apres les résines polyesters insaturées sont les résines
époxydes. Elles sont préférentiellement utilisées pour les composites hautes performances
[12].

Le tableau 11.1.présente les avantages et les inconvénients des résines époxydes.
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Tableau. 11.1. Les avantages et les inconvénients des résines époxydes [13].

Les avantages Les inconvénients
e Excellentes propriétés mécaniques, e Prix éleve.
thermiques (130 a 180°C) et un bon e Sensibilité a I'numidité et aux UV.
comportement chimique e Vieillissement sous température.
e Faible retrait (1 a 2 %). e Sensibilité aux chocs.
e Excellente adhérence sur fibres. e Temps de polymérisation.
e Auto-extinguibilité.
e Mise en ceuvre facile, sans solvant.

B. Les résines de condensation

Les résines de condensation comportent les résines phénoliques, les aminoplastes et les
résines furaniques.
1. Les résines phénoligues sont les plus anciennes des résines thermodurcissables. Elles
présentent une excellente stabilité dimensionnelle, une bonne tenue a la chaleur, une bonne
résistance aux agents chimiques, de bonnes caractéristiques mécaniques et un faible colt
[14].
2. Les caractéristiques des résines aminoplastes sont voisines de celles des résines
phénoliques. Aux avantages de ces résines, il faut ajouter : la possibilité d’utilisations
alimentaires et la possibilité de colorer les résines [14].
3. Les résines furaniques sont assez peu utilisées a cause de leur codt, trois fois plus élevé
que les résines polyesters. Parmi leurs avantages : un durcissement plus rapide que les
résines phénoliques et une grande inertie vis-a-vis des agents chimiques corrosifs [14].
C. Les résines polyesters insaturés

Un polyester insaturé est une résine linéaire de polyester basée sur les acides dibasiques
et les alcools di hydriques ayant la capacité de se réticuler avec des monomeéres de vinyle
dans le but de produire des copolymeres thermodurcissables. Elle est le plus mise en ceuvre
dans matériaux composites [15].
Suivant leur module d'élasticité, les résines polyesters sont classées en : résines souples,
résines semi-rigides et résines rigides. Les résines habituellement utilisées dans la mise en
ceuvre des matériaux composites sont du type rigide [14].
Aussi il existe différents types de resines :
v" Ortho phtalique : la plus courante.
v Iso phtalique : qui donne une meilleure tenue a I’humidité.
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v" Chlorée : apportant une auto exigibilité.

v" Bisphénol : possédant de bonnes caractéristiques chimiques et thermiques [16].

Les avantages et les inconvenients de polyesters insaturés sont représentantes dans le
tableau. I1 .2.

Tableau. I1. 2. Les avantages et les inconvénients de polyesters insaturés [16].

Les avantages Les inconvénients
e Bonne accroche sur fibres de verre e Inflammabilité (sauf résines
e Translucidité chlorées) ;
e Bonne résistance chimique e Tenue vapeur et eau bouillante
e Mise en ceuvre facile e Retrait important (6 a 15 %)
e Tenue en temperature (> 150 °C) e Durée de conservation en pot limitée
e Prix réduit e Emission de styréne

11.2.1.2 Matrices minérales
Ce sont des matrices formées a base de carbure de silicium et de carbone. Elles permettent
d’atteindre de hautes températures.
e Matrices métalliques
Elles présentent plusieurs propriétés :
v’ rigidité et résistance mécanique élevées ;
v’ fragilisation par le renforcement fibreux ;
v" bon comportement a haute température ;
v densité élevée ;
v" mise en ceuvre difficile [6].
e Matrices céramiques
Elles ont caractére réfractaire. Elles sont utilisées dans des piéces qui doivent subir sans
dommage de tres hautes temperatures, leur codt est tres élevé.

11.2.2 Renforts
Le rble de renfort se varie en fonction de son type dans la structure du matériau .Le but

des renforts dans les matériaux composites est essentiellement d’accroitre leurs propriétés
mécaniques : rigidité, résistance a la rupture, dureté, etc. et d'améliorer certaines propriétés
physiques : comportement thermique, tenue en température, tenue au feu, résistance a
l'abrasion, propriétés électriques...ctc. Le renfort doit également étre compatibles avec la

matrice du composite sur le plan chimique. Il peut se présenter sous de nombreuses

28| Page



=m|Chapitrell = = = = = =  Les matériaux composites
|

formes: fibres courtes ou particules (mat) ou fibres continues (unidirectionnel, tissus ou
textures multidirectionnelles) [9,17].

11.2.2.1 Différents types de renforts

Il'y a différents types de renforts (figure. 11.3)

[ |

| Organique | Inorganique

W;?ﬂ | —

Polyester Aramide Minérau Végétau

| Cearamique | | Métallique ‘ m ]l;:ott_)n
apier

[ I ] Jute

| Verre ‘ | Carbonl | Bore ‘

Figure. 11.3. Différents types de renforts [18].

Il existe plusieurs types de renforts sont

> Fibres céramiques

Les matériaux composites de type céramiques sont souvent constitués de renforts et de
matrice en céramique. Les fibres céramiques. Ces fibres sont destinées a des applications
mécaniques hautes températures auxquelles les fibres de verre ne peuvent pas répondre.
Ces matériaux sont utilisés notamment dans les parties chaudes des moteurs d’avions
[10,11].

» Fibres de verre

Ces fibres sont a base de silice (SiO2) combinée avec d’autres éléments (alumine,
carbonate de chaux, magnésie, oxyde de bore). La fibre de verre est utilisée comme renfort
gréce a ses propriétés mécaniques et a sa tenue a la chaleur trés élevée. Leurs avantages
incluent prix compétitif, disponibilité, et résistance élevée. Mais, leur rigidité relativement
faible [9,19].

» Fibres de carbone

Les fibres de carbone utilisées comme renfort dans les polymeres se présentent sous forme
de graphite. Ces fibres sont utilisees comme renfort dans les matériaux composites sous
forme de fibres continues ou discontinues, en raison de leurs propriétés mécaniques, et en

particulier leur haute résistance a la traction [20].
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» Fibres metalliques

Telles que les fibres d’acier, de cuivre, d’aluminium. Ces fibres sont utilisées avec des
matrices métalliques pour leurs bonnes conductibilités thermique et électrique et leurs
caractéristiques thermomécaniques élevées [21].

» Fibres de bois

Une fibre de bois est le matériau constituant 1’essentiel du tronc, des branches et des
racines de I’arbre constitué de : cellulose (40-50%), hémicellulose (20% environ), lignine
(15-35%) et d’une proportion d’extractibles généralement faible (gommes, résines,
protéines, etc.). La structure du bois est basée sur sa structure cellulaire qui assure
parallélement son support ainsi que les fonctions physiologiques de la plante. La qualité du
bois est liée a sa structure macroscopique et microscopique, mais aussi a la structure des
parois cellulaires déterminée par ses constituants chimiques [22-24].

Le bois est forme de différentes couches de cellules de formes variées aux tailles et
fonctions bien différentes. Les parois des cellules peuvent, elles aussi, étre décomposees
en différentes couches ayant chacune une propriété bien différente, dépendant de la teneur
et de D’organisation des trois polymeres principaux du bois : la cellulose, ’hémicellulose
et la lignine [22-24].

Le bois est un matériau hygroscopique, ce qui lui permet d'assurer I'équilibre avec la
température, la pression et I'numidité environnantes. Le bois est un matériau anisotrope,
fibreux et poreux, la porosité du bois est un avantage structurel qui lui assure sa faible
densité et sa bonne réponse a l'usinage [22-24].

11.2.3 Les charges

Sont toute substance inerte, minérale ou végétale, qui ajoutée a un polymere de base,
permet de modifier de maniére sensible les propriétés mécaniques et électriques ou
thermiques.ces charges sont améliorer I’aspect de surface ou bien et réduire le prix de
revient du matériau transformé [3].

11.5.3 Les additifs

Les additifs se trouvent en faible quantité (quelques % et moins). Elles améliorent
I’apparence ou les propriétés du produit final. Les plus fréquemment utilisés sont les
colorants, suivis des lubrifiants. Parmi les autres additifs, on retrouve agents anti-retrait,
les agents de protection contre les rayons UV, les agents antimicrobiens et les agents
ignifuges [25,26].
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11.3 Préparation d’une résine polyester insaturée
11.3.1 Polymérisation de la résine polyester insaturée

La réticulation de la résine conduit a des matériaux solides, infusibles et insolubles dans
tous les solvants. La synthése de ce materiau est réalisee en étapes [27].
11.3.1.1 Additifs

Un additif désigne une substance qui est ajoutée (habituellement en petite quantité) a un
mélange pour modifier ou apporter une propriété spécifique. Dans le cadre des composites
a base de résine polyester, ces additifs chimiques peuvent altérer plusieurs propriétés telles
que la couleur, les propriétés mécaniques, électriques ou thermiques ou encore la résistance
au feu. Dans le processus de fabrication des composites, les principaux additifs utilisés
sont le catalyseur, le promoteur, I’inhibiteur ainsi que les retardateurs de flamme [28].
a. Le catalyseur
Le peroxyde éthyliqgue méthylique cétone (MEKP) est le catalyseur qui est recommandé
pour activer la réaction de polymérisation. C’est un explosif puissant. A température
ambiante, le MEKP est liquide, incolore. Cet initiateur a pour réle d’amener la
macromolécule de polyester a un niveau énergétique tel que la réaction de
copolymérisation devient possible dans les conditions de transformations prédéterminées
[29]. Egalement, il est essentiel que le catalyseur, dont la structure moléculaire soit soluble
dans le monomeére et ne pas réagir chimiquement avec celui-ci [27].
b. Inhibiteur (C4)
Le but de L’inhibiteur est de ralentir le mécanisme de polymérisation. Il a une fonction
contraire a celle du catalyseur et ajouté a faible proportion (entre 0,01 et 0,1%), ’inhibiteur
est ajouté a la résine juste avant le catalyseur [30].
Les polyesters insaturés sont fortement réactifs a la chaleur, a la lumiere, a la
contamination et a d'autres facteurs ; Ces facteurs, peuvent déclencher la réaction de
réticulation par le biais du mécanisme de formation des radicaux libres, et cela
développerait rapidement une structure de gel. Cette la gélification prématurée de la résine
peut étre évitée - lors de périodes de stockage prolongées dans des conditions normales, en
incorporant des Ces inhibiteurs qui peuvent réagir rapidement avec les radicaux libres et
les empécher de réagir avec d'autres [28,15].
c. Accélérateur/promoteur
Pour obtenir un durcissement rapide a la température, des accélérateurs de polymérisation
sont utilisés. Cette substance est ajoutée en faible quantité au catalyseur pour en augmenter
l'activité. Les accélérateurs sont principalement des sels métalliques comme 1’octate de

cobalt ou la naphténate de cobalt. Ces composes réagissent avec le catalyseur a
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température ambiante libérant des radicaux libres qui initient la réaction de polymeérisation
[28].

d. Retardateur de flamme

Les composés phosphoriques sont souvent tres utilisés en tant que retardateurs de flamme
pour les polymeéres. L’ammonium polyphosphate (APP) est combiné sous la forme de
poudre a des polymeres riches en oxygenes tels que les polyesters [31]. Lors de la
combustion du polymere, I'APP se décompose en groupes hydroxyde-acide qui se
condense rapidement en acide polyphosphorique hautement réticulé. Celui-ci estérifie et
déshydrate le polymere. 1l y alors formation de composés insaturés qui forment une couche
carbonée protectrice stoppant la propagation de la flamme [28].

11.3.1.2 Mécanisme de polymérisation

1. Réaction d’inhibition: décomposition et inhibition du centre actif

L’inhibiteur de polymérisation a un rdle trés important puisqu’il assure la conservation et
fait varier le temps de gel en consommant les radicaux libres engendrés par la
décomposition de I’amorceur [28].

2. Réaction d’amorcage : formation d’un centre actif

Les radicaux libres réagissent avec le styrene et le polyester insaturé pour créer des liens
(réticulation). Cela mene a la formation de micro gels : les radicaux en fin de chaine
peuvent étre alors coincés dans les micro-gels donnant lieu a une propagation interne ou en
surface [28].

3. Cuisson : réaction de propagation

Les deux mécanismes de propagation entrainent la croissance des gels existants et la
formation de nouveaux micro-gels. Lors de cette étape, la viscosité augmente
graduellement jusqu’a 1’obtention d’un solide. La  gélification correspond
approximativement au début de cette étape [28].

4. Post cuisson: réticulation compléte

Bien que la résine soit solide, la réticulation compléte peut prendre beaucoup plus de
temps. La résine polymérisée forme un réseau tridimensionnel, présenté a la figure. 11.4. La
réaction de polymérisation est accompagnée d’une forte réaction exothermique et d’un

retrait de la résine aprés la complétion de la réaction [28].
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Figure. 11.4.Réseau tridimensionnel d’une résine polyester insaturée [28].

11.4 Classification des matériaux composites
Les composites peuvent étre classés suivant la forme des composants ou suivant la nature
des composants.
11.4.1 Classification suivant la forme des constituants
En fonction de la forme des constituants, les composites sont classés en deux classes
(figure. 11.5).
11.4.1.1 Composites a fibres

Un matériau composite a fibre est un matériau renforcé par fibres. Les fibres utilisées
peuvent se présenter sous forme de fibres continues ou sous forme de fibres discontinues :
fibres coupées, fibres courtes...etc. ’orientation et I’arrangement de ces fibres permettent
de modéliser les propriétés mécaniques de ce composite [14,32].
11.4.1.2 Composites a particules

Un matériau composite est un composite a renfort particules lorsque le renfort se trouve
sous forme de particules. Une particule, par opposition aux fibres, ne possédant ni
dimensions ni formes bien précises. Les particules sont généralement utilisées pour
améliorer certaines propriétés des matériaux ou des matrices, comme la rigidité, la tenue a
la temperature, la résistance a I'abrasion, la diminution du retrait...etc. Dans de nombreux
cas, les particules sont simplement utilisées comme charges pour réduire le colt du

matériau, sans en diminuer les caractéristiques [14,32].
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Figure. 11.5.Classification des matériaux composites suivant la forme des constituants
[19].
11.4.2 Classification suivant la nature de la matrice
Selon la nature de la matrice, Les matériaux composites peuvent également étre classés
comme suit des composites a matrice organique (polymérique), a matrice métallique ou a

matrice céramique .Divers renforts sont associes a ces matrices.

11.4.2.1 Composites a matrice organique (polymérique) (résine, charges)
Les renforts des composites a matrice organique peuvent étre :
o des fibres minérales : verre, carbone, etc.
e des fibres organiques : kevlar, polyamides, etc.
o des fibres métalliques : bore, aluminium, etc. [19,33].
11.4.2.2 Composites a matrice métallique
Dans ces composites, des matériaux métalligue comme alliages Iégers et ultra légers

d’aluminium, de magnésium, de titane sont renforcés avec

e des fibres minérales : carbone, carbure de silicium.

e des fibres métalliques : bore, etc.

e des fibres métallo-minérales : fibres de bore revétues de carbure de silicium
[19,33].

11.4.2.3 Composites & matrice céramique
Dans ces composites, des matériaux céramiques comme le verre et le carbure de

silicium (SiC) sont renforcés avec

e Des fibres métalliques : bore.
e Des particules métalliques : cermets.

e Des particules minérales : carbures, nitrures, etc. [19,33].
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1.5 Caractéristiques générales des matériaux composites

Les principales caractéristiques des matériaux composites sont :

v' Le gain de masse ;

v' La bonne tenue en fatigue (durée de vie élevée) ;

v' L’absence de corrosion ;

v’ L’absence de plasticité (leur limite élastique correspond a la limite de

rupture) ;

v’ Le vieillissement sous I’action de ’humidité et de la chaleur ;

v L’insensibilit¢ a certains produits chimiques courants (solvants,

peinture, huiles, pétroles...) ;

v’ Tenue aux impacts et aux chocs trés moyenne ;

v’ Trés forte anisotropie [34].

11.6 Parametres affectant les propriétés des matériaux composites renforcés par
des fibres végétales

11.6.1 La taille des fibres
La taille des fibres est un parametre qui affecte sur les propriétés mécaniques des

composites (polymeres / fibres végétales). Les composites a fibres longues ont les

meilleures propriétés a cause de leur pouvoir de transmettre les contraintes de la

matrice.

D.Gonzélez et al [35] ont été étudié un composite avec de matrice PLA (acide poly
lactique) renforcés par de fibre de bambou, ont été constatés I’influence de la taille
des fibres non seulement sur les propriétés mécaniques mais également sur
I’absorption d’eau. Trois tailles de fibres ils ont été utilisées : farine (<150p), fibres
courtes (entre 150 et 500p) et fibres longues (entre 150 et 1000p). Aucune variation
significative de module n’est observée, par contre la contrainte et la déformation a
rupture sont augmentées mais uniquement quand on passe de la farine aux fibres
courtes tandis que la résistance a I’impact augmente chaque fois que la longueur des
fibres croit. En ce qui concerne I’absorption d’eau, une augmentation de la longueur
des fibres conduit a une reprise d’eau plus élevée. Une plus grande longueur de fibres
facilite la pénétration d’eau dans le composite.
11.6.2 L’orientation des fibres

L’orientation des fibres est un autre facteur important qui influe sur le comportement
des composites. Car les fibres sont rarement orientées dans les matériaux composites en

une seule direction, laquelle est nécessaire pour que les fibres donnent un effet de
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renforcement maximal. Le degré de renforcement dans les composites a base des fibres
courtes, dépend beaucoup de I’orientation individuelle de chaque fibre par rapport a 1’axe
d’étirement [36].
L.Victor et al [37] ont été étudié I'effet de I'orientation et de la longueur de fibres de
nylon et de polypropyléne (PP) sur la charge maximale et I'énergie de rupture, pour un
angle d'inclination variant entre 0° et 75°. Les résultats de leur essais montrent que la
force et I'énergie augmentent avec l'accroissement de l'angle d'inclinaison jusqu'a
atteindre un maximum de 45° et elles diminuent ensuite pour les plus grands angles.
11.6.3 Les différents traitements chimiques

Les traitements chimiques (alcalins, le permanganate, le bichromate et I'anhydride
acétique) sont améliorer les propriétés mécaniques, c'est-a-dire la traction et propriétés de
flexion des composites traités par rapport a ceux non traités grace a I'amélioration du
collage interfacial [38].
A.benyahia et al [38] ont été étudi¢ 1’influence des différents traitements chimiques sur
les fibres d'alfa. Selon les tests de traction et de flexion, les composites traités ont montré
de meilleures performances mécaniques par rapport les composites non traités. Les
composites renforcés de fibres traités au permanganate ont montré 43,02%
d’augmentation de la résistance a la traction et 31,59% du module de Young, tandis que
les composites renforcés de fibres acétylées ont montré une amélioration maximale de la
résistance a la flexion d’environ 23,80%. En outre, le module de flexion a également été
amélioré de 35,7% par rapport aux composites de fibres Alfa non traités. Aussi, l'indice
de cristallinité¢ augmentait de 20,53% apres traitement alcalin. Les observations
microscopie électronique a balayage MEB sur la surface des fibres ont montré que les
différents traitements chimiques ont modifié la fibre ce qui a amélioré I'adhérence fibre-

matrice.

S.Mouhoubi et al [39] ont été étudié I’effet de traitement chimique des fibres Alfa sur les
propriétés mécaniques et physiques du matériau composites Alfa / Ployester. Les fibres
ont subi un traitement alcalin d'une concentration de 5% de NaOH pendant 6 heures. Les
résultats obtenus ont montré que le traitement chimique a un effet trés notable sur les
propriétés physiques et mécaniques des composites et sur la nature de I’interface fibre
matrice, et provoque une légére chute de la contrainte a la rupture. Méme effet est

observé pour les valeurs du module de Young.

A.Bezazi et al [40] ont été trempé les fibres des bras de grappe du palmier dattier dans

une solution de NaOH de 1 et 2% de concentration pendant des durées d’immersions de
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48 et 72 h. Le traitement par le NaOH permet d’améliorer les propriétés mécaniques .Le

meilleur cas est obtenu suite a un traitement par le NaOH avec une concentration de 2%

pendant 48h qui permet une augmentation de 131% de la contrainte a la rupture et de

98% de la valeur du module de Young par rapport aux fibres non traitées, et

augmentation du taux de cristallinité de 32,43% par rapport a la fibre non traitée.

1.7 Domaine d'utilisation des matériaux composites

De nos jours, les matériaux composites ont pris une place importante dans divers

domaines

v’ L’industrie aérospatiale ;

v" Electricité: éoliennes, antennes ;

v' Le transport aérien, routier et ferroviaire ;

v' Domaine militaire : Hélicoptere, Fusée, Avions ;

v" Canalisation ;

v" Construction navales ;

v' Sports : ski, raquette de tennis ;

v’ Batiment ;

v' Loisirs.

11.8 Avantages et inconvénients des matériaux composites

e Avantage des matériaux composites [41]: Les composites sont préférés a d’autres
matériaux parce qu’ils offrent des atouts liés a :

v’ Leur légéreté.

v' Leur résistance a la corrosion et aussi a la fatigue.

v’ Leur insensibilité aux produits comme les graisses, les liquides hydrauliques, les
peintures et les solvants.

v' Leur possibilité de prendre plusieurs formes, d’intégrer des accessoires et permettre la
réduction de bruit.

e Inconvénients des materiaux composites [41]

v Mauvaise isolation acoustique (n’amortissent pas).

v' La tenue au feu n’est pas bonne pour certaines catégories d’ames.

v' Les risques de flambement sont plus élevés que pour les structures classiques.
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Le propos de ce chapitre est de présenter les techniques expérimentales les plus
couramment utilisées pour caractérisé les matériaux composites étudie, telle que les essais
physiques (absorption d’eau), les essais mécaniques (traction, flexion,....), ainsi que les
essais thermiques (conductivité thermique).

111.1 Essai d’absorption d’eau

Le premier objectif est de connaitre la facon dont notre matériau absorbe de 1’eau et a
quelle vitesse il va atteindre un éventuel niveau de saturation.

Expérimentalement, I’échantillon de matériau composite est immergé dans 1’eau a une
température déterminée. La masse d’eau absorbée est obtenue par la variation pondérale
observée. Il est a noter qu’il n’est pas possible de transposer le pouvoir d’absorption d’eau
de la résine seule sur le comportement de la matiére renforcée en raison de 1’influence
exercée par le renforcement de la fibre et par la mise en ceuvre. Cet essai s’effectue sur des
temps longs, la durée pour atteindre un régime permanent se compte en semaines, voir en
mois [1].

L’absorption de I’eau est calculée en % de poids comme illustré par la relation (I11. 1)
A(%)= [(W-D)/D] x100............... (1. 1)

Avec

e A :absorption en %.

e W : poids saturé du spécimen.

e D : poids du spécimen apres conditionnement [2].
I11.2 Les essais mécaniques

Les essais mécaniques comprennent un essai de traction, essai de flexion et essai de la
dureté, essai de compression.

I11.2.1 Essai de traction

L’essai de traction est le plus fréquemment utiliseé pour déterminer certaines

caractéristiques mécaniques et certains comportements des matériaux. Il consiste a placer
une éprouvette du matériau a tester entre deux mors d’une machine de traction et de tirer
jusqu’a sa rupture. Il permet d’obtenir une sollicitation simple de contrainte uni-axiale sur
une éprouvette standardisée a vitesse constante. Cette éprouvette est directement obtenue
dans le matériau a tester et représente un échantillon massique de celui-ci. L’essai de
traction permet de déterminer certaines caractéristiques mécaniques du matériau comme :
le module d’¢lasticité longitudinale E (assimilé au module de Young) en MPa ou GPa
suivant le matériau, la limite d’élasticité R, ou o, qui correspond a la contrainte maximale

que peut supporter le matériau avant d’entrer dans sa zone de déformation plastique
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(déformation irréversible) ou encore la résistance limite a la traction R, ou o, qui
caractérise la contrainte maximale du matériau [3].

Objectif de 1’essai est de définir ce qui Contrainte et déformation conventionnelles,
contrainte et déformation réelles et courbes contrainte-déformation réelle et
conventionnelle. En plus de déterminer a partir d’une courbe d’essai de traction les
caractéristiques mécaniques suivantes :

Le module d’¢lasticité ou module de Young E;
La limite de proportionnalité ;

La limite d’élasticité ;

La limite conventionnelle d’élasticité ;

La résistance a la traction (contrainte ultime) ;
L’allongement a la rupture ;

La striction a la rupture ;

N N N N N

Le coefficient de Poisson [4].

Le principe d’essai de traction consiste a soumettre une éprouvette du matériau a étudier
a une traction et a mesurer l'allongement AL correspondant a une force F. L'éprouvette est
serrée dans les machoires de traction, une extrémité est maintenue fixe, sur l'autre
extrémité, un effort de traction progressif est exercé suivant I'axe de I'éprouvette jusqu'a la
rupture. Une jauge de déformation (extensométre) mesure I’élongation. La contrainte
obtenue a la force appliquée la plus élevée est la résistance a la traction. La limite
d'élasticité est la contrainte pour laquelle une portion spécifique de déformation plastique
(généralement 0.2%) est produite. L'allongement est défini par la proportion d'étirement de
I'éprouvette avant rupture [5].

Pour effectue les essais mécaniques de traction on utilise la machine de traction de
marque INSTRON 5969 dotée d’une cellule de 10 KN. La déformation est mesurée avec
un extensometre a pince et le logiciel de commande et d'acquisition de données de la
machine permet la réalisation des séquences de chargement complexes. Cette machine est
disponible au niveau du laboratoire de RDM (résistance des matériaux) du département de

génie mécanique de 1’université de Biskra Machine d’essai de traction, (voir figure. I11.1)

[6].
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Figure. 111.1.Machine de traction INSTRON 6959 [6].

Les caractéristiques mécaniques déterminées par 1’essai de traction sont

» Module d*élasticité

Cest le rapport de la contrainte de traction a la déformation correspondante dans la limite
de contrainte maximale qu’une matiére peut supporter [7,8]. Il représente un critére de

rigidité, il s’exprime comme par la relation (III. 2)
(¢

E BINIEITRRT (1. 2)
Avec
e E: Module d’¢lasticité (MPa);
e o: Contrainte (N/m2);
e & Déformation (%).
» La contrainte de la rupture
C’est la charge de traction supportée par 1’éprouvette a I’instant de sa rupture par unité de

surface [7,8]. Elle est donnée par la relation (l11. 3)
F
PRTITITI (111. 3)

Avec
e F: Force de traction (N)
e S: Section rompue (mmg2)

e o: Contrainte de rupture (GPa).
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» Le module d’Young
C’est le facteur de proportionnalité entre la contrainte ¢ et la déformation € [7,8]. Est

représenter dans I'équation (111. 4)

R (111, 4)
€
Avec
e E:Module d’Young (MPa).
e L, : Distance entre mords (mm).
e S: Surface ou section (mm2).
e &: Ladéformation de la longueur des éprouvettes € = AL/Ly.

e AL : L’allongement des éprouvettes (mm).

» Allongement a la rupture

C’est I’augmentation de la distance entre les repéres sur la partie calibrée de 1’éprouvette
produite par une charge de traction au moment de la rupture de 1’éprouvette [7,8]. Il est

indigué en pourcentage comme illustrée dans I'équation (I11. 5)

Avec

e Al=1-l,: Allongement a la rupture;
e I,: Longueur initiale de I’éprouvette;
e | : Longueur finale de I’éprouvette.
111.2.2 Essai de flexion

Les essais de flexion trois points sont effectués a température ambiante sur des
échantillons élaborés suivant la norme 1SO 178 qui précise les dimensions de 1’éprouvette,
la distance L entre les appuis et la vitesse d’essai.

Le principe de cet essai est de mesurer un déplacement (fléche « y ») a partir d’un effort
(F) placé au milieu de deux appuis. Des relations issues de la résistance des matériaux
permettent de faire le lien entre ces deux grandeurs (y et F), la géometrie de la piece (L, h
et b) et les caractéristiques du matériau (o, € et E). L’éprouvette parallélépipédique,
supportée comme une poutre, est soumise a une flexion, au milieu de la portée (flexion 3
trois points), a une vitesse constante SKN, jusqu’a la rupture de 1’éprouvette. Les appuis de
flexiométre sont de forme Hémisphérique de diametre 36 mm pour les deux appuis
inférieurs et 11mm pour le poingon, (voir figure. 111.2) [9].
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Les essais sont effectués a la température ambiante 331 sur une machine de type Zwick

équipée d’un capteur de force de 2 kN et piloté par le logiciel testexpert 9.11 (figure. 111.3).

Force appliquée (F)

Poincon hémisphérique
Eprouvette

o NN

- T > “— — Support

Y

1

Figure. 111.2.Principe de ’essai de flexion 3 points [9].

Figure. 111.3.Essai de flexion sur machine de flexion de type Zwick [9].

Les différentes caractéristiques peuvent étre estimées grace aux relations ci-dessous (l11. 6)
et (1. 7)

> La contrainte

OF e e, (111. 6)

Avec
e P :lacharge appliquée sur I’éprouvette en (N)
e L :ladistance entre les appuis en (mm).
e b : largueur de I’éprouvette en (mm).

e h: I’épaisseur de I’éprouvette en (mm).

48 |Page



s@|Chapitrelll = = = = = = Matériels et méthodes
I
» Module de Young de flexion :
p.L3
f = 6_fI ...................... (. 7)

Avec

P : la charge maximale a la flexion en (N).

L : la distance entre appuis en (mm).

f: lafleche en (mm).

e 1:le moment d’inertie =bh3/12.
111.2.3 Essai de la dureté

La dureté d’un matériau est une propriété mécanique représentant la résistance a la
pénétration d’un indenter dont la forme dépend du procédé d’indentation choisi .Pendant
I’essai de dureté, il se forme une empreinte d’indentation entourée d’une zone déformée
plastiquement. Plus la dureté n’est élevée, plus I’empreinte et la zone déformée sont
réduites. La déformation plastique est le résultat de microdéformations intervenantes a
I’échelle de la maille cristalline a partir des défauts microstructuraux comme les précipités,
les atomes en insertion ou en substitution et les dislocations. Cet essai sert & mesurer la
dureté d'un métal en tenant compte de la profondeur a laquelle une pointe pénétre dans le
métal lorsqu'on applique une charge donnée. Les essais de dureté peuvent étre réalisés a
I'aide de plusieurs appareils de mesure. La principale différence entre les divers essais
réside dans la forme de la pointe [10].
Les tests de dureté on été réalisé au moyen d’un durométre universel a indenter Brinell,

Rockwell et Vickers (figure. 111.4) [11].

&

Figure .111.4.Durometre universel [11].
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I11.2.4 Essai de compression
Un matériau composite est soumis & un régime de compression (figure .111.5) simple si
on applique a ses extréemités deux forces axiales égales et directement opposées, qui

tendent a la raccourcir avec une vitesse constante [12].

—
——

Figure .111.5.Essai de compression [12].

La résistance a la compression definie par la relation (111. 8)
R == oo, (111. 8)

Avec
e R, :Larésistance a la compression.
e F:laforce maximale en (N).
e S :lasection de I’éprouvette en (mm?).
111.2.5 Mesure de I'impact

Le test d'impact permet de mesurer la résistance au choc d'un matériau et ainsi estimer sa
ténacité. A l'aide d'un machine un pendule Zwick/Roell, modéle HIT.5P de capacité
maximale de 5 Joules comme illustrée a la figure. 111.6. Libéré d'une certaine hauteur, le
pendule sert a rompre I'éprouvette tout en continuant son mouvement jusqu'a atteindre une

hauteur inférieure a la hauteur initiale [13].
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Figure. 111.6. Dispositif d'essai d'impact 1ZOD [13].

On mesure la résilience du matériau (exprimée en kJ/m), a partir de la relation (111. 9)
E
aiu=ﬁx1oo .................... (111. 9)

Avec
e a;,: Résistance au choc d'éprouvettes lisses en kN/m ;
e Db: Largeurde 1' éprouvette (mm) ;
e h:Epaisseur de I'éprouvette en (mm) ;
e E.: Energie absorbée par le choc en joules [13].
111.3 Essais thermiques
111.3.1 La Conductivité thermique

Elle est généralement mesurée en régime permanent avec un champ de température
unidirectionnel. Pour une plaque renferment des résistances chauffantes, telle que cette
plaque est constituée d’une partie centrale de mesure et de deux autres latérales sur
chauffées de facon a annuler les fuites de chaleur latérales, on apporte la chaleur aux
éprouvettes du matériau situées de part et d’autre de la plaque centrale. L’énergie
traversant les éprouvettes est dissipée par deux plaques froides disposées sur ces deux
éprouvettes. La puissance électrique apportée a la plaque chaude est mesurée par les
méthodes électriques classiques et le gradient de température de part et d’autre des
éprouvettes sont mesuree par un thermocouple [1].

Le dispositif expérimental utilisé pour la mesure de la conductivité thermique, est donné

par la figure. IIL7. Il comprend 1’élément TPS, une alimentation stabilisée en tension, un
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pont de Wheatstone, une centrale d’acquisition de type FLUKE HYDRA et un micro-

ordinateur pour le contrdle et le traitement des données [15].

Figure. 111.7.Dispositif utilise pour la mesure de la conductivité thermique [14].
Le coefficient de conductivité thermique a une température moyenne est déduit par la
relation (111.10)

S (111.10)

¢ : Flux de chaleur, égale a la moitié de la puissance électrique dissipée dans la plaque
chaude (W) ;

e : épaisseur moyenne des deux éprouvettes (m) ;

S : surface de la zone centrale de chauffe (m?) ;

AT : Ecart de température entre surface chaude et surface froide (K) [1].
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Divers traitements ont éte développés et appliqués a la sciure de bois dans le but de
diminuer son caractére hydrophile et d’augmenter son adhésion avec d’autres matériaux. Par
exemple, Le traitement par hydroxyde de sodium (NaOH) est couramment utilisé pour
améliorer I’interface entre les fibres végétales et les matrices polymeres. Le procédé est assez
simple et peu colteux : il consiste en une immersion des fibres dans une solution alcaline.

Plusieurs études dans le passé ont déja étudié les modifications des propriétés de surface
des fibres de sciure de bois afin d'améliorer leur adhésion avec une matrice polymérique
résine thermodurcissable), réduire l'absorption d’humidité et augmenter les propriétés
mécaniques.

Dans ce chapitre, nous mentionnons certaines de ces études précédemment étudiées.

IV.1 Fabrication et propriétés physiques et mécaniques d’un composite a base de

matrice thermodurcissable (polyester insaturé) renforcé par la sciure d*agba [1]

L.E.Obogai et al [1] ont été fabriqués des composites renforcées par la sciure de bois agba a

base d’un résine polyester insaturée. lls ont été basés sur les effets de deux paramétres :

e Le taux de la sciure de bois.

e Le traitement chimique.

IIs ont été préparés la sciure par les étapes suivantes :

1. Les particules de sciure ont été séchées au four a 60 °C pendant 1 jour (24 heures), puis
tamisées a une taille de particule de 150 micrometres.

2. Les traitements chimiques de la sciure ont été effectués en utilisant respectivement 0,4 M
de solution d’hydroxyde de sodium (NaOH), d'acide citrique (C¢HgO-) et de silane (SiH,).

3. Les solutions ont été ajoutées dans un bécher contenant la sciure tamisée et bien agitées
avec une tige d'agitation. Celui-ci a été conservé pendant 1 heure a température ambiante
tout en étant agite.

4. La sciure de bois a ensuite été soigneusement lavee avec de l'eau distillée afin d'éliminer
I'exces des réactifs de traitement chimique collant a la sciure de bois et a ensuite été séchée
dans un four pour éliminer les traces d’humidité.

IV.1.1 Fabrication de la composite

E.L.Obagai et al [1] ont été fabriqués composite avec les étapes suivantes :

1. Les différents teneurs en poids (0, 10, 20,30 %) de la sciure d'agba ont été traités par
I’hydroxyde de sodium, I’acide citrique et le silane et ajoutés a la résine polyester, bien
agites.

2. lls ont été ajoutés 1% de naphténate de cobalt et 1,5% de peroxyde de méthyléthylcétone
et agités soigneusement.
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3. Un agent de démoulage a été appliqué sur le moule.

4. Les composants ont été coulés dans un moule en aluminium de dimensions 300 mm x
300 mm x 5 mm Comme indiqué sur la figure. IV.1. Les échantillons ont été préparés avec
différentes teneurs en sciure. On a laissé les échantillons durcir a température ambiante
pendant 24 heures.

5. Les échantillons ont été démoulés, et découpés (figure. 1V.2) pour appliqués des tests

mécaniques.

Figure. IV. 2. Panneaux composites de sciure de bois [1].

Parmi les essais physiques et mécaniques ils ont été étudiés
e Essai d'absorption d'eau.

e  Essai de traction.

e Essai de flexion.

1V.1.2 Résultats et discussion

D’aprés les résultats obtenus par E.L.Obagai et al [1] les conclusions suivantes peuvent
étre tirées

» Le traitement de surface réduire I'absorption d'eau, améliorant I'adhérence entre la

charge et la matrice.
> L'absorption d'eau augmente a mesure que la teneur en charge augmente. Ceci est di a

la nature hydrophile de la sciure de bois.
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» La resistance de traction et de flexion des composites diminuaient avec I'augmentation
des teneurs en charge. Ceci est d0 a l'augmentation de la zone interfaciale qui aggrave la
liaison interfaciale entre la sciure de bois et le polyester.

» Les modules de traction et de flexion du composite ont leurs pics a une charge de
sciure de 20% en poids. 1l y a eu une forte baisse des modules a 30% en poids de charge.

V.2 Traitements thermiques et chimiques pour les composites sciures / UP [2]

M.H.Alzuhairi et al [2] ont été étudiés les effets de traitement alcalin et la fraction
volumique de la sciure de bois sur les propriétés mécaniques et thermique des composites
renforcées par de la sciure provenant de White Cham (un type de bois) a base de polyester
insaturé (UP).
IV.2.1 Préparation des composites
M.H.Alzuhairi et al [2] ont été préparés les composites par les étapes suivantes :
1. Processus de tamisage a une taille granulaire <425 pm.
2. Lasciure a séché a 80 °C pendant trois heures.
3. Déterminé le poids des matériaux en utilisant une balance sensible.
4. Un masse 10 g de sciure de bois ont été immergés dans une solution d'’hydroxyde de
sodium a différentes concentrations de 0,5, 1, 1,5 et 2% (p / v) a température ambiante,
sous agitation mécanique pendant trois heures. Le mélange a été filtré et soigneusement
lavé avec de I'eau distillée 8 a 10 fois jusqu'a I'obtention d'un pH = 7 avant séchage pour
éliminer tout alcali absorbé. La sciure de bois traitée a ensuite été d'abord séchée au soleil
pendant une période de 72 heures, puis séchée au four a (80 °C) pendant 3 heures pour
éliminer I'humidité.

5. Un traitement thermique a différentes températures (40, 60, 80 et 100 °C) et un

traitement chimique avec NaOH a des concentrations de 2% (p / v) ont été effectués par

systeme fermé et mélangés par un agitateur magnétique pendant 3 heures.

La sciure de bois avant et apres un traitement chimique / thermique a différentes
fractions de volume (20, 30 et 40%) a été mélangée manuellement avec une résine de
polyester insaturé jusqu'a ce que le mélange devienne homogene. Le mélange a été versé
correctement dans le moule pour obtenir les échantillons finaux uniformes.

Parmi les essais mécaniques et thermiques ils ont été étudiés

e Essai de traction.

e Essai d’allongement a la rupture.

e Essai de rigidite.
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e Test de conductivité thermique.
IV.2.2 Resultats et discussions

D’aprés les résultats obtenus par M.H.Alzuhairi et al [2] les conclusions suivantes
peuvent étre tirées
» La résistance de traction pour la sciure de bois brute et traitée a diminué
progressivement avec l'augmentation de la fraction volumique, ou la valeur la plus élevée a
été obtenue lorsque Vf = 20%, cela se produit car a mesure que la teneur en sciure
augmente, cela entraine une augmentation de la faible surface interfaciale entre la sciure et
la matrice par groupement hydroxyle dans la sciure de bois. La mauvaise liaison
interfaciale provoque des micro-espaces partiellement séparés entre la sciure de bois et la
matrice polymere.
> Lorsque la fraction volumique de la sciure de bois est diminuer, la rigidité a la matrice
est augmente due a la cellulose a un degré élevé de polymeérisation et de cristallinité et est
responsable de la résistance de bois.
» La diminution de la valeur d'allongement en% avec des augmentations de la teneur en
sciure.
> Les valeurs de rigidité diminuent avec l'augmentation de la fraction volumique de la
sciure de bois.
> Le traitement alcalin par NaOH élimine certains composés (par exemple la lignine) de
la sciure de bois. En conséquence, le transfert des contraintes a lieu facilement et de
meilleures propriétés mécaniques sont atteintes.
> Les résultats ont montré que les propriétés mécaniques de la sciure de bois étaient
traitées avec des températures différentes de 40, 60, 80 et 100 °C a 2% de NaOH augmenté
au traitement thermique d'augmentation a 40,60 et 80 °C, tout en diminuant a 100 °C. La
valeur maximale a été trouvée a 80 °C, ce qui pourrait étre attribué a I'augmentation de
I'indice de cristallinité de la sciure de bois lorsque le traitement thermique / alcalin a été
effectué, tandis que la valeur minimale, cela est considéré que la dégradation thermique de
la sciure de bois peut se produire a 100 °C.
» L'augmentation de la teneur en sciure a provoqué une obstruction a la transition de
I'énergie thermique et diminuera ainsi les valeurs transmises par I'énergie thermique et

provoquera une baisse des valeurs de conduction thermique.
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IVV.3 Effet du traitement chimique sur les propriétés physiques et mécaniques d’un
composite & base de matrice thermodurcissable (polyester insaturée) renforcé par la
sciure de bois [3]

M.F.Hossain et al [3] ont été préparés des composites renforcees par les particules de la
sciure de bois a base d’un résine polyester insaturée. 1Is ont été basés sur les effets de un
parameétre :

e L’cffet de traitement chimique sur la résistance de traction et le comportement
d'absorption d'eau des composites.

IIs ont été traités les particules de la sciure de bois par la méthode suivante :

Les particules moyennes et grossiéres des différents bois ont été traitées chimiquement
séparément avec une solution de NaOH a 10%. Pour un traitement chimique approprié, une
particule équivalente a seulement 5% (en poids) du volume total de solution a été ajoutée.
La particule de bois a été maintenue dans la solution pendant environ une heure et demie a
température ambiante. Ensuite, la particule de bois a été séparée de la solution de NaOH,
lavée avec de I'eau du robinet plusieurs fois et enfin, elle a été lavée avec de I'eau distillée.
La particule de bois traitée et lavée a été séchée pendant cing heures dans un four a 110 °C
pour éliminer toute la teneur en humidité absorbée.

IV.3.1 Préparation des composites
M.F.Hossain et al [3] ont été préparés des composites par la méthode suivante :

Avant de couler le polyester liquide dans des matrices, il a été rendu exempt de gaz / air
en évacuant dans une chambre a vide. Pour chaque temps de processus sous vide, cela
prenait environ 10 minutes. Ensuite, un durcisseur (peroxyde de méthyléthylcéton
C¢H,30,) de la proportion requise a été ajouté a I'intérieur du polyester liquide sans gaz et
agité convenablement pour obtenir un mélange uniforme de polyester liquide et de
I'éleveur. Au cours de cette agitation, I'air est également dissous a l'intérieur du mélange.
Ainsi, le mélange est a nouveau évacué. En raison de I'ajout de durcisseur, le mélange a
formé une masse pateuse en 2 a 3 minutes. Apres le processus de vide complet, la masse
pateuse a été coulée dans la filiere pour obtenir des échantillons pour divers tests.

Parmi les essais physiques et mécaniques ils ont été etudiés

e Essai d'absorption d'eau.

e Essai de la résistance de traction.

IV.3.2 Reésultats et discussions

D’apreés les résultats obtenus par M.F.Hossain et al [3] les conclusions suivantes peuvent
étre tirées
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v’ La résistance de traction des composites augmente considérablement en raison du

traitement chimique des particules de bois

v" Le traitement chimique de la sciure de bois augmente considérablement la résistance des

composites a matrice polymere renforcés de particules de bois.

v’ L'addition de la sciure de bois comme matériau de renforcement diminue Iégérement la

résistance du polymeére a partir de son état pur. ceci est d0 a la difficulté d'un mélange et

d'une distribution uniformes des particules a l'intérieur de la matrice. des grappes de

particules de bois se forment a différents endroits, responsables d'une faible adhérence.

Ainsi, la résistance du composite diminue progressivement avec l'augmentation des

proportions de la particule de bois.

v Pour tous les types de particules de bois, le comportement d'absorption d'eau des

composites s'est avéré augmenter avec le traitement chimique. Les résultats ont également

indiqué que l'absorption d'eau des composites augmente avec l'augmentation du

pourcentage de particules de bois et de la période de vieillissement.

V.4 Effet du volume de sciure sur les propriétés mécaniques et physiques du matériau
composite [4]

A.G.Dyachenko et al [4] ont été fabriqué des échantillons de matériaux composites a base

de résines polyester insaturées renforcées par de la sciure de bois. Ils ont été basés sur les

effets de deux paramétres :

e le taux de la sciure de bois.

e |e traitement chimique.

IV.4.1 Préparation des composites

A.G.Dyachenko et al [4] ont été préparés des composites par les étapes suivantes :

1. Pour déterminer les rapports des fibres de la sciure de bois, une unité vibrante avec un

ensemble de tamis a été utilisée. En conséquence, trois volumes de la sciure de bois ont été

sélectionnés (5 mm®, 25 mm?, 120 mmd).

2. Les échantillons ont été soumis a trois types de charge (pression, cisaillement et flexion)

pour déterminer l'effet du volume de la sciure sur les caractéristiques de résistance des

matériaux composites.

3. La sciure de bois (volume 5 mm?® 25 mm?®, 120 mm°®) a été traitée avec de l'eau a

température ambiante pendant 2, 4, 6 et 8 jours.

4. Un masse 100 grammes de la sciure de bois ont été placés dans un récipient en

plastique, versés avec 1 litre d'eau et laissés pendant 2, 4, 6 et 8 jours. Ensuite, I'eau a été

versee et la masse a été versee avec de I'eau distillée pendant 1 heure.
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5. Apres ce temps, la sciure de bois a été retirée et séchée dans une étuve pendant 24

heures a une temperature de 110 °C. En outre, toutes les études ont également été réalisees

a température ambiante.

6. Pour obtenir trois échantillons de composites. Ils ont été imprégnée la sciure de divers

volumes (5 mm?® 25 mm?, 120 mm? avec 10% d'éther de polyuréthane, bien mélangée.ont

été ajoutés un durcisseur et le mélange ont été versé dans des moules.

Parmi les essais physiques et mécaniques ils ont été étudiés

e Essai de flexion des matériaux composites.

e Essai de compression des matériaux composites.

e Essai d'absorption d'eau.

IV.4.2 Résultats et discussions

D’aprés les résultats obtenus par A.G.Dyachenko et al [4] les conclusions suivantes

peuvent étre tirées

> Apres le traitement de I'eau, les composites renforcés avec de la sciure de bois

présentent une plus grande résistance de flexion. Cela est di a la rugosité accrue de la

surface de la sciure de bois et, par conséquent, a I'extension de l'adhérence de la surface

avec la base composite. En outre, le traitement de I'eau améliore la résistance de

I'échantillon sous compression.

> Les échantillons créés sur la base de la grande sciure de bois prennent une importance

particuliere. Cela est d0 a la formation de trous sur la surface de la sciure de bois qui

améliore également I'adhérence entre eux et la base de polymere composite.

IV.5 Etude de certaines propriétés mécaniques des composites sciure-polyester traités
[3]

L. O. Adekoya et al [5] ont été étudiés les effets du traitement chimique sur certaines

propriétés physiques et mécaniques des composites a base d’un résine polyester insaturée

renforcées par la sciure de bois.

IIs ont été utilisés les étapes suivantes pour préparer et traiter la sciure de bois

1. La sciure de bois a ete séchée au soleil puis pulvérisée pour réduire la taille des

particules.

2. La sciure de bois a été tamisée en utilisant une tamiseuse modele 16155 et une taille de

tamis de 150 pum.

3. Deux cents grammes de sciure tamisée ont été traités chimiquement avec une solution

d'hydroxyde de potassium a 4% (KOH) a 70 °C pendant 2 heures dans un bain-marie a

agitation. La sciure de bois traitée a été filtrée de la solution de KOH et ensuite lavee
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plusieurs fois avec de I'eau distillée pour éliminer tout KOH collant a la surface. Ceci a été
suivi d'une neutralisation avec HCI dilué pour garantir qu'un pH final de 7 est maintenu. La
sciure de bois traitée a été séchée dans un four a 35 °C pendant 7 h.

IV.5.1 Préparation des composites

L. O. Adekoya et al [5] ont été fabriqués les composites avec la méthode suivant

Les échantillons composites ont été produits a partir de résine de polyester insaturé avec la
sciure de bois brute et traitée. Chaque échantillon a été soigneusement mélangé avec 1,0 g
de Cobalt 2% comme accélérateur et méthyle éthyle cétone peroxyde (MECP) comme
catalyseur. Dans un bécher en verre et le mélange a été versé pour remplir les moules de
traction et d'impact. On a laissé les échantillons durcir pendant 2 heures avant de les retirer
soigneusement des moules.

Les échantillons de composites été obtenues apres de les retirer soigneusement des moules

sont présentés dans la figure. IV.3.

Figure. 1V.3. Les échantillons de composite [5].

Parmi les essais physiques et mécaniques ils ont été étudiés

e Détermination de la propriété de dureté.

e Détermination des propriétés de traction.

e Détermination de la propriété d'impact.

e Essais d'absorption d'eau

IV.5.2 Résultats et discussions

D’apres les résultats obtenus par L. O. Adekoya et al [5] les conclusions suivantes peuvent
étre tirées

> La résistance de traction, le module élastique, la dureté et la résistance aux chocs des
composites sciure-polyester traités chimiquement étaient supérieurs a ceux des composites

non traités.
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> La resistance de traction des composites sciure-polyester bruts et traités diminuait avec
I'augmentation du pourcentage de sciure tandis que le module d'élasticité, la resistance aux
chocs et la dureté augmentait avec I'augmentation du pourcentage en poids de sciure.

> Le taux d'absorption d'eau augmentait & mesure que le pourcentage en poids de sciure
de bois augmentait pour les composites de sciure de bois traités et non traités. Cependant,
les composites sciure-polyester traités absorbaient moins d'eau que ceux produits & partir
de sciure brute.

» L'analyse statistigue a montré qu'il existe des différences significatives entre les
propriétés mécaniques des composites sciure-polyester traités et bruts. L'étude a conclu que
le traitement chimique était efficace pour améliorer les propriétés mécaniques des

composites sciure-polyester.
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L’objectif général de ce travail est fabriquer et développer de nouvelles matériaux
composites & base d'un résine thermodurcissable (polyester insaturé) renforcé par la sciure de
bois.

Nous nous sommes intéressés particulierement au probléme d’adhésion a I’interface fibre
de bois/matrice. Les fibres présentent un caractere hydrophile qui les rend incompatibles avec
les polymeéres qui présentent un caractére hydrophobe. Cette incompatibilité est a I’origine du
probléme d’adhésion au niveau de la surface entre les deux matériaux. Afin de surmonter ce
probléme, des traitements chimiques par I’hydroxyde de sodium(NaOH).

Divers traitements par NaOH des fibres végétales permettent la modification de leurs
surfaces. Ces traitements réduisent la rétention d’eau, améliorent 1’ancrage de la fibre, créent
un lien fort a I’interface fibres-matrice et par conséquent accordent de meilleures propriétés
physiques et mécaniques aux matériaux composites.

En fin, les matériaux composites des fibres de la sciure de bois / polyester sont encore peu
utilisés et en court de développement. Nous espérons trouver une continuité de ces travaux

dans les années a venir afin de pour répondre aux besoins de 1’industrie.
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