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Introduction :

Développement sur l'utilisation de composites renforcés par des fibres naturelles a débutée en
1900.

Depuis plusieurs décennies, elle a fait I'objet d'un grand intérét. en 1930, Henry Ford a développé
une matrice a base de poja renforcée par des fibres naturelles pour former des composites utilisées
comme panneau de carrosserie [1].Au cours de la derniére décennie, les chaleurs ont montré
beaucoup d'intérét pour les fibres végétales, cette intérét est di a la variété et a la multiplicité de
leurs caractéristiques telles que la biodégradabilité, faible densité, non toxicité, faible codt et la
recyclabilité [2,3].

Ces caractéristiques justifient le remplacement des fibres synthétique (verre, kevlar, carbone....... )
par les fibres vegétales.

Cependant, les fibres végetales présentent des inconvenients tels que leur structure anistrope, un
taux élevé d'absorption d’empéchant la bonne adhésion avec les matrices polymeres. Le ce fait, les
différents majeurs dans l'utilisation de ces fibres comme agent de renforcement dans les matériaux
composites est d'améliorer la liaison entre les fibres et les matrices polymere.

Plusieurs techniques de modification de surface des fibres naturelles on fait I'objet de nombreuses
citations dans la bibliographique[1].la techniques la plus utilisée est traitement alcalin[1].le
processus d'alcalinisation affects les fibres naturelles et apporte une nette performance vis a vis la
qualité de I'adhérence fibre-matrice.

Ce traitement augmente la surface de contact fibre- matrice, certains auteurs préconisent que cette
amélioration est due a I'élimination des composés non cellulosiques(couches cuticules cireuses,
huiles et impuretés) de la surface. Ainsi ,il conduit a une amélioration est due a I'élimination de la
liaison interfaciale entre la fibre et la matrice[1]. Le traitement alcalin est prouvent pratiqué pour
extraire la lignine résiduelle, I'némicellulose, et a élimination les impuretés naturelles et artificielles,
il permet aussi de promouvoir la fibrillation des faisceaux[1],la concentration de l'alcalin , la
température et le temps de traitement des fibres sont des parametres essentielles du processus de
traitement, l'optimisation de ces parametres contribue a 'amélioration des propriétés mécaniques du
matériaux composites[1],en revanche, le traitement alcalin peut avoir un effet néfaste sur les fibres
végetales .par conséquent, il y a des risques d'une fois que les conditions de traitement ne fort pas
optimisées[1].

Le travail qui nous a été realisé sera présenté dans ce mémoire de fin d'étude en quatre chapitres
présentée comme suite:

La premiere chapitre étude on général les fibres et Nous avons mentionné le fibre de cynodon, car
elles sont les plus importantes dans notre travail , et donnée le classification , morphologie , Les
bienfaits et les utilisations dans la domaine des médicaments....

La deuxieme chapitre représente les différents méthode du traitements des fibres de cynodon par
divers traitements chimiques représentés par la soude, permanganate , silane...




Nous sommes concentrés sur I’utilisation du traitement a la soude en raison de ses effets positifs sur
la surface des fibres vegétales et en provoquant des lacunes et des fissures.

Dans la troisieme Chapitre est représenté les essais d'extraction des composés organiques de fibre
de cynodon , afin de déterminer les Pourcentage de chaque composé dans la fibre.

En derniére partie Nous avons conclue et exposé les résultats expérimentaux obtenus par les essais
de le traitement et I'extraction ,et nous avons effectué plusieurs analyses IR et DRX , Afin de
détecter les propriétés de ces fibres, et on n’oublie pas le traitement mécanique, qui nous fournit un
Pourcentage de matiéres séches , matieres minérales et organiques .
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I.1.Les fibres naturelles :
Les fibres naturelles sont des substances filamenteuses issue de végétaux et d'animaux, susceptibles

d'étre filées pour fabriquer de fils et des cordes [1].Les fibres naturelles sont les matériaux de

construction les plus populaires ,car elles répondent aux conditions souhaitées [2].

1.1.1.Classification des fibres naturelle:

Les fibres textiles peuvent étre divisées en deux catégories principales, naturelles et artificielles,
telles quelles représenté sur la figure 1; en outre, il existe une autre catégorie qui se situe entre les
deux, et les actions certaines caractéristiques des deux catégories - il est appelé «fibres régénérées»
et comprend les fibres cellulosiques, qui sont généralement de la pate de bois convertie en filaments

continus pardissoudre le bois dans des solvants appropriés a partir desquels il peut étre régénéré[3].

Lesfibres
textiles

Les fibres Les fibres
naturelles chimiques
.

I I 1 1
Végétales Animales Minérales Synthéticues Artificielles
—E—
1 | 1
Organiques Inorganigues Cellulosiques Protéiques Elastodienes
. Polyester, L I—Viscose,[\floclal, L ) ]

Coton,, Jute, Lin, Laine, Soie... Amiante I— Polyethylene, Vetre, c?rbone, Acétate de .Flhres e Ia!t, Eennichaue
Bambou, Coco... les Aramides. . céramique. . cellulose. . Fibres de mais... Latex...

Fig.l.1.classification des fibres naturelles

1.2.Comparaison des fibres naturelles et synthétiques:

Les fibres naturelles n‘ont pas les mémes proprietés mécaniques que les fibres artificielles. Mais
malgré leurs grandes différences en termes de propriétés mécaniques, lesfibres naturelles sont

intéressantes comme renfort dans un matériau composite[4].

Le tableau 1 représente quelques comparaisons de fibre de verre et de fibres naturellesen général.

——
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Description Fibres naturelles Fibre de verre
Cout Faible e mais plus éleve que les
fibres naturelles
Renouvelable Oui Non
Recyclable Oui Non
Dépense d'énergie Faible Eleve
Distribution Large Large
Carbone — neutre Oui Non
Abrasion des machines Non Oui
Risque & la santé Non Oui
Masse volumique Faible Le double des fibresnaturelles
Biodégradable Oui Non

Tab.l.1. comparaison des fibres naturelles et de la fibre de verre. [4]

1.3.Les fibres végétales :

1.3.1.Définition de la fibre végétale :

Les fibres végétales, dites encore fibres lignocellulosiques, sont des structures rigides

principalement composées de cellulose, d‘hémicellulose et de lignine et en proportionsRelativement

réduites d‘extractibles, de protéines, de lipides et de matiéres minérales[5]. Les proportions de

cesdifférents constituants dépendent énormément de I’espéce, de 1’dge et des organes de laplante

[6].

1.3.2. Classification des fibresvégetales :

La classification des fibres végétales n'est pas aisée car il existe plusieurs critéres desDifferentiation

des fibres.

v" Suivant I’organe de la plante dont elles sont issues, les fibres végétales peuvent étre

classéesen fibres de tiges (kénaf, jute, lin, ramie, etc.), de feuilles (sisal, abaca, paille de graminées.

v" Suivant leur teneur en holocellulose (cellulose et hémicelluloses) et en lignine, on

peutdistinguer les fibres ligneuses (dures et rigides provenant de matériels ligneux tels que

boisd’ceuvre, résidus d’industrie du bois, etc.), les plus utilisées pour la fabrication des panneauxde

particules, et les fibres non ligneuses (douces, souples, issues de végétaux non ligneuxsouvent

annuels relativement moins riches en lignine tels que kénaf, chanvre, sisal, jute, lin ,etc..)

v' De par leur longueur, les fibres végétales peuvent étre sériées en deux catégories : les

fibreslongues et les fibres courtes. Les fibres longues, dites libériennes, provenant de tiges etd’écorces de

tiges de plantes annuelles sont douces. Par contre, les fibres longueslignocellulosiques issues de feuilles,

——
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de tronc d’arbres, d’enveloppe de fruits, etc., sont plus dures et rigides du fait de leur richesse en
lignines. Les fibres courtes ou étoupes sont desfibreslignocellulosiques qui sont associées aux fibres

longues[6].
1.3.3. Morphologie de la fibre végétale :

Sur le plan morphologique, la fibre végétale présente une variabilité trés importante en
fonction de son origine. En effet, les dimensions des fibres végétales dépendent de 1’état de maturité
et aussi des conditions environnementales de croissance de la plante. La variabilité du diametre peut

étre trés importante le long de la méme fibre végétale (Fig. I1.1)[7].

La fibre végétale se caractérise aussi par la variabilité de I’épaisseur de sa paroi cellulaire qui

Découle de celle de la porosité des fibrilles.

(wird) anawer(g

o L) 1 L)
0 10 20 30
Abscisse (num)

Fig.1.2. Variation du diametre le long de la fibre de lin[7].

1.3.4. Structure d'une fibre végétale :

Une fibre végétale est assimilable a un matériau composite renforcé par des fibrilles de cellulose

(fig. 2). La matrice est principalement composée d‘hémicellulose et de lignine .

Les fibrilles de cellulose sont orientées en hélice suivant un angle nommé angle microfibrillaire.
Habituellement, dans un matériau composite, le taux de renfort et I’orientation des fibres

conditionnent les caractéristiques élastiques et a rupture. De méme, dans une fibre végétale, les
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propriétés physiques des fibres naturelles sont principalement: déterminées selon la composition

chimique et physique, la structure, le pourcentage de cellulose, I’angle micro fibrillaire, la section et

le degré de polymérisation [8].
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Fig .1.3.Schéma de principe de la structure d'une fibre végétale.

Le tableau suite présente, pour différentes fibres vegétales, le pourcentage de cellulose : I’angle

micro fibrillaire, les dimensions des fibres et le rapport d’aspect L /d(longueur/diamétre) [8].

Nature des % de la Angle micro Diametre |Longueur | Rapport
Fibres cellulose ibrillaire (degrés)| (um) (mm) I/d

Lin 64- 71 10 5-76 4-77 1687

Ramie 83 7,5 1,6-126 40-250 3500

Chauvre 78 6,2 10-51 5-55 9600

Jute 61-71 8 25-200 - 110

Sisal 67-78 20 7-47 0,8-8 100

Noix de coco 43 45 12-24 0,3-1 35

Tab.l.2.Composition et propriétés de différentes fibres végétales [8].

1.3.5. Composition chimique des fibres végétales :

Les fibres végétales sont des structures biologiques fibrillaires et sont composes principalement

de:

+  Cellulose.
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Hémicellulose.
Lignine.

Lol

+  Les fibres végétales contiennent aussi en proportion faible d'extractibles non azotés.

Fig.l.4.Représentation schématique d’une fibre de bois.
1.3.5.1.Cellulose:

La cellulose est pondéralement et structurellement I'élément constitutif majeur des fibres
végétales. La détermination de sa formule exacte date de 1913. Aprés de nombreuses études portant
sur la structure du glucose et du cellobiose et la dégradation chimique partielle de la cellulose et ses
dérivés, il a été prouvé que la cellulose a une structure polymérique constituée d'enchainement de
monomeres cellobioses liés par des liaisonsp—(1,4)( Figure 1. 2) .Cet homopolymeére est caractérisé
par un grand poids moléculaire avec un degré de polymérisation qui peut dépasser 36000 dans le

cas de la cellulose extraite du lin.

A titre indicatif, un degré de polymérisation (OP) de 14000 est équivalent a une longueur d'environ
7um [9].

Fig.1.5.Fibre de cellulose
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OH

CH,OH

Selon une liaison glycosidique—(1-4)

n : degré de polymérisation.

Fig.1.6.Représentation schématique d'une chaine de cellulose.

Les diagrammes de diffraction de rayons-Xobtenus a partir d'échantillons fibrillaires, ne
contiennentpas suffisamment d'informations expérimentales pourrésoudre sans ambiguité une
structurecristallographique. En effet, une fibre est constituée d'unensemble de cristallites ayant un
axe commun, mais uneorientation aléatoire. A cette cause de désordres'ajoutent la désorientation
des chaines a l'intérieur desdomaines cristallins, et les faibles dimensions de cesderniers. Ces
différents niveaux de désordre sont al'origine du faible nombre de réflexions contenues sur les

diagrammes de fibre[10].

Axe de
fibre

Equateur

Fig.1.7. Diagramme de diffraction de rayons-X par un film ou une fibre orientée. M, S1, S2 et S3

représentent le systémede collimation, P I'élément diffractant.




w CHAPITRE | & les fibres végétales

La représentation de la structure tridimensionnelle d'une chaine de cellulose (Fig. 4) décritles
grandes caractéristiques structurales. De la conformation 4C1 des résidus -glucopyranoses et
lanature de la liaison glycosidique de type 1-4, résulte une structure trées étirée[10].

Fig .1.8: Parametres hélicoidaux et courbes iso-énergetiques d'un résidu cellobiose (D-Glc 1-4 D-

Glc) calculés enfonction des rotations autour des angles de torsion glycosidiques:© et W[10].

1.3.5.2.La lignine :

La lignine est le second principal composant constituant des fibres végétales. La lignine est un
polymere hydrocarboné ayant une structure tridimensionnelle aléatoire et tres complexe permettant
de former la matrice et de lui donner la rigidité et la résistance mécanique, il se forme lors de la
formation de la paroi secondaire et se dépose autour des constituants polysaccharides et protéines de
la paroi comme une gaine.

Par comparaison a la cellulose, la lignine présente des propriétés mécaniques médiocres[11]

sa structure naturelle dépend du type de biomasse ou elle se trouve (origine,age...). Parce qu'il
est impossible d'isoler la lignine native du bois sans la dégrader, sa structure chimique ainsi que sa

masse moléculaire restent encore inconnues[12].




w CHAPITRE | & les fibres végétales

Fig.1.9.Structure d'une lignine

1.3.5.2.1.Principales sources industrielles :

La lignine utilisée dans des applications en tant que polymeére provient historiqguement

Essentiellement des liqueurs noires issues des deux procédés de fabrication de pates

Papetieres : le procédé au sulfate (ou procedé kraft), et le procédé au sulfite.

Selon l'utilisation d'un procédé ou l'autre, on obtient respectivement la lignine kraft (outhiolignine)
ou les lignosulfonates, La plus grandepartie de quelques lignine résiduelle est brilée pour générer
de I'énergie pour les usines de Fabrication de la pate. [13]
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1.3.5.2.2.Biosynthese:

e FEvolution dans la nature:

6 L a ¥
1 ’ p OH
2
HO 4™
H
2
H
HC .
3
H
OCH,

Fig.1.10:Les trois principaux monolignols qui donnent naissance a la lignine: 1 alcool p-

coumarylique ; 2alcool coniférylique ; 3 alcool sinapylique

Catégorie d'organisme Composition

Plante vasculaire - Monocots H+G+S

Plante vasculaire - Dicots H+G+S
Plante vasculaire - Gymnospermes H+G
Plante vasculaire - Fougeres H+G
Plante non vasculaire - Mousses ? (1)
Plante non vasculaire — Algues vertes ? (1)
Protistes — Algue rouges ? (1)

Protistes — Algues rouges calliathron H+G+S

Tab.1.3. Distribution de la composition en monomeres de lignine a travers les principales

lignées[13].

e Transport et polymérisation.
1.3.5.3.Les hémicelluloses:
Les hémicelluloses sont des polysaccharides, qui se trouvent dans tous les végétaux caractérisés par
des masses molaires beaucoup plus faibles que celle de la cellulose et par des structures moins
réguliéres a la fois par la présence de différentes unités dans leurs chaines et/ou de ramifications. Si

I’on considere que le bois est un matériau composite dans lequel la cellulose est la fibre de renfort et
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la lignine est la matrice, les hémicelluloses jouent le role de comptabilisant a I’interface entre ces

deux éléments [14].

L'hémicellulose est un polymeére ramifié, de faible poids moléculaire et composé de cing ou six
sucres. Des exemples de monosaccharides d'hémicelluloses sont présentés a la figure 1.8[15].
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Fig.1.11. Monosaccharides des hémicelluloses:-D-Glucose,-D-Mannose,

B-D-Galactose,p-D-Xylose,a-L-Arabinose et 4-O-Methylglucuronic acide
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Fig.1.12.structure de hémicellulose.
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1.3.5.4. Les pectines:

La pectine (Figure 1) est un polysaccharide qui a été découvert pour la premiére fois dans le jus de
pomme par Vauquelin en 1790. Son nom est issu du mot grec” pektikos™ qui signifie se congeler ou
se solidifier. Dans le monde végétal, la pectine est un bio polymere indispensable. Présente dans
tous les végétaux et localisée au niveau de la paroi cellulaire, cette derniére assure la cohésion et la

rigidité, en agissant comme ciment intercellulaire[16].

Fig.1.13.Strucure de la pectine
1.3.5.4.1. ROle de la pectine dans les tissus végetaux:

e La pectine joue un réle important : dans la rigidité et la structure du tissu végetal.

Elle est retrouvée dans la paroi primaire et la lamelle moyenne impliquée dans I’adhésion cellulaire.

e La pectine joue également un rdle dans la défense de la plante.
e La pectine influence aussi diverses propriétés des parois cellulaires[16].

1.3.5.4.2. Propriétés physiques de la pectine:

La pectine est principalement utilisée dans 1’industrie agroalimentaire et

Pharmaceutique pour ses propriétés physiques. Ces propriétés sont, comme dit

Précédemment, généralement dépendantes de sa structure(solubilites,Propriétés

stabilisantes,Propriétés viscosifiantes,Propriétés gélifiantes.)[16].

1.3.5.5. Les extractibles:

Ce sont des molécules de faible masse molaire qui remplissent la lumiere des cellules,représentant 2
a 5% de la masse seche. Elles sont pour la plupart solubles dans 1’eau ou des solvants organiques,
d’ou leur dénomination. La composition en extractibles varie en fonction de 1’essence considérée et
influe sur la couleur, I’odeur et méme la valeur d’un bois.ll s’agit de tannins, de pectines, de sucres

et d’autres composés, incluant bien siir la résine dans le cas d’un bois de résineux[17].

11
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1.3.5.6. Lescendres :

Ce sont les résidus minéraux obtenus aprés combustion du bois a haute température.
IIs représentent généralement moins de 1 % de la masse seche du bois en zone
Tempérée, ce pourcentage étant souvent supérieur en zone tropicale.[18].

1.3.6.Propriétés mécanique des fibres végétales :

La plupart des fibres présentent des propriétés proches de celles des fibres synthétiques (verre,
aramide, carbone...). La production de ces fibres est relativement importante[19].

Propriétés Types de fibres
vre Jute e a N
Densité 1,4 1,48 1,46 15 1,25 1,33 15 1,51
Résistance a la traction 500 00 00 550 00 980 400
(MPa)
Module d’élasticité (E) 60-80 70 10-30 44 6 38 12
[GPa]
(E/densité) spécifique 47 7-21 29 5 29 8
Allongement a la rupture 6 1,6 1,8 2 2-3 3-10
(%)
Absorption d’eau (%) 7 8 12 10 11 8-25
Production mondiale en 2002 en
milliers de tonnes/an 750 78 3200 202 654 345 104 21200

Tab.l.4. les propriétés usuelles des fibres végétales[19].

1.3.7.Les Utilisations des fibres végétales:

Outre I’avantage direct de réduire I’impact négatif sur I’environnement au stade de la
Fabrication, un composite renforcé par des fibres naturelles peut également contribuer au
Respect de I’environnement durant la phase de production en plus de son poids réduit.
Culture renouvelable. En revanche, certains inconvénients peuvent étre un frein au niveau du
Développement industriel.

Les principaux avantages et inconvénients sont rassemblés dans le

tableau ci-dessous[20] :

12
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AVANTAGES INCONVENIENTS
Faible codt. Absorption d’eau
Biodégradabilite. Faible stabilité dimensionnelle.
Neutre pour ’émission de CO2. Mauvaise tenue en vieillissement.
Pas d’irritation cutanée lors de la Faible tenue thermique (200 a 230 °C
manipulation des fibres. max).
Pas de résidus aprés incinération. Fibres anisotropes.
Ressource renouvelable Variation de qualité en fonction du lieu
de croissance, de la météo...
Demande peu d’énergie pour étre Pour des applications industrielles,
Produite demande la gestion d’un stock.
Propriétés mecaniques spécifiques Renfort discontinu.
importantes (résistance et rigidité)
Bonne isolation thermique etacoustique
Non abrasif pour les outillages

Tab.1.5.Avantages et inconvénients des fibres naturels[20].

1.4.Cynodon:

1.4.1.Description morphologique:

Le cynodon est une plante se trouve en Europe et américain, et nord du Asie et Australie, et nord
d’Afrique et surtout Algeérie et Maroc, ¢’est une plante herbacée sauvage vivace, de la famille des
gramineées,sa hauteur varie de 20 a 50 cm, il est disponible tout les saisons, il est donc facile de
I'obtenir et séchée,elle est classée comme plante envahissante dangereuse pour la Agriculture et il

connu chez des agriculteurs comme une plante paracite nocive qui effet a l'autre plantes.

Les cynodons ont un long rhiwone rampant,portant un bouquet de les tiges creuses ,on des nceuds

claires,les feuilles sont délicates,étroite et de couleurs vert clair,il peut avoir des racines blances ou

jaunatre ,et les fruits sont des haricots a un seule Graine[21].

13
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Fig.1.14.cynodon en état naturelle et aprés couper

Classification systématique
Regne Plantae
Sous-régne Tracheobionta
Division Mangnoliophyta
Classe Liliopsida
Sous-classe Commelinidae
Ordre Cyperales
Famille Poaceae
Genre Cynodon
Espéece
Cynodondactylon (L) PERS,1805
Classificationphylogénétique
Ordre Poales
Famille Poaceae

Tab.1.6. Classification systématique de cynodon.

14
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1.4.2.Les nomscommuns:

Afrikaans:Gewonekweek, Kweekgras; Arabic:Thaiel, Najeel, Echrish, Tohma; Chinese: Gou ya
gen;English:Bahama grass, Bermuda grass, Common couch, Devil's grass, Giant Bermuda grass,
Green couch,Hariali grass, Indian couch, Plain couch, Quick grass; French:Chiendent pied-de-
poule, Cynodondactyle,

Grand chiendent; German:Bermudagras, Hundezahngras; India:Dhub, Doob; Italian:Gramina;
Portuguese:Capim-Bermuda; Spanish: Gramarastrera, Zacate de Bermuda; Swedish:
Hundtandsgras[22]

1.4.3.Les bienfaits et les utilisations dans la domaine des médicaments :

e C'est un diurétique relaxant et efficace.

e souvent utilisé pour les infections urinaires et comme traitement de la maladie de reins.

e traite I'nypertrophie de la prostate et I'inflammation.

e il est utile dans le traitement de la jaunasse et d'autres troubles hépatique.

e peuvent étre utilisées dans les maladies du foie, la bile et la fievre.

e le cynodon contenant une grande quantité d'eau. [23].

e |l peut étre utiliseé pour la conservation du sol (comme liant du sol) et comme gazon et gazon

en plaques[24].

1.4.4.0rigine biogéographique:
Tres répandue a Madagascar, ¢’est une espece cosmopolite de climat chaud ou tempéré, pouvant
s’adapter a des milieux trés divers et de ce fait trés polymorphe. A Madagascar, on la rencontre dans
différents domaines, surtout sur les plateaux de centre. Elle occupe en général des terrains

moyennement frais,des alluvions, des colluvions humides,des diguettes et des jacheres de riziere[25]
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I .les traitements chimiques des fibres végétales :
I .1.Méthode de Modification Chimique de la surface des fibres végétales :

Les fibres végétales doivent étre traitées afin d’améliorer leur accrochage et leur dispersion dans
les matrices polymeéres. Les différents traitements qui peuvent étre appliqués sont généralement
classés en deux catégories : chimiques et physiques. On s’intéresse dans cette partie plutot au
traitement chimique qui permet de nettoyer la surface de la fibre, de modifier sa composition
chimique, d’abaisser la rétention de I’humidité, d’augmenter sa rugosité, de modifier les propriétés
mécaniques et d’améliorer sa stabilité thermique. La modification chimique des fibres végétales
revient en réalité a modifier la cellulose, composant majoritaire des fibres. La conformation spatiale
de la cellulose contréle ses propriétés chimiques et physiques. En effet, la zone amorphe est
beaucoup plus accessible a I’attaque des réactifs que la zone cristalline [1]

Les modifications chimiques qui ont été menées sur les fibres naturelles dans la littérature, ont
entrainé une amélioration de la qualité de surface qui adhere bien a la matrice polymére

En conséquence, il existe de nombreuses méthodes chimiques importantes dans ce
Domaine :
I .1.1.le traitement chimique :

Le traitement chimiques des fibres végétales agit comme modification de la cellulose, principal
composant des fibres . les effets des traitements chimiques provoquent des modifications des
propriétés mécaniques des fibres :

. 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 genéralement cassees.

En outre, le traitement chimique permet de nettoyer la surface de la fibre,de modifier sa
composition chimique, d’abaisser I’ absorption de I’eau, d’amélioration de la rigidité des fibres [2]

les traitement chimique des fibres végeétales les plus adaptes sont généralement : 1’acétylation,
traitement alcaline, de silane, de benzoilation ,de peroxyde et eux agents d’accouplement maléatés
.dans notre cas on a effectué un traitement alcalin .

C’est I’un des traitements chimiques les plus employés sur les fibres Naturelle destinées pour le
renforcement des plastiques.

I.1.1.1.Le traitement alcalin (NaOH) (mercerisage) :

Il représente la méthode le plus commune pour produire des fibres de haute qualité. Ce traitement
améliore I’adhérence de ’interface et réduit le diamétre des fibres (la lignine et I’hémicellulose
ont'et’e dissout), augmentant ainsi le rapport d’aspect. Ce qui conduit une augmentation des
propriétés mécaniques [3].Par ailleurs, le mercerisage augmente le nombre des zones réactifs,
améliore le mouillage des fibres et permet d’obtenir un effet sur la composition chimique des fibres
(équation.1).
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Fibre-OH + NaOH —> Fibre-O-Na"+ H,0

Equation.1. traitement Alcalin sur les fibres végétales

Dans ce traitement, les fibres sont immergées dans une solution de NaOH pendant une période bien
déterminée

En d‘autres termes, le traitement alcalin réduit le diamétre des fibres et augmente ainsi le facteur de forme
(L/d). Par conséquent, on assiste a une meilleure adhésion a I‘interface fibre-matrice et a une amélioration
des propriétés mécaniques. Par 1‘élimination des impuretés et de certains composés cimentaires, la quantité
de la cellulose exposée a la surface sera plus importante, ce qui accroit le nombre de sites de réaction

possibles [4]ainsi que leur accessibilité [5].

Lignin Wax and oil

i
Cellulose

(a) (b)
Figurell.l : Structure typique d‘une fibre cellulosique non traitée (a) et mercerisée (b) [5].

L’utilisation d’hydroxyde de sodium pour le traitement alcalin entrainera un gonflement plus
important [6]

IO .1.1.2. Traitement de Silane:

Des fibres courtes de henequen ont été modifiées avec un agent de couplage au silane afin de découvrir son
mécanisme de dépot a la surface des fibres et I’influen8ce de ce traitement chimique sur les propriétés
mécaniques du composite.ll a été montré que I’élimination partielle de la lignine et d’autres composés
solubles dans les alcalis de la surface des fibres augmente I’adsorption de I’agent de couplage silane tandis
que la formation de polysiloxanes inhibe ce processus. L’existence d’une liaison chimique entre I’agent de
couplage et la fibre henequen a été confirmée par spectroscopie XPS et FTIR. Il a en outre été vérifié que
I’interaction entre la fibre et la matrice est beaucoup plus forte lorsque la topographie de surface de la fibre
est combinée avec la modification chimique de la surface de la fibre avec un agent de couplage silane. [7]
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CH, CH,
Cell - OH+ CI -Si -R — Cell - O -Si -R + HCl
CH, CH,

R: ~C,H,, -CH, n-C,H,,, -C. . H._

Equation. I .2 : traitement de silane sur les fibres végétales

I .1.1.3. Traitement de permanganate .C’est I’une des meilleures technologies qui produisent un
verrouillage mécaniques entre les fibres et la matrice, et a partir de 13, les liaisons entre les fibres
vegeétales traitées et la matrice sontaméliorées, car le permanganate de potassium (KMnQOs) . Rend
la surface des fibres végetale rugueuse, et améliorer des propriétés de traction des composites [8 ; 9]

Le permanganate est un composé qui contient le groupe permanganate MnO™.Le traitement au
permanganate conduit a la formation de radicaux cellulosique par la formation d’ions MnO=3.

Ensuite, des ions Mn*3 hautement réactifs sont responsables de I’initiation de la copolymérisation

par greffage, comme indiqué dans (leséquotions.3)

Cellulose- H¥KMnO, =™ _ Cellulose-H-O-Mn—OK*..............

O O
T I
Cellulose-H-O-Mn-OK~ _—___ , Cellulose +H-O-Mn—-OK*.........
|l I
O O
Equation. Il .3.principe de permanganate

La plupart des traitements au permanganate sont effectués en utilisant une solution de
permanganate de potassium (KMnOs) Dans I’acétone a différentes concentrations avec une durée de
trempage allant de 1 a 3 min apres un prétraitement alcalin [10 ; 11]

I .1.1.4.Acétylation:

L*acétylation a été largement appliquée a la cellulose de bois afin de stabiliser la paroi cellulaire et
d'améliorer la stabilité dimensionnelle ainsi que la dégradation. Le procédé consiste a traiter les
fibres végeétales par 1‘anhydride acétique en présence ou non d‘un catalyseur acide, comme il est
montré ci-dessous (Equation I .4).
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eAcétylation en présence d‘un catalyseur acide:

(CH;CO)»0
Cellulose-OH -~ CH3COOH 4  Cellulose-O-CO-CH; - H-O
Con.H-S0O.

eAcétylation en absence d‘un catalyseur acide:

Cellulose-OH — CH:-CO-0-CQO-CH; — 3 Cellulose-0-CO-CH; — CH;-CO-OH

Equation. Il .4.traitement acétylation sur les fibres végétales [12]

I .1.1.5. Traitement de peroxyde :

Le traitement au peroxyde des fibres végétales a attiré 1°attention de plusieurs chercheurs en raison
de la facilité du processus de la modification chimique et 1‘amélioration des propriétés mécaniques
des fibres. Les peroxydes organiques ont tendance a se décomposer aisément en radicaux libres
(RO.) qui réagissent ultérieurement avec les groupements hydrogénes de la cellulose et de la
matrice aussi (Equation 11.5) [13]

RO. = Cellulose-H — 5 R-OH - Cellulose.

Equation. Il .5.principe du traitement au peroxyde [13]
I .1.1.6.Benzylation:

Le chlorure de benzoyle est souvent utilis¢ pour la Benzoylation des fibres. L insertion du
groupement benzoyle (C6H5CO) dans la structure des fibres permet de réduire le caractére
hydrophile des fibres traitées. Le principe du traitement repose sur un traitement initial avec la

soude afin d‘activer les groupements hydroxyles de la cellulose et de la lignine suivi d“un traitement
au chlorure de benzoyle (équotion.6) [14].

Fiber—QH + NaOH > Fiber— QO-Na+ + H;0

0 0
I |
Fiber —Q -Na* 4 CIC — Fiber — O— C + NaC

Equation. Il .6. principe de Benzylation [14]
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I .1.2. Traitement thermique:

Ce traitement a été considéré comme une solution alternative aux traitements chimiques.La
transformation des lignines et des hémicelluloses au-dessous de 185°C , rend les particules
lignocellulosiques moins sensibles au phénoméne de reprise d’humidité .le pois par exemples
devient plus hydrophobe avec la température. Sa stabilisation est alors de L’ordre de 30 & 50%[15]

I .1.3.Méthodes physiques de modification de la surface:

Les méthodes physiques induisent un changement des propriétés structurelles et surfaciques de la
fibre cellulosique. Parmi ces méthodes on cite le calandrage, I’étirement, les traitement thermique .
Ces techniques ne causent pas de modification chimique . Dans ce qui suit on cite quelques
techniques trés répandus pour le traitement physique des fibres végétales .

II.1.3.1.Le Traitement au Plasma :

Le traitement au plasma par décharge electrique(effet Corona ou plasma froid) consiste a envoyer
un gaz ionisé dont le nombre de charges (positives ou négatives )est équivalent a celui de la surface
a traiter . Le type de gaz ionisé et la durée de I’exposition ont pour effet de modifier la surface de la
fibre et du polymeére [16]

I .1.3.2.Les Agents de couplage:

Les agents de couplage Silanes améliorent habituellement le degré de réticulation dans la zone
d’interface et offrent une adhérence parfaite [17].Alcoxy ou éthoxy sont les groupes terminaux
réactifs qui ont une extrémité capable de réagir avec le type de la matrice et a I’autre extrémité
réagit avec les groupes hydroxyles . En présence d’humidité, un groupe Alcoxy hydrolysable
conduit a la formation de silanol. Le silanol réagit ensuite avec les groupes hydroxyle de la fibre
(équotion.7), en formant des liaisons covalentes stables sur la paroi cellulaire [18]

O-H

OC,H. O-H
H,O |
CH=CH-S1-OC;H, » CH=CH-Si-O-H
|
OC:Hq O-H

—(Q—Si—CH =—=CH,

—
Cellulose

O—H

~—

O—H

|

Si— CH==CH,
|

O—H

Cellulose O~ l O—H

_— *H |
—— Hemicellulose— O\
~ H 4+ CH2==CH-Si-O~H —
Lignin ————— 0 |
~H 0—H \ 0=

I
~—0—S8i—CH==CH,

O—H

Fibers
Fiber
Hemicellulose
(o]

Lignin

Equation. Il .7.Réactiondu silane avec des groupes OH de fibres naturelles [18]
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I .1. 3. 3.La Copolymérisation par Griffage:

C’est L’une des méthodes les plus communes.Ce procédé consiste, a greffer des copolymeéres a
la surface des fibres, créant ainsi une zone active. Pour réaliser ce greffage, on utilise de I’anhydride
maléique polypropylene ( MAH-PP ), I’acylation ou le titanate. Le greffage est permis car le
benzoyle (CsHs-CO- ) réagit avec le groupe hydroxyle (OH) de la fibre, diminuant ainsi la nature
hydrophile de la fibre traitée. Une réaction chimique s’opere ensuite entre ces copolymeres épine
dorsale et la matrice polymérique.[19]

Les techniques classiques de greffage des fibres végétales exigent beaucoup de temps et d’énergie.
Il a été constaté que le greffage sous radiations micro-ondes est le meilleur en

terme de consommation de temps et de rentabilité [20 ]

Le pré-trempage dans une solution de NaOH nécessite une durée de 30 min pour pouvoir activer les
groupes hydroxyle de cellulose et de lignine dans la fibre, suivie d’une filtration et d’une lavage
avec de I’eau (équotion.8)

O
| -"r- -'1 " 1-__
Fiber—O-Na*+ CIC <, , — Fiber O—C—, 4 + NaC

Equation. Il .8. Réaction possible entre cellulosique —OH et le chlorure debenzoyle

I .1.4.L’extraction:

< Introduction :

Un procédé de séparation est une technologie permettant de transformer un mélange de
substances en deux ou plusieurs composants distincts .Les buts de ce type de procédé peuvent étre
divers [21; 22]

o Purification: des impuretés doivent étre extraits du composé d'intérét
o Concentration: élimination d'une partie du solvant
o Fractionnement: séparation d'un melange complexe en plusieurs mélanges différents.

Le principe d'un procédé de séparation est d'utiliser une différence de propriétés entre le
composeé d'intérét et le reste du mélange. Plus la différence de propriété sera grande, plus la
séparation sera aisée. Ainsi le choix du procédé de séparation commence par une bonne
connaissance de la composition du mélange et des propriétés des différents composants.
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IO .1.4.1.Définition:

L extraction est une technique de séparation en génie chimique. Cette technique utilise un
moyen d'extraction pour séparer sélectivement un ou plusieurs composés d'un mélange sur la base

de propriétés chimiques ou physiques. On distingue I’extraction liquide-liquide et I’extraction
solide-liquide[23].

I .1.4.2.Intérét de P’extraction :

Le but de I’extraction est d’isoler une ou plusieurs molécules a partir d’un organisme. Ainsi, la
découvert de nouveaux médicaments peut passer par I’étude de ces substances naturelles et si une
molécule se trouve étre performante dans un domaine précis, elle pourra faire I’objet d’une
commercialisation sous forme de médicament. [23]

Il .1.4. 3.Types d'extraction :

I .1. 4. 3.1.Extraction liquide-liquide:

Est une mise en ceuvre de l'extraction par transfert entre deux phases liquides. Le produit extrait ne
change pas de phase: un mélange binaire ou plus dont on veut effectuer la séparation est mis en
contact avec un autre liquide non miscible appelé solvant et retenu pour sa capacité a extraires
¢lectivement 1'un des éléments du mélange. Apres l'opération, on récupere deux phases séparées par
décantation: l'extrait formé du solvant enrichi en soluté, et le raffinat, soit le mélange appauvri en
soluté. Cette opération, ordinaire dans I'industrie chimique, permet de séparer des produits ayant des
températures d'ébullition trés voisines (donc une distillation trop délicate) mais ayant des propriétés
physico-chimiques différentes. Au laboratoire, c'est aussi une technique de purification trés
employée: dans une ampoule a décanter, les deux liquides separent les solutés en fonction de leur
solubilité dans chaque solvant[24].

IO.1.4. 3. 1. A.Principe:

Du fait que I’eau ne s’évapore pas facilement, I’espéce chimique est difficilement récupérable
si elle est en solution dans 1’eau. Dans ce cas, il faut utiliser un solvant organique dans lequel la
substance est trés soluble (beaucoup plus que dans I’cau), celle-ci va passer de I’eau au solvant
organique .I1 faut que I’eau et le solvant organique ne soient pas miscibles.

En pratique, cette extraction est une étape de préparation d’échantillons tres utilisée présentant de
multiples inconveénients lorsqu’elle est pratiquée avec une ampoule a décanter:

o Multiplication des étapes d’extraction pour obtenir un rendement optimum

o Utilisation d’importants volumes de solvants organiques dont les colts de recyclage
deviennent de plus en plus chers.

J Difficulté d’émulsion qui ne permet pas la récupération de 100% de 1’extrait.

. Traces d’éluant dans le raffinat qui nécessite un traitement supplémentaire de
I’échantillon avant 1’étape d’évaporation.[23]
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I .1.4. 3.1.B.Types d’extraction liquide-liquide:
11 existe deux types d’extraction liquide-liquide.
A) Extraction liquide-liquide discontinue :
Elle est réalisée grace a des ampoules a décanter. 11 existe plusieurs modéles d’ampoules a

décanter (schéma.2). Celles ayant la tubulure au dessus du robinet sont les plus utilisées, car elles
permettent de mieux visualiser I’interface et donc de mieux séparer les deux phases

CEL

Figure. I .2. Les différents types d’ampoule a décanter.

B) Extraction liquide-liquide continue :

Lorsque le produit a isoler est relativement soluble dans la phase a extraire, 1’extraction
discontinue peut se révéler insuffisante. On peut alors utiliser une méthode d’extractionen continu.
Le solvant est recyclé et passe continuellement a travers la solution a extraire.

v' Il faut avant tout réduire le prélévement en fines particules ce qui favorise 1’action du solvant
en augmentant la surface de contact.

v' Il est possible de procéder en continu ou effectuer des phases successives d’extractions suivies
de filtration ou de centrifugation[23]

I .1.4.3.2.Extraction solide-liquide:

Il s'agit d'extraire une substance présente dans un solide pour la faire passer dans un solvant.
Les cas les plus simples correspondent a la décoction, I’infusion et la macération. En chimie
organique, on utilise parfois un appareil plus efficace, le kjeldahl qui fonctionne en continu[25]

Pratiquement, il est impossible de dissoudre un seul composé, d’autres constituants de la
phase solide ont été entrainées avec lui, quelque soit le solvant utilisé .En laboratoire de chimie
organique, on utilise parfois des appareils plus efficaces, les extracteurs de Soxhletet de Kumagawa,
qui fonctionnent en continu(Fig.2)

A) Techniques de dissolution:
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v' 1l faut avant tout réduire le prélévement en fines particules ce qui favorise 1’action du solvant
en augmentant la surface de contact.

v" Tlest possible de procéder en continu ou effectuer des phases successives d’extractions suivies
de filtration ou de centrifugation [23]

Extracteur de Soxhlet Extracteur de Kumagawa

-

L’extracteur de Soxhlet est un appareil utilisé | Trés proche de I’extracteur de Soxhlet, le

en chimie analytique qui permet de faire a | Kumagawa a I’avantage de pouvoir étre
chaud I’extraction par solvant d’un solide | utilisé a des températures bien supérieures
avec une grande efficacité. Cet appareil porte | et d’étre moins encombrant grace a la

le nom de son inventeur: Franz Von Soxhlet. | cartouche incorporée dans le porte-ballon.

Fig. II .3. Les extracteurs de Soxhlet et de Kumagawa
B) Principes des techniques de dissolution:
Les principes des techniques de dissolution sont les suivants:
v' Lavariation du pouvoir solvant:
-La dissolution fractionnée: Consiste a utiliser initialement des liquides a faible pouvoir solvant puis
a augmenter progressivement la capacité de dissolution par I’emploi des solvants de plus en plus
actifs.
-Le gradient de dissolution: Consiste a utiliser de mélanges de solvants.

v La limitation du volume de solvant :

Afin d’éviter I'utilisation de grands volumes de solvants, il faut réaliser I’extraction et la
concentration dans la méme appareil.
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En regle générale, un solide ne se laissera pas traverser par un liquide. Il est donc nécessaire de
réaliser plusieurs extractions successives par utilisation d’un extracteur de Soxhlet ou alors sa
variante plus économique.

C) Appareil de Soxhlet:
Le Soxhlet est constitué d’un (schéma. 3):

v" Ballon contenant une réserve de solvant.

v' Extracteur proprement dit permettant le contact entre le solvant et le solide dans une
cartouche poreuse.

v' Siphon qui permet 1’évacuation de la solution vers le ballon.
v' Réfrigérant a eau qui permet la condensation des vapeurs de solvant dans la cartouche.

Le solide est toujours en contact avec le solvant pur grace au remplissage régulier de la
cartouche, ce qui présente les meilleures capacités de solubilisation des composés a extraire

Reéfrigérant %

Extracteur

Cartouche poreuse: produit a extraire

Siphon d’évacuation de I’extrait

Solvant (s)

Source de chalenr

Fig. I .4.appareil de Soxhlet

Le Soxhlet permet:

e Le lavage d’un composé solide par un solvant dans lequel il est totalement insoluble. Les
impuretés sont extraites vers le ballon et le solide pur est récupéré dans la cartouche.
e Larecristallisation d’'un composé par un solvant dans lequel il est modérément soluble. Les

impuretés insolubles restent dans la cartouche tandis que le composé cristallise dans
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e sement lorsque la solution est assez concentrée[23]

I .2.Méthode d’extraction :

Le processus d’extraction consiste a extraire des faisceaux de fibres de la tige récoltée. Selon la
littérature, 1’extraction des fibres végétales peut étre effectuée par un procédé mécanique,
biologique, chimique ou par Combinaison entre les trois méthodes [26].

I .2 .1.L’extraction chimique:

La méthode de I’extraction chimique permet d’éviter les inconvénients de I’extraction
mécanique et surtout un gain de temps et d’énergie considérables, dans cette section nous
présentons les principales méthodes d’éxtraction chimiques des fibres végétales [27]

11.2.1.1. Procédé Kraft :

Ce procédé¢ alcalin visant a éliminer la lignine, les pectines et les hémicelluloses sous I’action d’une
solution d’Hydroxyde de Sodium (NaOH) et de Sulfure de Sodium (Na2S),ce dernier est un
réducteur, il protége la cellulose et évite son oxydation. La température de cuisson est comprise
entre 170° et 175°C pour une durée de 2 a 4 heures. Lors de la cuisson, le sulfure de sodium est
hydrolyse en soude, en NaHS et en H2S. Les différents composés soufrés présents réagissent avec
la lignine pour donner des thiolignines plus facilement solubles. La soude joue aussi un réle de
délignification qui s’associe a celui du sulfure et de ses dérivés. La liqueur appliquée au matériau
est appelée liqueur blanche. La liqueur extraite du réacteur contenant les composés éliminés de la
paroi est appelée liqueur noire [28].

11.2.1.2. Procédé au bisulfite :

Le procédé au bisulfite permet de séparer la lignine des fibres de cellulose en utilisant divers
sels de l'acide sulfureux. Les sels utilisés dans le processus de réduction sont en fonction du pH: des
sulfites (SO32) ou bisulfites (HSO™3). Il est basé sur la réaction sur la lignine de I’hydrogénosulfite
de calcium, sodium, ammonium ou magnésium contenant de I’anhydride sulfureux libre.
L’anhydride sulfureux est préparé par combustion a partir du soufre dans un excés d’air. Le bisulfite
est directement obtenu par réaction de ’anhydride sulfureux. Le pH est situé entre 1.5 et 5 (sulfites
ou bisulfites), la durée est entre 4 et 14heures et la température de 130° jusqu’a 160°C qui sont aussi
en fonction de la base utilisée[28].

11.2.1.3. Procédé acide:

Les composants non cellulosiques sont éliminés par I’action d’un acide de préférence fort tel que
I’acide sulfurique qui transforme la lignine en acide lignosulfonique soluble, ou I’acide
chlorhydrique qui, grace a ses ions chlorates, forme des chlorolignines solubles dans I’hydroxyde de
sodium[29].
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11.2.1.4. Procédé Soude-Anthraquinone:

Le procédé Soude-Anthraquinone ou Kraft-Anthraquinone utilise un catalyseur tel que les
composés qu’ioniques dont fait partie I’anthraquinone. De ce fait, le temps de cuisson peut étre
réduit et le rendement en pate augmenté. Les propriétés de ces pates sont comparables a celles des
pates kraft.[29].

11.2.1.5. Procédé a la soude:

Ce procédé n’utilise que la soude NaOH pour dissoudre les subsistances non cellulosiques telles
que la lignine, la pectine et I’hémicellulose, ainsi que les différents constituants formant la réserve
et la paroi extérieure de la tige de plante. La température, la pression, la concentration et la durée du
traitement sont a définir en fonction du lot, I’4ge et le type de la plante de telle fagcon a ne pas
dégrader les fibres cellulosiques. 11 est conseillé de contrdler le pH de la solution et 1’ajuster autour
de 7. Des réducteurs peuvent étre rajoutés pour empécher I’oxydation de la cellulose[29].

I .2.2.I'extraction mécanique:

L’extraction mécanique consiste a passer la matiére fibreuse a travers une ou plusieurs machines
permettant de détruire les matieres non cellulosiques et de dégrader les fibres. La matiére premiére
utilisée au cours de ce procéde, doit étre seche ou légérement rouie. Parmi les machines utilisées, on
distingue les «rapidos» appelés aussi les décortiqueuses. 11 s’agit de machines employées surtout
dans I’extraction des fibres d’agave par une simple action de battage et de grattage. Cette technique
est adoptée pour plusieurs fibres végétales telles que: les fibres d’alfa, les fibres d’agave, les fibres
de bambou et les fibres de sisal et les fibres de cynodon ...etc. . De nos jours, ces machines
deviennent plus automatisées et sans intervention manuelle. Apres I’étape d’extraction et de
séchage, les fibres demeurent collées les unes aux autres d’ou la nécessité de faire un peignage.
Bien qu’ils ’agisse d’une méthode beaucoup plus simple et une alternative plus rentable pour
séparer la fibre de la plante, I’inconvénient majeur de cette méthode, les fibres produites sont
beaucoup plus grossiéres et moins fines par rapport a celles obtenues par rouissage ou par
traitement chimique [30].De plus, il a un risque de modification des caractéristiques mécaniques des
fibres a cause des sollicitations que subissent ces dernieres

I .2.3.L’extraction biologique:

Le traitement biologique consiste a dégrader les mati¢res liantes des fibres a ’aide des
microorganismes qui se développent dans le milieu de traitement (bain de rouissage) ou bien en
utilisant des enzymes qui activent I’opération de dégradation de ces matieres(traitement
enzymatique).Parmi lesprocédés d’extraction biologiques, on distingue le rouissage utilisé pour

I’extraction des fibres végétales telle que le lin, le sisal,le jute, le palmier, le cynodonet. 11 s’agit en
fait d’une macération des plantes ou de certains organes pour faciliter la séparation de I'écorce
filamenteuse. Les périodes de séjour des plantes dans le bain de rouissage varient selon la variété de
la plante, son age et sa forme. L’eau de mer (solution faiblement basique) est largement utilisée
pour attaquer les feuilles de la plante d’agave en faisant décomposer la pulpe et extraire les fibres
pour une durée de trois mois [31]
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Un autre traitement biologique a été fréquemment utilisé, il s’agit du traitement enzymatique
.Les enzymes sont des catalyseurs biologiques permettant d’activer une réaction ou une substance
spécifique. Les noms des enzymes dérivent de la réaction catalysée, en ajoutant le suffixe —ase.
Exemple : la catalyse d’une cellulose est effectuée par une cellulase, et celle d’un amylose par une
amylase. Parmi les avantages de I’utilisation des enzymes par rapport a un catalyseur chimique, on
distingue:

. La rapidité du traitement

o la vitesse d’une réaction est catalysée 106 a 1023 fois plus élevée que de celle non catalysée.
o Spécificité de fonctionnement : les enzymes fonctionnent avec une substance ou selon une
réaction particuliére. D’ou les produits secondaires issus de ce traitement sont de quantité minimale.

Malgré ces avantages, les pectinées sont capables d’hydrolyser la liaison glycosidique de la
cellulose et donc la cellulose elle-méme ce qui constitue un inconvénient majeur pour 1’utilisation
de ces microorganismes.

11.2.4. L’extraction combinée:

Ce procédé d’extraction consiste a la combinaison de plusieurs procédés d’extraction des
procédés cités auparavant, pour avoir des fibres de meilleures qualités. Les types d’extractions
choisis dépendent de plusieurs facteurs, entre autre le type de plante et les qualités voulues [29].

11.3.Conclusion:

L’extraction des fibres végétales se fait suivant différents procédés. Certains sont traditionnels
utilisées depuis des dizaines d’années, d’autres nouveaux a grande production. A travers les années
ces procédés ce sont améliorés, on a de plus en plus recourt au types d’extraction moins polluons,
qui n’altérent pas la biosphere. Les propriétés des fibres varient toujours selon le procédé
d’extraction employé. Vu la diversité des matiéres brute
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I11.1.Introduction :

L’utilisation des fibres végétales pour I’élaboration des matériaux composites impose de bonnes
connaissances des propriétés physiques et chimiques de ces matériaux.

Ce chapitre présente I’ensemble des techniques et méthodes des traitements chimiques mise en
ceuvre pour la caractérisation des fibres et les composites élaborés

111.2. Matériaux utilisées:
111.2.1.Fibre de cynodon:

Le cynodon est une plante trés existé, le fibre de cynodon contient des constituants organique , le
traitement de ce fibre permet de découvrir des nouvelles utilisations dans la domaine Industriel et
préserver les ressources non renouvelables et de ouvrir de nouveaux marchés.

Fig.111.1.Les fibres de cynodon
111.2. 2.Les produits chimiques utilisés:
Les caractéristiques essentielles des produits chimiques utilisés au cours de cette

Etude sont présentées dans le tableau.l11.1.

Formule |Point d’ébullitiq Masse molair{ Point de fusio  Densité
Solution :
phénolphtaléine C20H1404 557.8°C 318.32g/mol 260°C 1.28g/cm®
L’eau distillé

Ethanol C,HsOH 78.37°C 46.07g/mol -114.1°C 789kg/m®

Acides :
Acides acétique C:H.0O; 118°C 60.052g/mol 16.6°c 1.05g/cm®
Acide sulfurique H 2SO, 337°C 98.079g/mol 10°C 1.83g/cm®

Bases :
’hydroxyde de sodt NaOH 39.99g/mol™* 318°C 2.13g/cm®

Sels :

Chlorite sodium NaClO, 101°C 74.44g/mol 18°C 1.11g/cm®
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tableau.lll.1. les caractérises des produits chimiques utilisée

I .3. Mesure de la teneur en cendre des fibres:

La teneur en cendre des fibres végétales est le pourcentage des matiéres minérales contenues dans le
matériau. La mesure de la teneur en cendre se fait par calcination des fibres dans un four a 500°C
pendant 1 heure,et de vitesse 10m/min.

Apres la calcination, les fibres sont refroidies jusqu’a température ambiante. Le résidu est pesé pour
déterminer la variation du poids des fibres. Le taux de cendre est calculé d’apres la formule
suivante :

MM = &=y q00......(1)

(m;_m,)
mo=Ila masse de crossé vide
m,=la masse de crossé et la masse de cynodon avant séchage
m,=la masse de crossé et cynodon apres Calcification

four les échantillon dans le four

Fig.111.2. Traitement thermique

I.3.1. Eau et les matiéres volatiles:

la masse perdue qui résultant du séchage de 1’échantillon dans une étuve a 120°C jusqu’a ce que son
poids soit stable. Nous le désignons par le symbole H, il exprime la quantité d’eau et de substance
volatiles en poids et il peut étre calculé par la relation :
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H =) %100......(2)

 (mi—my)
Mo : la masse de crossé vide
m4:la masse de crossé avec la masse de cynodon avant de séchage
m,:la mass de crossé avec la masse de cynodon apres de séchage

et exprime aussi le pourcentage du poids de la quantité du matiére

MS = 100 — H = &™) 5 100.....3)

(m;—my)
n
I SR
FN 500 -
Fig.111.3.Etuve

II.3.2. Quantité de matiere organique:

La différence entre la masse de substances seches et la masse de substances minérales est égale a la
masse de substances organiques que nous désignons par le symbole MO , Nous I’exprimons en
pourcentage en poids, et I’écrivons avec la relation suivante :

MO=MS-MM.....4)
111.4. Méthodes expérimentales:
111.4.1.I'extraction :

On préparer les fibres végétales du fibre de cynodon premiérement par génie puis purification,puis
la nettoyage suivie. Ensuite, nous faisons le processus de concassage par un protocole d'extraction.
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Fig.111.4.cynodon
e COO : Cynodon non traitée
IT.4.1.1.Prétraitement des fibres:

Le but de ce traitement est I'élimination les graisesqui se trouve dans les surfaces des fibres, on pose
10g de cynodon dans un bécher de 500ml contient 1 de NaOH durée 2h.

Fig.111.5.Fibre de cynodon traitée
C12:cynodon traitée de concentration 1 en 2 heurs.

La proportion de composants fibreux est déterminée selon le protocole Clazone indiqué sur la
figure :
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Fibre non traitée

NaOH 1% i
Blanchiment
NaClO/NaOH/CH3COOH H2SO4 (72%)
SO4(3%)
Holocellulose Lignine

KOH 24% 17h l

1)neutralization par
(CHsCOO)

2)En remuant
Hémicellulose Cellulose

Fig.111.7.Protocole de clazone.

111.4.1.2.Extraction de Holocellulose:

Hollocellulose est surnom de deux substitutions cellulose et hémicellulose qui sont extraies par
deux étapes essentielles ,la premiere étape est par NaOH puis par Blanchiment pour obtenir
Holocellulose ,et aprés on fait I'extraction des substitutions par la différence de la solubilite.

111.4.1.2.1.Extraction par NaOH:
en pose 10g d'échantillon(cynodon) en I'eau durée 2h puis on séchons apreés on faire une filtration.

On pose I'échantillon en fiole contient 1L de NaOH apres on pose en bain marré sous degré 80°c
Durée 2h ,on filtrer le produit et on lavées par I'eau distillé jusque neutralisation (on répéter 2 fois )
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Solution en bain marie
échantillon dans NaOH la filtration

Fig.111.8.Les étapes d'extraction de NaOH.

111.4.1.2.2.Blanchiment:

On blanchiment I'échantillon qui est obtenir a partir I'extraction par NaOH(couleur marron).

On utilise réactifs au chlore comme I'eau de javel et solution tampon acide de(27g de soude dans
50ml d'eau distillé ajouter en solution de (H>O/Tampon acétique/Naclo) (1:1:3), on faire le
traitement sous degré 80°c durée 2h puis le produit se filtrer et laver par I'eau jusqu'éditer.

On répéter ca 2 fois juste obtenir une pate marron nommée Holocellulose

La solution en bain marrée Holocellulose

Fig.111.9.Extraction de la Holocellulose.

111.4.1.3.Extraction de cellulose:

Cette maniére basée sur la différence de solubilité entre hémicellulose et cellulose en milieu basic,
on prendre la quantité qui est obtenue par la Holocellulose et on dissoudre en KOH (24 wt% ),la
mélange reste sous l'agitation durée 17h puis on filtrer la pate et suive lavée jusqu'élimination totale
de surplus NaOH ,par neutralisation de PH, puis lavée Par acide acétique diluée puis par I'éthanol,
on obtient Cellulose.
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Fig.111.10. La cellulose

Il .4.1.4. Extraction de Hémicellulose:

Le filtrat obtenue a partir d'extraction de cellulose se neutraliser par acide acétique
(50wt%)Emulsifiant agite durée 30 minute.

La solution traitée avec une petite quantité d'acide acétique 50 puis on agitons, filtrons et lavée par
I'éthanol, on obtient Hémicellulose ,séché et pesé.

La neutralisation par PH la décantation pour séparer le mélange
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filtration de Hémicellulose par la pompe Hémicellulose
Fig.111.11.L'extraction de Hémicellulose
111.4.1.5.Extraction de lignine:
La lignine est extraite en utilisant la méthode Clason, en suivant les étapes indiquées dans la figure

nous placons 10 g de I'échantillon de cynodon (dans 225ml d'acide sulfurique)% 75wt pendant deux
heures (température normale 25 ° C) puis on ajoute 225ml de Pulsation de soufre (% poids 3),
appliquée immédiatement apreés I'ajout d'un reflux a distillateur pendant 6 heures sous la
température de 100 ° C (Fig.II.12.)

Fig.111.12. Extraction de lignine

Nous laissons le mélange obtenu pendant une nuit. On filtre le produit, on le laisse sécher a I'air, le
produit obtenu est lavé a I'eau Chaud plusieurs fois, puis laissez-le dans I'étuve a 105 ° C.
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Fig.111.13.La lignine

111.4.1.6. Extraction des graisses:

On pose 10g de cynodon dans dichlorométhane durée 24h,puis on faire la filtration,

Puis la vaporisation par rota vapeur, apres Peser le sédiment obtenu.

le rota vapeur les graisses

Fig.111.14.Extraction des graisses.
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111.4.2. Traitement chimique:

*Préparation de la solution NaOH

Nous dissolvant de I'hydroxyde de sodium dans de I'eau distillée a 1'aide d’un agitateur , les fibres
des cynodon sont traitées avec une solution de NaOH a concentration de 1%,3%,6%,9% durant une

2h et méme concentrations en 4h.

Fig.111.15.Préparation de la solution NaOH

Les fibres sont traitées avec des solutions de NaOH a différentes concentrations( 1,3,6,et 9%) et
durant des périodes d'immersion de 2 et 4 het une seule concentration(3%) en 24 h.apreés traitement,
les fibres sont rincées et lavées a I'eau distillée ,les traces de NaOH sont neutralisées par une
solution d'eau distillée a acide sulfurique durant 10 min, par la suite les fibres sont séchées.

La vérification de NaOH si reste ou pas se fait par phénolphtaléine.
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Fig.111.16.Traitement chimique par NaOH sur les fibres végétales de cynodon.

Organigramme:

La fibrevégétale (cynodon)

l

Lavage eau distillée avec
séchage

l

Etuvage a T=80 et T=1h

]
l l

Traitement de la fibre par une Traitement de la fibre par une
solution de NaOH t=4h solution de NaOH t=2h
Cc=1, 3,6,9 C=1, 3,6,9

i

Lavage eau normal avec eau
distillée

l

Neutralisation par acide acétique

(1ml par 1l) + Ph Ph

i

Séchage broyage tamisage

Fig.111.17. Plan de travail expérimental.
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I.5:Les appareilles utilisées: :
I.5.1.La Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourrier(FTIR):

La source de rayonnement Infra Rouge provient d’un corps solide incandescent qui émet un
spectre continu de radiations IR (2,5 & 25 pm — 4000 —400 cm-1). Le rayonnement IR transmis par
I’échantillon est recu par le détecteur apres avoir été codé par un interférometre de Michelson
(substitut du monochromateur des spectrometres dispersifs) [10].Le principe de base d’un
spectrométre IR a Transformée de Fourier peut étre représenté schématiquement par un
interférometre de Michelson (Figure.111.18.):

Miroir lixe
Mircir mobile
Gl 1 T
Seéparstrice | | ri : -
Saurce ' ' ' :
2 y ] ' ' M
CE TayoOn Nnement : . - -
nfrarcuge > ' ; ' '
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L ] L] '
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i }
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'
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L
¥
=3 Détectour

Fig.111.18.Représentation schématique du spectrométre a transformée de Fourier

Le spectre enregistré par le spectrométre IR a TF, est fonction de la fréquence du rayonnement
incident (exprimé en nombre d’ondes cm-1). On peut enregistrer des spectres en transmission ou en
réflexion. Un échantillon sous forme solide, liquide visqueux ou film peut étre analysé directement.

Fig.111.19.Spectrométre IR a TF (ATR)(8300)
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Pour suivre une cinétique de réaction de photo-polymérisation, il est judicieux d’utiliser des
plagues de NaCl entre lesquelles on place une petite quantité de la solution réactive, dans ce cas on
doit enlever le dispositif d’échantillonnage ATR pour placer directement le porte échantillon
contenant les lamelles NaCl (Figure.111.20).

s
o 8

Lames £ |

de NaCl_ "
\ __Echantillon

~L
=N

| -

Fig.111.20. Dispositif d’échantillonnage avec des lames NaCl

La spectroscopielR-TF est une technique de spectroscopie moléculaire et une méthode d’analyse
de produits chimiques aux nombreuses applications, I’application de cette technique est
pratiquement sans limite et permet une analyse qualitative et quantitative d’une large gamme
d’échantillons organiques et inorganiques

Parmi les importantes applications du FTIR :

v" Quantifier I’énergie de vibration moléculaire absorbéepar une molécule.
Déterminer les bandes caractéristiques d’un polymere.

Mesurer le degré d’avancement d’une polymérisation.

Déterminer les modifications chimiques des systéemes polymeres.

ANRNEN

I.5.2. Diffraction des rayons X :

La diffraction de rayon X (DRX) est une technique essentielle pour la détermination de la structure
atomique est I'étude du cristallinité des phases solides. Cette méthode reste jusqu'a présent la plus
utilisée et la plus précise, il est basé sur le fait que chaque structure cristalline est caractérisée par
son propre spectre de diffraction. Le principe de cette méthode (DRX) est basé sur la loi de Bragg.

ni. = 2dsinf

0 : est la moitié de la déviation

n : est un nombre entier appelé «ordre de diffraction».
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Dhkl : distance entre 2 plans d'indice de Miller hkl en A

Il consiste a I’enregistrement en intensité des raies (rayons) diffractées par un échantillon selon
I'angle entre les raies (rayons) incidents et I'échantillon sur le support. Selon cette loi, on peut ainsi
associer chaque sommet avec un plan atomique imaginaire. Ces plans peuvent étre indiqués par les
indices de Miller (hkl). On peut ainsi de la méme fagon associer ces indices (hkl) avec les sommets
de diffraction. C’est indexation des summits.

Fig.111.21.Principe de la loi de Bragg

Et afin de vérifier que nous avons testé les échantillons étudiés et calculé le coefficient de
cristallisation (%Crl) dune maniére qui sera dite pour tous les échantillons présentés pour une étude

1002 .IAM

¢rl =502

1002 : Le niveau 002 distingue la phase cristalline et non cristalline

IAM : Distingue les régions amorphes

Fig.111.22.’appareille de DRX(X’ Pert PRO MPD)
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I .5.3.Analyseurs d’humiditeé :

e Fonction :

L’analyseur d’humidité est destiné a déterminer de manicre rapide et fiable le taux d’humidité de
substances liquides, pateuses et solides selon le Principe de la thermogravimétrie .

o Matériel :

La teneur en eau d’un échantillon n’est pas la seule source d’humidité. L humidité d’une maticre
provient en fait de toutes les substances volatiles qui se dégagent par réchauffement et provoquent
une perte de poids de la matiére .I1 s’agit par exemple des substances suivantes :

Eau.
matieres grasses.
Huiles.
Alcool.
solvants organiques.
composants volatiles, produits de décomposition (lors d’un réchauffement trop important).
matiere aromatique.
o Utilisations de I’analyseur d’humidité :
Mise en marche et arrét ( veille ).
Réglage de la langue.
Systéeme de commande.
Menu .
Saisie de chiffers sur le bloc numérique.
Saisie de textes et de caracters.
Défilement de I’affichage.

FEFEFEFREFE O FREEREREERERER

Fig.111.23. Analyseur d'humidité
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IV.1. Caractérisations des fibres végétales de cynodon :
IV. 1. 1.Caractérisation de Composition chimique de la fibre de cynodon :

Le tableaul est rassembles les résultats des analyses pour la détermination de composition chimique
de la fibre de cynodon ( traitée et non traitée), avec mesuré le taux de la humidité de chaque fibre.

Fibre végétale
Constituant de la fibre de cynodon
Matieres sechesMatieres minéralMatieres organiqu Humidité
(%) (%) (%) (%)
CO00 91,736 1,001 90,735 3,97
C32 91,170 0,287 90,883 4,74
C92 89,975 9,202 80,773 8,66
Cl4 89,812 1,385 88,427 7,08
C34 87,222 3,968 83,254 8,46
Co64 87,878 12,73 76,797 8,86
C94 87,878 4,340 84,732 8,56
C324 88,035 3,303 84,732 10,85

Tab. IV.1. caractérisée de Composition chimique de la fibre de cynodon

En remarque que la quantité de matiere organique de fibre non traitée ( C00=90.735 ) et déminue
par rapport a autre fibre traitée par exemple ( C64 =76.797 ), par ce que il y’a une élimination de

lignine et hémicellulose dans les fibre traitée

Et dans Le tableau 2 qui représente les pourcentages des constituants des matieres organique de la

fibre de cynodon :
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Les constituants des matiéres organique %
Cellulose 45,33
Hémicellulose 11,27
Lignine 61,66

Les graisses 4

Tab. IV.2. les pourcentages des constituants des matiéres organique de la fibre de

cynodon

Le tableau 3 Comprend composants chimiques de certaines fibres végeétales :

Constutite des fibres Cellulose Hemicellulose Lignine
Fibre de diss 44.10 15.15 16.80
Fibre de lufa 62 20 11.2

Fibre de Agave 56-43 24-21 9-7
Fibre de Banane 60-65 8-6 5-10

Tab . 1V.3 .composants chimiques de certaines fibres végétales

Dans tout les fibre végétales de contiens en méme composants chimiques (cellulose

Hémicellulose_ lignine) ;ce dernier a son propre pourcentages pour chaque fibre .

IV. 1. 1.1.Test FTIR sur les constituants:

La caractérisation des constituants des fibres végétales par FTIR permet de savoir la structure

de chaque constituant pour savoir leur propriétés qui aide nous de déterminer une maniére de

traitement pour l'utilisation comme composite polymeére.
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1V.1.1.1.1.FTIR de cellulose:

La figure représente le spectre IR de cellulose et Le tableau représente les vibrations
d'absorption de cellulose.

Fig.IV.1.FTIR de cellulose

Longueurd’onde (Cm-1) groupefonctionnel
3313,5 OH elongation
2902,7 CH elongation
1635,5 OH
1317,3 CH, CO aromatique
896 Elongation des liaisons p- glucosidique
Des anneaux de glucose

Tab. .1V.4.L'explication de longueur d'ondeet les vibration de cellulose

49

——
 —



w Chapitrel V & Résultats et Discussions

IV.1.1.1.2.FTIR de lignine:

Fig.1V.2. FITR de lignine

Longueurd’onde (Cm-1) groupefonctionnel
3554,6 OH
2900,7 CH elongation
1656,7 C=0 elongation
1461,6 C=C aromatique, élongation symétrique
1028 CO,-OH elongation
802,3 CH aromatique:déformation hors plan

Tab.IV.5.L explication de longueur d'ondeet les vibration de lignine
IV.2. Caractérisation micro structurale:

L‘intérét dans 1‘utilisation de l‘infrarouge est de mesurer le degré de changement dans la

composition de la surface des fibres apres traitement.

IV.2.1.1.Test (FTIR) de fibre cynodon avant traitement:

En analysé structure de fibre de cynodon ou I'on remarque une large bande dans les limites de

3384,8cm” cette bande remonte a groupe carboxylique caracterise par polysaccharide, et une bande

dans les limites 2854 cm™ et 2923 cm™ elle correspondent a cellulose+ Hémicellulose ,et le groupe

c-0 élongation est en 1733,9 cm™ est indiqué l'existence de pectine+ cellulose, on note aussi la

présence d'une bande a 1637,5cm™, cette derniére correspond a I'eau absorbée.la bande 1245,9 cm™
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indique groupe c-o est signe de I'existence de Hémicellulose. les groupements carbonyle et

carboxylique 1024,1cm™ traduisent l'existence des cellulose.

IV.2.1.2.Test (FTIR) de fibre cynodon apreés traitement:

L‘intérét dans 1‘utilisation de I‘infrarouge est de mesurer le degré de changement dans la

composition de la surface des fibres aprés traitement.
D’apreés la courbe de la (figure.1V.1), (figure.lV.2),

On observe une large bande ente 3000 cm™ et 3075 cm™, cette bande est due principalement aux
groupement OH caractérisation des polysaccharides. les bandes 2900 cm™ et 2875 cm™ corresponds
successivement aux polysaccharides et des graisses, des groupement carbonyles C=0 1730 cm™

traduisent l'existence des hemicellulose et pectines.
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Longueurd’onde (Cm-]  Type de vibration Source Références
~3330 -OH elongation Polysaccharides| De Rosa et al, 2010
Cellulose Lopattananon et al,
~2918 -CH elongation hémicellulc;se 2006
Terpakova et al, 2012
~2850 _CH elongation Cellulose, De Rosa et al, 2010
hémicellulose
~1730 -C=0 elongation ,Pe_ctlnes, Ouajai and Shanks, 200
hémicellulose
~1630 -OH Eau Gainéan and Mondragor
~1513 | [C=C aromatique, Lignine Gafiaf and Mondragor]
élongation symétrique
~1422 -CH2 Cellulose De Rosa et al, 2010
~1367 -CH, CO aromatique| polysaccharides| De Rosa et al, 2010
~1318 -CH, CO aromatique| polysaccharides| De Rosa et al, 2010
H déformation dans le Cellulose Terpakova et al, 2012
~1240 -C-0O elongation Hémicellulose De Rosa et al, 2010
Lignine Sgriccia et al, 2008
~1160 _Deformation anti Cellulose De Rosa et al, 2010
nétrique de la liaison C
-CO,
~1030 . Cellulose De Rosa et al, 2010
-OH elongation
Elongation des liaison
~895 B- glucosidique des | Polysaccharides| Gafan and Mondragor
anneaux de glucose
~660 -COOH deformation| Polysaccharides| Terpakova et al, 2012
~830 -CH aromatique . Lignine Ouajai and Shanks, 200
déformation hors plar

Tab. IV.3. Vibration des groupes fonctionnels caractéristiques des fibres brutes étudiées.

1VV.2.1.3 Etudier des effets des traitements NaOH:
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Les effets des traitements chimiques sur les fibres ont été analysées a l'aide de FTIR des fibres non
traitées et alcalines (traité par NaOH) a différents concentrations.

La bande d'absorption autour de 3500 cm pourrait étre due a I'élongation de O-H et elle est dans
toutes les fibres, on remarque pour les fibres traitées que cette bande a une intensité faible et largeur
de pic variable par rapport aux fibre non traitées. cela indique le réduction de la liaison hydrogéne
dans les groupes hydroxyles cellulosique.

Le vibration d'élongation de C-H & 2900 cm est observée dans toutes les fibres non traitées et

traitées, il s'avére qu'il diminue apres des traitements chimiques.

Le pic & environ 1637 cm correspond & la vibration dz la liaison carbonyle C=0 des hémicelluloses
ce ci a peut étre observé dans le fibre non traitée et n'est pas présent dans toutes les autres fibres
ayant substituions un traitement ,cela confirme que les hémicellulose ont éte enlevées pendant le
traitement.

Transmitance%o

— T T T T T T T T
5000 4500 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 0

Nombre d'onde(cm'l)

Fig. 1V.3.courbe FTIR de cynodondifférents concentration pendant 2h

53

——
 —



w ChapitrelV & Résultats et Discussions

— CO00
—C14

C34
— C64
— C94

Transmitance%o

— T T — T T
5000 4500 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 0

Nombre d'onde(cm'l)

Figure 1V.4. courbe FTIR de cynodon déférents concentration pendant 4h

IV.2.2.Test de la machine a rayons X (DRX):

Les rayons X (DRX) permettent d'étudier la structure cristalline des fibres végétales, on
suppose que le résultat du traitement alcalin améliore laLe pourcentage de cristallisation de la
cellulose dans la fibre Afin de le Vérifier, nous avons testé les échantillons étudiés et calculé le
coefficient de cristallisation (%Crl) sera rapporté de maniére pour tous les échantillons
étudiés

_ 1002 — [Am

= X
Crl 1002 100

1002: Le niveau 002 distingue la phase cristalline et non cristalline.

IAM: Distingue les régions amorphes

D'aprés les courbes obtenues, le spectre de diffraction des rayons X dans le domaine étudié
(10-70) tous les spectresliscontients deux impulsions, dont I'une est 206= 22,2°
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représentant l'intensité maximale attribuée a la cellulose (phase cristalline et non cristalline), et
I'impulsion

20 = 17.5° représente l'intensité minimale et est attribuée a I'némicellulose et a la lignine (phase
amorphe)

Le traitement alcalin conduit alors a une diminution de la quantité de substance non cristalline dans
les fibres (dissolution d'hémicellulose, de graisses et de cires).

Augmente le degré de cristallisation Grace a la courbe représentée sur la Figure.43 , on peut en
calculer le coefficient de cristallisation des fibres non traitées selon la relation(4) Le coefficient de
cristallisation deC0O est de %. 29.629.

700

600 —

500 +
(=}
=
= 400 — (@{0]0)
‘D
—
=
= 300

200 1002

lam
100
‘u'.thw L e
T T T T T
10 20 30 40 50 60 70
2Theta

Fig.1V.5.Spectre de rayons X des fibres non traitée
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Fig.1V.6.Spectre de rayons X des fibres C64
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Fig .1V.7.Spectre de rayons X des fibres C94

70

Grace aux courbes de rayons X de différentes concentrations et en adoptant la méthode SQL, les

résultats suivants ont été obtenus, qui sont répertoriés dans le Tableau 7 qui montre la différence
dans le coefficient de cristallisation,

Le tableauci-dessous (IV.7).représente le module de cristallisation des fibres brutes et traitées.

——
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Echantillons lam 1002 Crl%

C00 133 189 26.926
C64 125 176 28.977
Co4 133 191 30.366

Tab. IVV.7.Module de cristallisation des fibres brutes et traitées

D'apres les courbes aux rayons X des fibres traitées avec différents concentrations (%) 9,6 en poids
a température constante(25°C et sur un temps fixe) (t=4 h) et I'a comparée aux fibres non traitées,
en se basant sur le calcul du coefficient de cristallisation pour chacune d'elles, qui est montré dans
Le tableau(1V.7)ll s'avére que les meilleurs traitements étaient le C94, qui a une coefficient de
cristallisation égal a 30,366 %, qui peut étre Cela est dd a I'élimination de I'némicellulose et de la
lignine amorphe du DIS ainsi qu'au réarrangement des régions cristallines, ce qui améliore le degré
deLa cristallisation des fibres est cohérente avec les travaux publiés sur le traitement de diverses
fibres végétales utilisées pour améliorer les propriétés mécaniquespour les matériaux composites
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Conclusion:

Les travaux présentes dans cette étude s'inscrivent dans I'objective générale de préparation et
caractérisation des fibres végétales, et aussi I'étudier de I'effet du traitement sur les fibres.

Les fibres de cynodon sont caractérisées chimiquement par plusieurs composant qui dans quelles on
a trouver qu'elle renferment une quantité de cellulose,hémicellulose,lignine et des petites quantité
des graisses.

L'objective générale ainsi que les objectives spécifique ont été atteints ainsi le grand nombre
d'essais expérimentaux sur les fibres végétales nous a permis de tirer les conclusions suivant:

. Prétraitement thermique des fibres en four provoque une démunition des propriétés
mécanique.

o L'essai d'absorption d'eau a montré que la masse se diminuer.

o L'essai de IR représente les différents propriétés des composes chimiques.

L'extraction des fibres et connaitre les pourcentages de cellulose et hémicellulose et lignine,guide
nous de choisir le traitement chimique et physico chimique sur les fibres et le temps nécessaire pour
faire ca.
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Résumeé :

L’objectif de cette étude est traitement et extraction des fibres végétales de
cynodon,pour connaitre les propriétés de ces fibres, et leur utilisation dans le domaine
industriel,ou faire la méthode d’extraction pour déterminer les composants des
fibres(cellulose,hémicellulose,lignine et graisses),et aussi étude I’effet du traitement
par la solution NaOH en concentrations 1% ,3%,6% ,9% durant deux périodes
différents 2 heurs et 4 heurs et aussi le traitement en concentration 3% durant 24
heurs.

Les tests utilisés pour cette etude : analyse infrarouge a transformé de Fourier
(FTIR),test de difractions des rayons X(DRX),analyseur d’humidité pour savoir
I’étendue de leur effet sur les fibres de cynodon .

Les mots clés : Fibre, Cynodon, Traitement, Extraction .
Abstract :

The objective of this study is treating and extraction of vegetables fibers of cynodon
,in order to knowing the properties of these fibers, and its uses in industrial
field,where using method of extraction for determine the compoounds of fibers
(cellulose,hémicellulose, lignine and graisses),and also study effect of treating by the
solution of NaOH in concentrations 1% ,3%,6% ,9% during two different times 2
heurs and 4 heurs and also the treating in concentration 3% during 24 heurs.

The tests used are :Fouriertransform infrared analysis (FTIR),X —ray diffraction test
(XRD),

Key words :Fiber, cynodon, Treating, Extractoin
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