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Résumé :

L'objectif de cette étude est de préparé des matériaux composites a partir des fibres de la
plante Cynodon, traitées chimiquement avec une solution d'hydroxyde de sodium (NaOH) a
différentes concentrations (2%, 4%, 6% et 8%) pendant une durée fixe (quatre heurs), afin de
utiliser dans le domaine industriel.

Les tests diagnostiques utilisés pour cette étude sont I'analyse infrarouge par transformée de
Fourier (FTIR) et I'analyse par rayons X (DRX) pour évaluer I'impact du traitement chimique sur
les fibres de Cynodon, et un test de flexion est également réalisé pour déterminer les propriétés
mécaniques des matériaux composites préparés

Les mots clés : les fibres de Cynodon, traitement chimique, test de flexion, propretés mécanique.

Abstract:

The objective of this study is to prepare composite materials from Cynodon plant fibers,
chemical treated with sodium hydroxide solution at different concentrations (2%, 4%, 6% and
8%) for a fixed duration (four hours).

The diagnostic tests used in this study include Fourier Transform Infrared (FTIR) analysis and
X-ray (DRX) analysis to assess the impact of chemical treatment on the Cynodon fibers, bending
test is also conducted to determine the mechanical properties of the prepared composite
materials.

Key words: Cynodon fibres, chemical treatment, bending test, mechanical properties.
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Introduction générale

Aujourd'hui, I'homme a besoin de réfléchir davantage pour rechercher des sources
alternatives non nuisibles a I'environnement. Ces derni¢éres années ont vu l'émergence de
nombreuses nouvelles normes environnementales visant a apporter des changements garantissant
la sécurité et la durabilité¢ de notre plancte. Ces changements ont directement impacté le domaine
de l'industrie, ou les entreprises se sont tournées vers des produits propres et respectueux de
'environnement.

Le domaine des matériaux composites est l'un des secteurs qui s'est transformé en une
nouvelle gamme de produits plus respectueux de l'environnement. En ce moment, Les fibres
naturelles en tant que bio charges gagnent beaucoup en attractivité a cause de ses avantages
considérables tels que le faible colt, la faible densité, la disponibilité, non cancérigeénes et
dégradables par rapport au synthétiques.

La différence entre la nature hydrophile de ces fibres et de celle hydrophobe de la matrice,
engendre une interface pas favorable au transfert de contraintes, des poches d’eau causant des
cavités lors de la transformation et une mauvaise dispersion, ce qui conséquent conduit & un
matériau de faible propriétés mécaniques. Il est alors nécessaire de les améliorer de facon a ne
pas pénaliser les propriétés mécaniques.

La disponibilité étendue de la plante de Cynodon dans notre région a M'Sila nous a donné
I'opportunité de utilis€ pour mener cette étude. Nous effectu¢ un traitement chimique des fibres
de Cynodon et les avons utilisées pour développer un matériau composite. Ensuite, nous avons
réalisé un test de flexion pour identifier le comportement mécanique de ce matériau.

Ce mémoire composé se quater chapitre:

» Le premier chapitre consiste en une étude bibliographique sur les fibres naturelles et
végétales. La morphologie, la composition et le comportement mécanique des fibres sont
décrits et définis, ainsi que la définition et la description du Cynodon.

» Le deuxiéme chapitre est une étude bibliographique sur les matériaux composites,
comprenant leur définition, leurs types et le traitement chimique des fibres végétales.

» Le troisieme chapitre consiste en la présentation des produits, des appareilles et des
méthodes expérimentales utilisés dans le traitement chimique et de préparation des
matériaux composites.

» Le quatriéme chapitre présente les résultats des analyses FTIR et DRX sur les fibres de
Cynodon, ainsi que les résultats des tests de flexion sur les matériaux composites
prépares.



Chapitre I

Les fibres végetales
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I.1. Introduction

Depuis longtemps, ’homme a utilise les fibres dans sa vie quotidienne dans de nombreux
domaine pratique, ou les fibres végétales ont été utilisées dans la fabrication des textiles et des
cordes, ainsi que comme renforcement pour certains matériaux traditionnels dans la fabrication
de brique et de platres. Plus tard, avec le développement technologie, nous avons vu I’émergence
des fibres synthétique, ce qui a accru I’utilisation des fibres dans une large gamme d’application.

De nos jours, avec l’apparition de nouveaux défis économique et environnementaux, les
chercheurs se tournent vers le renforcement des matériaux composite par les fibres végétales.
Dans ce premier chapitre, nous présenterons les caractéristiques et les propriétés des fibres
végétales ainsi que les connaissances liées a leur utilisation dans le renforcement des matrices
métallique, des polymeres et autres.

I.2. Les fibres naturelles :

Les fibres naturelles présentes de nombreuses propriétés intéressantes en tant que renfort pour les
composites. Elles se caractérisant par leur faible densité, ce qui confére aux composites une
légereté relative tout en conservant des caractéristiques spécifiques élevées [1]. De plus, les
fibres naturelles offrent des avantages significatifs en termes de traitement par rapport aux fibres
synthétique. Enfin, elles constituent une ressource renouvelable, réduisant ainsi la dépendance
aux huiles de pétrole nationales et étrangeres.

Les fibres sont classées selon leur origine (naturelles, synthétiques ou artificielles), leur
dimension (macro ou microfibre), leur forme (droite, ondulées, aiguille, ...etc.) et aussi par leur
propriétés mécaniques. Les principales fibres utilisées sont [1].

I1 est donc possible de distinguer trois grandes familles [2] :

> Les fibres végétales : elles se subdivisent elles-mémes selon leur provenance. On peut
donc citer les fibres libériennes qui sont extraites de tiges de plantes (chanvre, lin, ramie,
jute), les fibres dures qui sont extraites de feuilles (sisal), de troncs (palmier), de fruits ou
d'écorces de fruits (coir, noix de coco), et les fibres qui proviennent des poils séminaux
de graines (coton, kapok), des herbes (arundo donax), de la paille ( blé¢) du bois
(résineux, feuillus).
> Les fibres animales : La fibre la plus importante et la plus utilisée est la fibre de laine
connue pour ses qualités de bon isolant thermique, son pouvoir absorbant élevé (16-18%)
et son ¢lasticité importante (45%) . Les fibres animales sont classées selon leur
provenance, on note essentiellement :
e Poils : la laine (obtenue par la tonte de moutons), alpaga, angora, chameau,
cachemire, ...
e Sécrétions : soie, soie sauvage, fils d’araignée ;
> Les fibres minérales : telles que le basalte et I’amiante.

La figure 1.1 illustre la classification des fibres naturelles




Chapitre | Les fibres végétales

i (3121 NS == CotoN, kapok

e || (85w LIy, chanvre

Orligine

végetale st QU | | | @8 s Sigal, abaca

oy TYONCS - Palmiier

e | Hi N8 e— oUton

Fibres | Origine

a A i _&_
naturelles animale Poils Alpaga

- SOCTET ONG e SO0

. Origine

minerale » Amiante

Figure I .1 : classification des fibres naturelles en fonction de leur origine [3].

I.3. Les fibres végétales :

Récemment, les industries européennes ont connu un regain d’intérét, avec une utulisation
accrue des fibres végétales. Avec I'intérét croisant a I’environnement et 1’encouragement des
gouvernements et des intuitions a I’investissement durable, la tendance est de s’orienter vers ce
type de fibres écologique et fonctionnelles. Ce retour est d’autant plus important, que les
ressources pétrolieres sont de plus rares et coliteuses.

1.3.1. Définition des fibres végétales :

Les fibres végétales sont des structures biologiques fibrillaires composées de cellulose,
hémicelluloses et de lignine. En proportion relativement faible d’extractibles non azoté, de
matiere protéique brute, de lipide et de mati¢res minérales. Les proportions de ces constituants
dépendent énormément de ’espece, de 1’age et des organes de la plante [4] .

Les fibres sont présentées a 1’état naturel un peu partout dans I’univers. Elles sont généralement
I’ossature des végétaux (lin, coton...). On les rencontre aussi dans certains minéraux (amiante).

Bien évidemment, I’homme, par I’intermédiaire des industries, fabrique de nombreuses variétés
de fibres synthétiques, semi-synthétiques, ou a partir d’éléments naturels, mais ne possédant pas
ces formes (nylon, fibre optique...).

Les fibres peuvent étre classées selon leur origine, leur longueur, leur consistance ou méme selon
leur utilisation.
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Figure 1.2 : Quelque plantes, origine des fibres utilisées comme renfort dans les matrices et
polymeres.

Les fibres végétales sont issues de la biomasse, elles peuvent étre extraites du fruit, de la tige ou
de la feuille d’une plante. Elles sont principalement composées de cellulose, d'hémicelluloses, de
lignines et de pectines. Elles sont surtout utilisées pour leurs avantages inégalés : leur faible
densité, leur pouvoir d’isolant thermique, leurs propriétés mécaniques, et notamment pour leur
biodégradabilité et atouts écologiques .Cette catégorie de fibres sera étudiée en détails dans ce
chapitre.

1.3.2. Structure d’une fibre végétale :

Les fibres végétales sont des structures biologiques composées principalement de cellulose,
hémicelluloses et de lignine (Figure 1.3).

Hemicellulose

Cellulose

@ 3-5 nm

Microfibril

Macrofibril

Figure I .3 : Structure schématique d’une fibre végétale [5].
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Contrairement aux autres composantes des fibres qui possédent une structure amorphe, la
cellulose posséde une structure en grande partie cristalline. A I’intérieur de la fibre, les chaines
cellulosiques sont réunies en micro fibrilles qui en s’agglomérant forment des fibrilles sur
plusieurs couches. L’angle entre ces éléments trés structurés et 1’axe de la fibre conditionne la
rigidité de la fibre (Figure 1.4) [6].

& : angle microfibrillaire

Fbrilles de cellulosa

Figure I .4 : Angle micro fibrilles.

Une fibre végétale est un empilement de plis composites. Elle est composée d’une paroi primaire
et d’une paroi secondaire, elle-méme constituée de trois couches repérées notées S1, S2 et S3.
Au centre, il peut exister une cavité appelée lumen si la cellule ne s’est pas entiérement remplie
lors de son développement (remplissage de 1’extérieur de la cellule vers I’intérieur). La couche
S2 de la paroi secondaire représente environ 80% de la section et conditionne le comportement
mécanique (Figure 1.5).

Figure I .5 : Représentation de la hiérarchie structurale dans une fibre cellulosique [7].
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Une fibre végétale est assimilable a un matériau composite renforcé par des fibrilles de cellulose.
La matrice est principalement composée d’hémicellulose et de lignine. 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 propriétés
physiques des fibres naturelles sont principalement déterminées par la composition chimique et
physique, la structure, le pourcentage de cellulose, I’angle micro fibrillaire, la section et le degré
de polymérisation.

1.3.3. Classification des fibres végétales :
Plusieurs criteres permettent de différencier les fibres végétales :

» En fonction de I’organe végétal dont elles proviennent, les fibres végétales peuvent étre
classées en fibres de tiges (Kénaf, jute, lin, ramie), et de feuilles (Sisal, abaca, paille de
graminée).

» En fonction de leur teneur en holocelullose (cellulose et hémicellulose) et en lignine, on
peut distinguer les fibres ligneuses (dures et rigide provenant de matériels ligneux tels
que le bois d’ceuvre, les résidus de I’industrie du bois et 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).

» En fonction de leur longueur, les fibres végétales peuvent étres groupées en deux
catégories : fibres longues, dites libérienne, provenant des tiges et d’écorce de tiges de
plantes annuelles. Elles sont douces, tandis que les fibres longues issues de feuilles ou de
troncs d’arbre sont plus dures et plus rigides a cause de leur richesse en lignine. et fibres
courtes ou étoupes qui sont associées aux fibres longues.

1.3.4. Composition chimique des fibres végétales :

A T’exception de 1’eau, qui demeure la molécule indispensable a la survie de toute espéce
végétale, les cellules végétales se composent principalement de polymere a bas de sucre
(glucides) qui se combien avec de la lignine et d’autres produits d’extraction en quantité
moindres.

La composition chimique varie d'une plante a une autre et dépend de 1’espece, de 1'age de la
plante, des conditions climatiques, de la composition du sol et de la méthode d’extraction
utilisée. Les fibres végétales se composent principalement de la cellulose, d'hémicellulose, de la
lignine, de la pectine et des cires [9]. Les propriétés de chaque constituant contribuent a la
propriété globale de la fibre. La cellulose est responsable de la résistance mécanique de la plante
[10]. 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) [11].

Une fibre végétale est assimilable a un matériau composite renforcé par des fibrilles de cellulose.
La matrice est principalement composée d’hémicellulose et de lignine [12,13] (figure 1.6).
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Figure I .6 : Représentation schématique d’une fibre végétale.

1.3.4.1. La cellulose :

La cellulose est le principal composé de la totalité des fibres végétales et représente la matiere la
plus abondante sur la surface de la terre (plus de 50 % de la biomasse) [14]. C'est une
macromolécule formée de longues chaines de polymeres linéaires non ramifiées dont le motif de
base est le glucose C6H1206 (figure 1.7).

n o
CH.OH
o 2
HO o . HO O oH
CH,OH o CM.OHM
T 'n *
v
Glucose

Figure 1.7 : Structure chimique de la cellulose [15].

Cette disposition moléculaire ordonnée des chaines cellulose paralléles entre elles est la base
d’un édifice cristallin que 1’on appelle micro fibrilles. La hiérarchie de structure et I’organisation
supramoléculaire de la cellulose sont schématisées dans (Figure 1.8)
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mateériau cellulosique

S

Fibre
Microfibrilles Na

Chaines de cellulose

Figure I .8 : Représentation schématique de la hiérarchie de structure dans une fibre
cellulosique.

Dans la cellulose pure, la structure moléculaire est presque parfaitement réguliere car elle ne
contient de défauts que dans une unité sur mille environ. Le centre de ces micro fibrilles est trés
cristallin tandis que les chalnes de surface sont de nature plus désordonnées et constituent des
zones para cristallines. Ces zones, ainsi que les défauts de cristallinité qui survienne lors de la
biosynthése de la cellulose forment la phase amorphe de la cellulose. Donc les micro fibrilles de
cellulose sont constituées de zones cristallines parfaitement ordonnées et de zones amorphes, au
contraire, totalement désordonnées (Figure I .9).

Zone cristalline

R

- A F o
-r_-—i_l'!'l""'-"ll' E|-'—r—-—|i‘-'-

Ao ) Zone amorphe

Figure I .9 : Représentation schématique de I’alternance de zones cristallines et désorganisés
le long d’une micro fibrille.

1.3.4.2. La lignine :

La lignine forme avec la cellulose et I’hémicellulose la grande majorité de la biomasse, elle est
2¢me apres la cellulose en termes d’abondance. Ses principales fonctions sont d'apporter de la
rigidité, une imperméabilité a l'eau et une grande résistance a la décomposition (barricre de
protection biologique) [9].
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La lignine ou « les lignines » sont des polymeéres tridimensionnels provenant de la
polymérisation radicalaire de trois alcools phénylpropénoiques dont la structure, dépendant de
I’espeéce végétal ; est indiquée sur la figure 1.10: 1’alcool coumarylique, I’alcool coniférylique et
I’alcool sinapylique. La lignine est totalement amorphe et hydrophobe. Elle n'est pas hydrolysée
par les acides, mais soluble a chaud dans la soude, facilement oxydée et facilement condensable
avec du phénol [8,16].

OH oH OH
OH OH o

alcool coumarique  alcool coniferylique alcool sinapylique

Figure I .10 : Structure des précurseurs de la lignine.

1.3.4.3. Les hémicellulose :

Les hémicelluloses représentent le 3éme composant principal juste apres la cellulose et la
lignine, avec une proportion en poids d’a peu prés 25% de la biomasse [9]. 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 régulieres a la
fois par la présence de différentes unités dans leurs chaines et/ou de ramifications [17], et sont
constituées de monomeres glucidiques variés, tels que, le xylose, le mannose, le galactose, le
rhamnose et I’arabinose. L'hémicellulose est trés hydrophile, soluble dans les solutions alcalines
et facilement hydrolysée dans les acides [8,16].
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Figure I .11 : Molécule de I’hémicellulose [18].

1.3.4.4. Les pectines :

Les pectines se trouvent a la fois dans la lamelle moyenne et la paroi primaire des cellules,
présentes avec de moindres quantités que la cellulose et la lignine mais qui restent un élément
d’une importance significative Comme les hémicelluloses, elles permettent de maintenir la
cohésion entre les cellules des tissus végétaux ou elles jouent le role de ciment intercellulaire,
responsables de la rigidit¢ et de la cohésion. Elles sont associées a d'autres composants
chimiques membranaires (cellulose, hémicellulose, lignine) par des liaisons physiques et/ou
chimiques.

Ce polysaccharide anionique linéaire est constitué majoritairement d’unités o-
Dacidegalacturonique joints en a (1-4) par une liaison glycosidique.

Des molécules de Lrhamnose (1-4%) sont parfois introduites dans la chaine en a(1-2) produisant
des irrégularités. Plusieurs glucides neutres tels le galactose, le glucose, le rhamnose, 1’arabinose
et la xylose participent a sa structure par la formation de chaines latérales (Figure 1 .12) .

Figure I .12 : Molécule de pectine.
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Le tableau 1.1 illustre les compositions chimiques de quelque type des fibres végétales.

Fibre Cellulose Hémicellulose Lignine Graisses
(%) (%) (%) (%)
Bagasse 55.2 16.8 253 /
Bambou 26-43 30 21-31 /
Lin 71 18.6-20.6 2.2 1.5
Kénaf 72 20.3 9 /
Sisal 65 12 9.9 2
Chanvre 68 15 10 0.8
Ramie 68.6-76.2 13-16 0.6-0.7 0.3
Palmier dattier 32-35.8 22.4-28.1 26.7-28.1 7
Jute 61-71 14-20 12-13 0.5

Tableau 1.1 : Composition chimiques de quelques types des fibres végétales [18].

I.3.5. Caractéristiques physique et mécaniques des fibres végétales :

La diversité dans les proportions des composants chimiques des fibres végétales entraine une
diversité des propriétés physico-mécaniques de ces fibres. De nombreuses études ont démontré
que les fibres végétales présentent une gamme variée de propriétés mécaniques, méme au sein
d'une méme espéce. Cette variation des propriétés constitue I'un des inconvénients des fibres
végétales par rapport aux fibres synthétiques.

En regle générale, une fibre végétale se distingue physiquement par son diameétre, sa porosité, sa
densité, son contenu en eau et son taux d'absorption d'eau. Sur le plan mécanique, elle se
caractérise par sa résistance a la traction et a la rupture, ainsi que par son module d'¢lasticité
[19].En général, la résistance a la traction et le module de Young des fibres augmentent avec une
concentration accrue de cellulose. Les fibres végétales sont généralement des renforts efficaces
pour les matrices thermoplastiques ou thermodurcissables en raison de leur résistance
relativement ¢€levée et de leur faible densité [20].

En outre, il convient de noter que la structure cellulaire des fibres végétales peut également
influencer leur propriétés physico-mécanique, Le diameétre et 1’orientation des fibres jouent un
role crucial dans leur comportement mécanique, De plus, les conditions de croissance de la
plante ainsi que les techniques de transformation des fibres peuvent également affecter
considérablement leurs caractéristique physique et mécanique [19].

Les tableaux 1.2 et 1.3 montrent la variation des propriétés physico- mécaniques de différentes
especes des fibres.
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Propriétés Densité Longueur Diamétre Conductivité

(g/cm3) (mm) (um) thermique
(W /Km)

Coco 1.15-1.46 20-150 10-460 0.047

Palmier 0.9-1.2 20-250 100-1000 0.083

dattier

Chanvre 1.4-1.5 5-55 25-500 0.115

Sisal 1.33-1.5 900 8-200 0.07

Tableau 1.2 : propriétés physique de certaines fibres végétales [21].

Propriétés Diametre Force Module Allongement a
(um) de traction de Young la rupture

(MPa) (GPa) (%)

Jute 25-200 393-773 13-26.5 1.16-1.5

Lin 10-40 600-2000 12-85 1-4

Sisal 50-200 468-640 9.4-22.4 3-7

Coton - 287-800 5.5-12.6 7-8

Fibre de Coco 100-450 131-175 4-6 15-40

Palmier dattier 100-1000 58-203 2-7.5 5-10

Tableau 1.3 : diamétre et propriétés élastique de certaines fibres végétales [22].

1.3.6. Application des fibres végétales :

Pendant plusieurs décennies, les ressources naturelles ont été exploitées pour produire une large
gamme de produits, comprenant a la fois des produits de base et des produits technologiques
avancés. Des fibres naturelles telles que le doum, l'alfa, le chanvre, la fibre de coco et la bagasse
de canne a sucre ont été utilisées dans la fabrication de textiles, de cordages, de toiles et de
papiers. Depuis le début du XXe siecle, il y a eu des avancées dans le domaine des matériaux
composites, qui ont été utilisés dans la fabrication de tubes et de tuyaux pour 1'électronique,

améliorant ainsi les performances et I'efficacité de cette industrie essentielle.

Actuellement dans les pays de I'UE, environ 75% du poids total des véhicules hors d'usage est
recyclé, dont 25%, appelés broyage des résidus de I’automobile, sont éliminés comme le remblai
en raison de leurs complexité. La réduction de ce pourcentage reste un défi majeur, I’End-of-Life
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Véhicule (ELV) Directive Européenne stipule que d'ici 2015, seulement 5% du poids du véhicule
peut étre ¢liminés dans des sites de décharge. L’utilisation des matériaux qui se dégradent
naturellement aprés leur utilisation est une maniere d'éviter la complexité du recyclage. C’est
dans ce sens que les chercheurs ont, depuis quelque temps développé I'utilisation des dérivés de
fibres de jute, de chanvre, de lin, de sisal, et de noix de coco, a partir des matiéres végétales
telles que BAST (I’extérieur de la tige), afin de renforcer le polymere. Ces fibres cellulosiques
offrent une haute rigidité spécifique (par rapport aux poids) et ont peu d’impacts
environnementaux par rapport aux produits issus de fibres synthétiques. Elles ont fait leurs
preuves parmi les matériaux d’intérieur des véhicules [23-24]. En Europe, les constructeurs
automobiles utilisent des tapis fabriqués a base d’abaca. Notamment, le lin et le chanvre sont
utilisés dans la fabrication des portes a panneaux pressés, tablettes arriére, dossiers de siége,
boucliers moteur et appuie-téte [25].

Pour les consommateurs, les composites a base de fibres naturelles dans les voitures fournissent
une meilleure isolation thermique et acoustique, par rapport aux fibres synthétiques. Ils réduisent
¢galement l'irritation de la peau et du systéme respiratoire. Les composites a fibres naturelles
offrent également de vastes possibilités d’exploitation en tant que matériaux de remplacement,
en particulier les substituts du bois sur le marché de la construction [26]. Divers produits
composites basés sur la fibre naturelle, tels que les stratifiés, les panneaux, les cloisons, les
cadres de portes, les volets, et toiture constituent une alternative aux matériaux existants.
D'autres applications de 1'utilisation des fibres dans la matrice polymére sont présentes, comme
la conservation des sols [24], la fabrication du matériel de sport et de plus en plus dans le secteur
du sport automobile, en raison de leur potentiel de réduction de masse. Les structures d'impact
dans le sport automobile sont tenues d'agir a la fois comme éléments porteurs et des dispositifs
pour 'absorption d'énergie [27].

1.3.7. Avantages et inconvénients des fibres végétales :

La biodégradabilité des fibres peut étre considérée comme un avantage, mais elle peut présenter
aussi un inconvénient. Pour le recyclage, ¢’est un avantage certain. De toute manicre, il n’existe
pas de picces industrielles a durée de vie illimitée. Tout matériau est voué a devenir déchet.

L’utilisation de ce type de matériau (a base de fibres végétales) impose, par une conception
réfléchie, de placer la structure en matériaux composites en dehors des conditions de
biodégradabilité. Cette démarche est appliquée depuis longtemps pour les ouvrages en bois qui
sont tres sensibles a certaines conditions d’environnement climatique extrémes.

Un autre inconvénient que peut présenter l'utilisation des fibres naturelles dans le renforcement
des matériaux composites est la faible adhérence interfaciale fibre/matrice, or l'efficacité de
renforcement des fibres naturelles dépend surtout de la capacité¢ de transférer l'effort de la
matrice aux fibres et par conséquent de la bonne adhésion a l'interface fibres naturelles/ matrice.
Le tableau 1.4 présente les avantages et inconvénients des fibres végétales comme renfort de
matériaux composites.
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Avantages Inconvénients
v un recyclage facile (combustion). v" une calibration difficile.
v' Demande peu d’énergie pour étre v" une méthode de mise en ceuvre
produite. difficilement reproductible (non
industrielle).

v" Faible cot.
v' des propriétés physiques non

v' De bonnes propriétés mécaniques reproductibles.

spécifiques (résistance et rigidité).
Généralement, proches de celles des
fibres de verre (module d’Young).

v’ la quantité et la qualité des fibres
dépendent de I’environnement et de
I’humidité.

v Neutre pour I’émission de CO2. o ‘

v" Pour des applications industrielles,

v Ressource renouvelable. demande la gestion d’un stock.

v' une reprise en eau importante : 8 ou

v' Pas de résidus aprés incinération. LA
10 % du taux d’humidité.

v’ Bonne isolation thermique et

‘ v .
acoustique. Fibres anisotropes.

v' Pas d’irritation cutanée lors de la
manipulation des fibres. v’ Renfort discontinu.

v Non abrasif pour les outillages.

Tableau 1.4 : avantages et inconvénients des fibres végétales comme renfort de matériaux
composites [28].

Certains défauts tels que la faible capacité¢ d’imprégnation, I’adsorption élevée d’humidité et
I’incompatibilit¢ avec les matrices polyméres peuvent étre €liminés grace a des traitements
chimique ou physique.

I.4. Cynodon :

1.4.1. Définition de Cynodon :

Le Cynodon est une plante vivace a climat chaud avec un systéme étendu de rhizomes rampants
et de stolons. Bien qu'il pousse généralement prostré au sol, il peut atteindre 1,5 pied de haut,
notamment dans des conditions quelque peu ombragées. Le Cynodon est couramment cultivé
comme gazon ou fourrage dans les régions tropicales a tempérées chaudes. En raison de son
habitude rampante vigoureuse, c'est une mauvaise herbe nocive dans de nombreuses situations
ou l'humidité est abondante en saison chaude. Le contact avec les plantes peut causer des
dermatites chez les personnes sensibles, et le pollen est un allergéne courant (figure 1.13).
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Figure I .13 : Cynodon.

Classification systématique
Regne Plantae
Sous-régne Tracheobionta
Division Mangnoliophyta
Classe Liliopsida
Sous-classe Commelinidae
Ordre Cyperales
Famille Poaceae
Genre Cynodon

Tableau L.5 : classification systématique de Cynodon.

1.4.2. Description de Cynodon:

Les rhizomes et les stolons de Cynodon sont minces, robustes et écailleux, produisant des racines
aux nceuds. La plupart des rhizomes poussent dans les 2 premiers pouces du sol, mais certains
peuvent s'étendre a des profondeurs de plus d'un pied. Les rhizomes survivent a une
déshydratation et a une sécheresse considérables, mais pas a des périodes prolongées de
températures de gel ou a I'exposition au soleil. De petits fragments de rhizomes et de stolons
génerent facilement de nouvelles plantes. Les plantes entrent en dormance et le feuillage devient
brun lorsque les températures nocturnes descendent en dessous de zéro, lorsque la température
moyenne en journée est inférieure a 10°C (50°F), ou lorsque la durée du jour diminue. Les
rhizomes et les racines entrent en dormance a des températures du sol inférieures a 18°C [29].

Les tiges aériennes sont plus ou moins dressées, minces et peuvent étre ramifiées. Les feuilles
sont plates et flexibles, généralement moins de 2,5 pouces de long. Il y a généralement de longs
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poils autour de la région du col, en particulier sur les bords. Son inflorescence est en ombelle,
avec généralement 4 a 8 branches en forme de Spike de 1,5 a 3 pouces de long. Le Cynodon se
reproduit végétativement a partir de ses rhizomes et de ses stolons, et par semences. Les
fragments de rhizomes et de stolons se dispersent avec le mouvement du sol. Les graines se
dispersent avec l'eau, le mouvement du sol, les machines agricoles et paysageres, en tant
qu'impuretés de semences commerciales, dans les aliments pour animaux et la litiére, et avec
d'autres activités humaines. Les graines germent du printemps a 1'automne lorsque les conditions
de température et d'humidité sont favorables. Certaines graines survivent 3 a 4 ans dans des
conditions sur le terrain, mais la plupart germent dans les deux ans (figure 1.14) [29].

wpikelet

inflorescemnce

rachis

Stodor
rhiEome

cataphyil

Figure I .14 : Composants du Cynodon.
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II.1. Introduction:

Les pressions environnementales mondiales et les nouvelles réglementations sur le recyclage
des matériaux composites ont stimulé les efforts des constructeurs et des industriels pour
développer de nouveaux matériaux a partir de sources renouvelables. De nombreux chercheurs
se consacrent a trouver des alternatives aux produits dérivés de la pétrochimie dans le but de
créer des composites avec une empreinte écologique améliorée. Les matériaux agro-composites
ou bio composites connaissent une croissance annuelle d'environ 50 %, offrant des perspectives
prometteuses a moyen et long terme, bien que leur utilisation reste actuellement minoritaire.
L'intégration de fibres naturelles dans des matrices polymeres, qu'elles soient biodégradables ou
non, présente des avantages significatifs par rapport aux fibres traditionnelles telles que le verre,
grace a leur faible densité, leurs bonnes propriétés mécaniques et leur colt réduit.

I1.2. Présentation des matériaux composites

I1.2.1.Définition :

Le matériau composite est un assemblage d'au moins deux matériaux non miscibles (mais
ayant une forte capacité¢ d'adhésion). Cela constitue un nouveau matériau aux propriétés
supplémentaires que chaque ¢élément seul ne possede pas. Ainsi, le phénomene qui se produit
permet d'augmenter la qualité de la matiére pour certaines utilisations. La mati¢ére devient ainsi
plus légere, rigide, etc. Pour toutes ces raisons et pour la qualit¢ du matériau, Le Composite est
de plus en plus utilisé et pour de diverses applications.

Figure I1.1: Matériau composite.
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I1.2.2. Caractéristiques générales

Un matériau composite (comme son nom I’indique) est composé de plusieurs constituants,
d’une phase continue appelée matrice (liant) et d’une ou plusieurs phases discontinues appelées
renfort ou fibre, généralement plus dure et confie au matériau des propriétés mécaniques €levées.
Dans le cas de plusieurs phases discontinues, le composite est appelé hybride [1].

En plus de ces deux constituants de base, il faut ajouter une interface qui assure la
compatibilité renfort-matrice et transmet les contraintes de I’un a autre. Des produits chimiques
entrent dans la composition mais n’interviennent pas dans le calcul des structures composites.

Les propriétés des matériaux composites résultent des :
- Propriétés des matériaux constituants,
- De leur distribution géométrique,

- De leur interaction.

Ainsi pour procéder a la description du matériau composite, il est nécessaire de spécifier :

- La nature des constituants et leurs propriétés,
- La géométrie du renfort et sa distribution,

- La nature de I’interface renfort-matrice,

o '\.
. .

' RENFORT |

-

#

(COMPOSITE)
{ CHARGES ET ADDITIFS )

" -

Figure I1.2: Structure d’un matériau composite
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I1.2.3.Constitution d’un matériau composite:
I1.2.3.1. Matrice:

La matrice permet de lier les fibres du renfort entre elles, ainsi que de répartir les
efforts (résistance a la compression ou a la flexion). Elle est facilement déformable et assure la
protection chimique des fibres. Dans un grand nombre de cas, la matrice constituant le
matériau composite est une résine polymere [2].

On peut décomposer les matieres plastiques en deux grandes classes :
Les thermoplastiques et les thermodurcissables. Cette distinction se base sur leurs structures
moléculaires et leur comportement sous I'effet d'une forte température [3].

Organigues Minérales
f | |
||hmmndurﬂissames‘ Elastomeéres ‘ thmmwlaﬁt'rques Metalligues
Polyesters Polyamide CEramigues
Phénoliques Palycarbonate
Epaxy Polyester saturé

Figure I1.3: Déférentes familles de matrice
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11.2.3.2.Les renforts :

Les renforts permettent d’améliorer les propriétés physico-chimiques des matériaux (par
exemple, la résistance aux acides et bases pour le stockage de produits chimiques), mais aussi
les propriétés mécaniques (résistance a la compression, a I’impact, 1’abrasion...), électriques
(résistance électrique, conductivité,...). Elle permet aussi de faciliter la mise en ceuvre et de
réduire le colit de fabrication d’un matériau.

Les différentes familles de charges peuvent étre décomposées et classées suivant leur type :

Renforts

“u_-.'.-_u.l'

Organique Inorganicue

renforts
naturels

Polymeres Verres Céramiques M métaux

SiC, alumine,
carbone...

Chanvre, lin,
sole...

Aramide,
polyester...

Figure 11.4 : Différents renforts existent.
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I1.2.4.Classification des matériaux composites :

Les composites peuvent étre classés suivant la nature des composants ou suivant la forme des
composants.

I1.2.4.1. Classification suivant la nature des constituants :

La nature du matériau constituant la matrice permet de répertorier trois grandes classes de
composites : les composites a matrice organique (polymere) (C.M.O.), les composites amatrice
métallique (C.M.M.) et les composites a matrice céramique (C.M.C.) Classification selon la
nature de la matrice et le type de renfort qui lui convient :

Composites a matrice organique (polymere) :
Des fibres minérales: verre, carbone, etc.
Des fibres organiques: Kevlar, polyamides, etc.

Des fibres métalliques: bore, aluminium, etc.
Composites a matrice métallique :
Des fibres minérales: carbone, carbure de silicium (Sic);

Des fibres métalliques: bore;

Des fibres métallo-minérales: fibres de bore revétues de carbure de silicium (B Sic).

Composites a matrice minérale (céramique)
Des fibres métalliques: bore;

Des particules métalliques: cermets;

Des particules minérales: carbures, nitrures, oxydes réfractaires. Un matériau composite est un
assemblage d’au moins deux matériaux non miscibles avec une forte capacité d’adhésion. Le
nouveau matériau ainsi €¢laboré posseéde des performances supérieures a celles des €éléments pris
séparément. A ces deux composants principaux peuvent s’ajouter des additifs qui permettent de
modifier I'aspect, ou les caractéristiques du matériau.

11.2.4.1.1. Composites a matrice organique (polymeére) (C.M.O) :
L’utilisation des C.M.O. reste limitée au domaine de températures inférieures

a 200°C. Deux types de matrices sont utilisés : les thermodurcissables et les thermoplastiques.
11.2.4.1.2. Composites a matrice métallique (C.M.M.) :

Pour des applications de haute température jusqu’a 600°C. Les métaux ou alliages
métalliques, utilisés dans la fabrication des C.M.M., sont généralement choisis en fonction de
leurs propriétés spécifiques dans I’état non renforcé. Ainsi, 1’aluminium, le titane et le
magnésium sont les métaux les plus couramment utilisés. Les procédés de fabrication des
C.M.M. diffeérent selon que la matrice se trouve, lors de I’introduction des renforts, a 1’état
liquide (forgeage liquide, fonderie moyenne pression, ...), dans un état semi-solide (rhé
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moulage) ou dans I’état solide (métallurgie des poudres). Les C.M.M. présentent de bonnes
caractéristiques mécaniques spécifiques, une bonne résistance en température et aux chocs
thermiques ainsi qu’une bonne résistance a ’usure et a 1’abrasion. Toutes ces aptitudes sont
mises a profit dans la fabrication de piéces de structure (carters, inserts...) et d’organes
fonctionnels (bielles, soupapes...) travaillant a haute température [4].

11.2.4.1.3. Composites a matrice céramique (C.M.C) :

Sont utilisés lorsque les températures sont supérieures a 1000°C. Dans ce type de composite,
le renfort est généralement constitu¢ de fibres longues en carbone, en silice ou en carbure de
silicium, assemblées par tissage multidimensionnel. Ce renfort poreux est infiltré par la matrice
(carbone, silice, carbure de silicium) qui se trouve soit en phase liquide soit en phase gazeuse. La
derniére étape d’¢élaboration consiste a densifier le composite par frittage sous haute pression a
haute température. Ces matériaux sont développés essentiellement dans le domaine aérospatial
(disques de frein, tuyeres, volets, tuiles ablatives...), le spatial, le nucléaire, le militaire, et le
freinage (freins carbone) en raison de leur haute résistance thermomécanique spécifique [4].

11.2.4.2. Classification suivant la forme des constituants :

Le domaine des matériaux composites est trés vaste. Ceux-ci peuvent étre divisés en trois
types. Le Tableau II.1 présente une classification schématique des matériaux composites en
fonction de la forme des constituants. Nous y distinguons trois catégories principales: les
composites renforcés par des particules, les composites renforcés par des fibres et les composites
structuraux. Chacune de ces catégories se divise en au moins deux sous catégories [5].

Matériaux composites

Structuraux Renforcés par des Renforcés par des
fibres particules

Stratifiés | Sandwich | Continue | Discontinue | Grosses | Trés fines
Fibres Fibres particules | particules
longues courtes

Tableau I1.1 : Classification suivant la forme des constituants
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11.2.4.2.1. Composites a fibres :

Un matériau composite est un composite a fibres si le renfort se trouve sous forme de fibres.
Les fibres utilisées se présentent soit sous forme de fibres continues, soit sous forme de fibres
discontinues : fibres coupées, fibres courtes, etc. L'arrangement des fibres, leur orientation
permettent de moduler comme on veut les propriétés mécaniques des matériaux composites, pour
obtenir des matériaux allant de matériaux fortement anisotropes a des matériaux isotropes dans
un plan [6].

Le concepteur posseéde donc 1a un type de matériau dont il peut modifier et moduler a volonté
les comportements mécanique et physique en jouant sur les parameétres suivants :

o lanature des constituents,

o la proportion des constituents,

o l'orientation des fibres, L'importance des matériaux composites a fibres justifie une étude
exhaustive de leurs comportements mécaniques. La présente étude sera essentiellement
consacrée par la suite a 1'étude (la caractérisation) d’un type de ces matériaux.

11.2.4.2.2. Composites a particules :

Un matériau composite est dit composite a particules lorsque le renfort se trouve sous forme
de particules. Une particule, par opposition aux fibres, ne posséde pas de dimension privilégiée

[6].

Les particules sont généralement utilisées pour améliorer certaines propriétés des matériaux ou
des matrices, comme la rigidité, la tenue a la température, la résistance a l'abrasion, la diminution
du retrait, etc. Dans de nombreux cas, les particules sont simplement utilisées comme charges
pour réduire le colit du matériau, sans en diminuer les caractéristiques.

Le choix de I'association matrice particules dépend des propriétés souhaitées. Par exemple, des
inclusions de plomb dans des alliages de cuivre augmenteront leur facilité d'usinage.

Des particules de métaux fragiles tels le tungsténe, le chrome et le molybdéne, incorporés dans
des métaux ductiles, augmenteront leurs propriétés a températures élevées, tout en conservant le
caractere ductile a température ambiante.

Les cermets sont également des exemples de composites métal-céramique a particules, adaptés a
des utilisations a températures €levées. Par exemple, les cermets a base d'oxydes sont utilisé€s
pour les outils de coupe a vitesse €levée, et pour les protections a hautes températures [6].

I1.2.4. 3.Classification des composites selon propriétés mécaniques:
On distingue :

v Les matériaux composites dits de grande diffusion GD dont les propriétés mécaniques
sont plutdt faibles mais d'un colit compatible avec une production en grande série ;

v Les matériaux composites dits de hautes performances HP, présentant des propriétés
mécaniques spécifiques €levées et un colit unitaire important. Ce sont les plus employ¢€s
en aéronautique et dans le spatial
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I1.2.5. Application des composites a base des fibres végétales :

Les matériaux composites sont généralement utilisés dans déférentes secteurs :

Les batiments, les ponts et les structure tells que les coques de bateaux, les panneaux de piscine, les
carrosseries de voiture de course les cabines de douche, les baignoires, les réservoirs de stockage,
I’imitation granites et les éviers et comptoirs en marbre de culture ils sont également de plus utilises dans
les applications automobiles générales

I1.3. Principaux avantages et inconvénients des composites :

Si la production des composites fibre-résine trouve de plus en plus de place dans I’industrie,
c’est parce que la fibre utilisée présente plusieurs avantages et peu d’inconvénient.

Avantages Inconvénients

Faible cout et disponibilité. Peu d’adhérence fibre-matrice.

Ressources renouvelables avec un caractére | Absorption d’eau.

écologique.

Biodégradabilité. Faible résistance a ’humidité conduit au
gonflement.

Propriétés mécaniques élevées. Mauvaise tenue au vieillissement
(blanchiment, odeurs).

Pas d’irritations cutanées lors de la Faible tenue thermique

manipulation.

Non abrasive pour les outillages. Nécessité de traitement a certains risques
(moisissure par exemple).

Pas de résidus apres incinération. Variation de qualité en fonction du lieu
de croissance, de la météo

Tableau I1.2 : Avantages et inconvénients des composites.
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I1.4. Facteurs influant sur les propriétés des matériaux composites :

Le renforcement des matériaux thermoplastiques par des fibres végétales est gouverné par les
parametres suivants: dispersion de la fibre, adhésion fibre/matrice et I’effet de I’humidité.

I1.4.1. La dispersion de la fibre :

La dispersion du renfort conduit a un mélange plus ou moins homogene des composants qui
influence propriétés physico-mécaniques du matériau composite. En effet, les fibres ont tendance
a se regrouper et a s’agglomérer ce qui crée des hétérogénéités.

L’orientation des fibres génére une anisotropie, qui détermine des «Axes forts » pour le
polymére, selon lesquelles les fibres seront sollicitées longitudinalement (direction la plus
résistante de la fibre) [8].

11.4.2. L’orientation de la fibre :

L’orientation des fibres est un autre facteur important qui influe sur le comportementdes
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 renforcement maximal.
Le degré de renforcement dans les composites a base des fibres, dépend beaucoup de
’orientation individuelle de chaque fibre par rapport a I’axe d’étirement.

Li et ses collaborateurs ont permis d'établir expérimentalement que la force nécessaire pour
arracher une fibre orientée d'un angle 6 quelconque est supérieure a celle qui est suffisante pour
arracher une fibre orientée perpendiculairement au plan de référence (6=0) [9] .

I1.4.3. Influence de la nature et la quantité des constituants :

L’augmentation du pourcentage de renforts améliore quasi systématiquement la rigidit¢ d’un
composite. Cependant, une trop grande quantité¢ de renforts implique une adhésion plus difficile
qui conduit a une baisse de performances dans certains cas. D’apres la littérature, il est assez peu
fréquent de trouver des composites fabriqués qui contiennent un pourcentage de fibres supérieur
a 50-60%, sans rencontrer de nombreuses difficultés lors du moulage. Plusieurs études ont
montrés qu’a partir d’un taux de 50% en fibres, le matériau devient rugueux et la surface
présente des ruptures. L’augmentation de la proportion de fibres lignocellulosiques a aussi pour
conséquence directe, la multiplication des problémes liés a 1’'usage d’un matériau biologique
hygroscopique et putrescible [10].

11.4.4. L'effet de I'humidité :

Les propriétés mécaniques des composites renforcés par des fibres naturelles peuvent étre
réduites en grande partie dans des conditions humides. C'est une préoccupation profonde car il y
a des potentielles d’applications extérieures, ou I’absorption d'humidité peut avoir une influence
significative sur ces matériaux. Les liaisons entre les fibres naturelles (qui contiennent
I'hydroxyle et d'autres groupes polaires) et les matrices relativement hydrophobes de polymere
seraient affaiblies avec la prise d'eau élevée. L’interface affaiblie va causer la réduction des
propriétés mécaniques des composites. Par conséquent, l'effet de I'humidité sur les propriétés
mécaniques est essentiel pour les applications des composites renforcés par des fibres naturelles.

24



Chapitre 11 Les matériaux composites et le traitement chimique

A cet égard, la résistance a I'eau de ces matériaux a pu étre améliorée par la modification des
fibres [11].

Humide

Figure IL.5 : Schéma de Mod¢le d'adhésion inter-fibres dans le cas des liaisons
hydrogéne en phase humide et séche [12].

Bisanda et ses collaborateurs ont étudié 1’effet du traitement chimique de la surface des
fibres de sisal par le silane, sur 1'évolution des propriétés mécaniques et physiques des
composites époxyde/fibres de sisal. Les résultats ont montré que les deux traitements montrent
une amélioration de la résistance a I’absorption d’eau des composites [13].

11.4.5. Adhésion fibre-matrice

Deux matériaux (fibre - résine) de nature et de propriétés différentes, peuvent conduire a la
formation de véritables interphases aux propriétés intrinseéques. Ces interfaces et interphases
doivent étre en mesure de supporter toutes les contraintes mécaniques, Résiduelles ou externes,
et de les transmettre de la matrice a la fibre pour que les matériaux composites présentent les
propriétés mécaniques a I’usage requises [14].

Freire et ses collaborateurs ont étudi¢ les propriétés mécaniques, morphologiques et
I’absorption d’eau des composites polyéthyléne basse densité chargé de fibres cellulosiques non
modifiées et modifiées. La modification de la surface des fibres améliore 1’adhésion inter faciale
avec la matrice polymérique, augmente les propriétés mécaniques et diminue le taux
d’absorption d’eau [15].

Liao et ses collaborateurs ont étudié I’influence des fibres de bois modifiées chimiquement
sur les propriétés des composites de polyéthyléne a basse densité/fibres de bois. Le traitement a
montré une amélioration des propriétés mécaniques comparés aux composites a fibres de bois
non traitées [16].
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I1.5. Amélioration de la compatibilité charge-matrice :

Une des difficultés de la fabrication des composites est de créer une bonne adhésion entre
les fibres et la matrice. La nature hydrophile des fibres végétales est a 1’origine du manque de
compatibilité¢ avec la matrice plus hydrophobe. Trés peu de liaisons existent entre la phase
renfort et la phase matrice. Cette incompatibilité provoque une mauvaise dispersion des fibres
dans la matrice et la formation d’un matériau hétérogéne [17].

Plusieurs études ont déja tenté¢ de modifier les propriétés de surface des fibres de cellulose afin
d’améliorer leur adhésion avec une matrice polymérique.

I1.5.1.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 polymeres. Les différents traitements qui peuvent étre appliqués sont
généralement classés en deux catégories : chimiques et physiques. On s’intéresse dans cette
partie plutdt 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 réalit¢ a modifier la cellulose, composant majoritaire
des fibres. La conformation spatiale de la cellulose controle ses propriétés chimiques et
physiques. En effet, la zone amorphe est beaucoup plus accessible a 1’attaque des réactifs que la
zone cristalline [18].

Les modifications chimiques qui ont ét¢ menées sur les fibres naturelles dans la littérature,
ont entrainé une amélioration de la qualité¢ de surface qui adhére bien a la matrice polymére En
conséquence, il existe de nombreuses méthodes chimiques importantes dans ce Domaine.

I1.5.1.1.1e traitement chimique :

Le traitement chimique 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 généralement cassées.

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 rigidité des fibres
[19].

les traitement chimique des fibres végétales les plus adaptes sont généralement
I’acétylation, traitement alcaline, de silane, de benzoilation, de peroxyde et eux agents
d’accouplement mallates. 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.
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I1.5.1.1.1. Le traitement alcalin (NaOH) (mercerisage) :

Il représente la méthode le plus commune pour produire des fibres de haute qualité. Ce
traitement améliore 1’adhérence de l’interface et réduit le diamétre des fibres (la lignine et
’hémicellulose ont'et e dissout), augmentant ainsi le rapport d’aspect. Ce qui conduit une
augmentation des propriétés mécaniques [20]. 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 IL.1).

Fibre-OH + NaOH —> Fibre-O-Na™+ H,O

Equation II.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 diameétre des fibres et
augmente ainsi le facteur de forme (L/d) [21]. Par conséquent, on assiste a une meilleure
adhésion a I’interface fibre-matrice et a une amélioration des propriétés mécaniques. Par
I’¢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
ainsi que leur accessibilité [22].

Cellulose

(a) (b)
Figure I1.6 : Structure typique d8une fibre cellulosique non traitée

(a) et mercerisée (b) [22].
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L’utilisation d’hydroxyde de sodium pour le traitement alcalin entrainera un gonflement plus
important [23].

11.5.1.1.2. 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’influence de ce traitement chimique
sur les propriétés mécaniques du composite. Il 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 [24].

CH, CH,
Cell - OH+ CI1 -Si -R —» Cell - O -Si -R + HCI
CH, CH,

R:/i-CH, n-CH, n-CH,,, -C.H,_

Equation I1.2: traitement de silane sur les fibres végétales

I1.5.1.1.3. 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 14, les liaisons entre les fibres végétales traitées et la matrice
sont améliorées, car le permanganate de potassium (KMnQOy). Rend la surface des fibres végétale
rugueuse, et améliorer des propriétés de traction des composites [25 ; 26].

Le permanganate est un composé qui contient le groupe permanganate MnO-4.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 (les équations I1.3)
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Cellulose—- H+KMnO, ™" Cellulose-H-O-Mn—OK*..............

0] O
I I
Cellulose-H-O-Mn-OK~ _—  Cellulose +tH—-O-Mn—OK™*.........

| I
O O
Equation I1.3: principe de permanganate

La plupart des traitements au permanganate sont effectués en utilisant une solution de
permanganate de potassium (KMnO4) Dans ’acétone a différentes concentrations avec une
durée de trempage allant de 1 & 3 min apres un prétraitement alcalin [27 ; 28].

I1.5.1.1.4. Acétylation:

L’acétylation a été largement appliquée a la cellulose de bois afin de stabiliser la paroi
cellulaire et d'améliorer la stabilit¢ dimensionnelle ainsi que la dégradation. Le procédé consiste
a traiter les fibres végétales par 1’anhydride acétique en présence ou non d8un catalyseur acide,
comme il est montré ci-dessous (Equation 11.4).

o Acétylation en présence d8un catalyseur acide:

(CH:CO).0
Cellulose-OH - CH3COOH ____ 4  Cellulose-O-CO-CH: - H-O
Con H-S0:

o Acétylation en absence d’un catalyseur acide:

Cellulose-OH = CH:-CO-0-C0O-CH; —» Cellulose-0O-CO-CH; - CH;-CO-OH

Equation I1.4 : traitement acétylation sur les fibres végétales [29].
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I1.5.1.1.5. 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 I’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 I1.5) [30].

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

Equation II. 5 : principe du traitement au peroxyde [30]

I1.5.1.1.6. Benzylation:

Le chlorure de benzoyle est souvent utilisé pour la Benzylation des fibres. L’insertion du
groupement benzoyle (C6H5CO) dans la structure des fibres permet de réduire le caractere
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 d8un
traitement au chlorure de benzoyle (équation I1.6) [31].

Fiber—QH + NaOH — Fiber— O-Na* + H,0

0
. [

Fiber —O-Na-+CICX » —= Fiber — O— c@ + NaC

Equation IL6 : principe de Benzylation [31].
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I1.5.2. 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 a 50%
[32].

I1.5.3.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, 1’étirement, le traitement
thermique .Ces techniques ne causent pas de modification chimique. Dans ce qui suit on cite
quelques techniques tres répandus pour le traitement physique des fibres végétales.

11.5.3.1.Le Traitement au Plasma :

Le traitement au plasma par décharge ¢€lectrique (effet Corona ou plasma froid) consiste a
envoyer un gaz ionis¢ 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 1’exposition ont pour effet de modifier
la surface de la fibre et du polymere [33]

I1.5.3.2.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 [34]. Alcoxy ou éthoxy sont les groupes
terminaux réactifs qui ont une extrémité capable de réagir avec le type de la matrice et a ’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 (équation I1.7), en formant des liaisons covalentes stables sur la paroi
cellulaire [35].

@ O-H
o
O H, O-H .= =0 5i—CH ==CH,
. H.0 | X = : -
CH=CH-8i-0C:H; — CH:=CH-Si-O-H {Q
| ! / O=H
OC:Hy O-H i
| §.
- O—H = |
- Cellulose O"“x H | (— B 0 Si— CH=—CH,
8 —— Hemicellulose— O g8 \ E |
b= H 4 CH2=—=CH-8I—0-H— | & O—H
Lignin ——— 0~ | \
H O—H \ O—H

—
Lignin

—O_Srl —CH=—=CH,

0—H

Equation IL.7 : Réaction du silane avec des groupes OH de fibres naturelles [35]
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IL.5. 3. 3 .La Copolymérisation par Griffage:

C’est L’une des méthodes les plus communes. Ce procédé consiste, a greffer des
copolymeres a la surface des fibres, créant ainsi une zone active. Pour réaliser ce greffage, on
utilise de 1’anhydride maléique polypropyléne (MAH-PP), I’acylation ou le titanate. Le greffage
est permis car le benzoyle (C6H5-CO-) réagit avec le groupe hydroxyle (OH) de la fibre,
diminuant ainsi la nature hydrophile de la fibre traitée. Une réaction chimique s’opére ensuite
entre ces copolymeres épine dorsale et la matrice polymérique [36].

Les techniques classiques de greffage des fibres végétales exigent beaucoup de temps et
d’énergie. II a été constaté que le greffage sous radiations micro-ondes est le meilleur en termes
de consommation de temps et de rentabilité [37].

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 (équation IL.8)

O

;

| I A\ | d .
Fiber —O-Na* + CIC~{, , — Fiber O c—\  + NaCl

Equation I8 : Réaction possible entre cellulosique

OH et le chlorure de benzoyle.
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Chapitre 11 Les matériaux et les méthodes expérimentales
II1.1. Introduction:

L'utilisation de fibres végétales dans la fabrication de matériaux composites nécessite plusieurs
étapes pour comprendre en profondeur les propriétés physiques et chimiques de ces fibres
végétales, commencant par la préparation des fibres utilisées, puis leur traitement chimique,
jusqu'a leur utilisation dans la fabrication des matériaux composites, et enfin le test de leurs
propriétés physiques et mécaniques.

Dans ce chapitre, nous allons détailler les différentes techniques expérimentales utilisées et les
matériaux employés ainsi que les traitements effectués sur les fibres de Cynodon.

I11.2. Usine de Maghreb Pipe Industries:

I11.2.1. Définition d’usine:

L'usine de Maghreb Pipe a été fondée en 2004 et bénéficie d'une vaste expérience dans la
fabrication de systémes de tuyauterie pour divers usages tels que les systemes d'assainissement,
d'irrigation, d'eau potable et d'eau industrielle. Grace a son expérience développée au fil des ans,
l'usine a pu maitriser pleinement les technologies de production modernes pour offrir des
produits de haute qualité conformes aux normes internationales.

Figure IIL.1 : ’emplacement de 1’'usine Maghreb Pipe Industries.

I11.2.2. Matiéres premiére de ’usine:
Résines et leurs caractéristiques:

Les types de résines utilisées dans 1'usine se divisent en trois types: le polyester isophtalique, le
polyester orthophtalique et le vinylester. Ces résines se caractérisent par plusieurs propriétés
importantes telles que le durcissement a température ambiante, la résistance chimique et une
liaison tres forte avec les fibres de verre. Le polyester isophtalique et le polyester orthophtalique
peuvent supporter une température de service maximale d'environ 50 degrés Celsius. Le
vinylester se distingue par ses excellentes propriétés chimiques et ses propriétés mécaniques
¢levées dans les fibres renforcées. Les propriétés des résines sont mesurées chaque fois que
nécessaire selon le plan de controle qualité interne de 1’usine de Maghreb Pipe Industries et le
plan d'inspection (Figure II1.2).
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Figure II1.2 : résine orthophtalique et vinylester.
Les Fibres de verre:

Les fibres de verre peuvent étre divisées en deux types différents en fonction de leurs
compositions en verre (Figure I11.3):

e La fibre de verre "C" qui se distingue par sa résistance a la corrosion chimique.
e La fibre de verre "E" qui se distingue par sa trés haute résistance mécanique.

Ces types peuvent étre utilisés en fonction de leur composition et de leur structure interne et
externe sous différentes formes:

1. Assemblage de verre "C" sont utilisées comme renfort pour la premicre couche du stratifié.

2. Les matelas de fibres de verre coupées "E" sont utilisés dans les opérations de moulage a la
main telles que la fabrication des raccords.

3. Les couches continues de stratifi¢ en verre "E" sont utilisées dans les opérations de laminage
pour obtenir des structures non homogenes ou la résistance mécanique est répartiec dans la
direction des fibres continues.

4. Des couches de stratifiés coordonnées sont utilisées dans les opérations de moulage a la main
en alternant les couches de stratifiés coordonnées et les matelas pour renforcer la résistance
mécanique du stratifié.

Figure I11.3 : Fibres de verre type E et C.
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Sable de silice:

Le sable de silice (Si02) est principalement ajouté a la couche structurelle composite pour
augmenter 1'épaisseur et ainsi renforcer la dureté des tuyaux.

I11.2.3. Applications de 1'usine de Maghreb Pipe Industries :

Maghreb Pipe Industries fabrique et fournit des systémes de tuyauterie PRV pour répondre aux
besoins des applications dans divers domaines, tels que la distribution d'eau dans les zones
urbaines et industrielles, ce qui est vital, et il est nécessaire de prendre soin des réseaux
d'assainissement dans ces zones. De plus, le transport des eaux brutes nécessite une planification
minutieuse et une exécution précise. Les réseaux d'irrigation agricole doivent étre efficaces et
fiables, en plus de prendre en compte les réseaux d'assainissement pour une élimination
appropriée des eaux usées. Les points de collecte des eaux de refroidissement dans les usines
doivent étre soigneusement congus, et il faut respecter I'environnement lors du rejet des eaux
usées dans la mer.

I1 est également important de prendre soin des pipelines de transport maritime et des détroits des
rivieres pour assurer leur sécurité, ainsi que de garantir que les lignes de production des usines
industrielles sont avancées et efficaces. Les réseaux d'extinction d'incendie doivent étre préts
pour une intervention rapide, et il convient de manipuler avec précaution les liquides polluants et
les tuyaux d'évacuation des gaz d'échappement. Les enveloppes des puits et les pipelines
verticaux des puits de pompage doivent €tre robustes et fiables, et les tuyaux de force doivent
étre congus avec précision pour garantir l'efficacité. Il est nécessaire de procéder a une
¢limination appropriée du soufre des gaz de combustion, et le réseau de distribution et de
distribution de l'essence doit étre sir et fiable. Il est essentiel de prendre en compte les pipelines
d'évacuation des gaz d'échappement pour préserver l'environnement.

II1.3. Matériaux utilisées:

ITL1.3.1. Les fibres de cynodon:

Les fibres végétales utilisées sont celles du Cynodon en raison de leurs propriétés mécaniques
robustes et de leur disponibilité (Figure I11.4).

Figure I11.4 : les fibres de Cynodon.
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I11.3.2. Les produits chimiques:

Hydroxyde de sodium:

L’hydroxyde de sodium utilisée a été produite par la société « SIGMA-ALDRICH »

>
>
>
>
>
>

Formule générale : NaOH
Nom : hydroxyde de sodium
Masse molaire : 40 g/mol
Masse volumique : 2.13 g/em’
La couleur : blanc

Odeur : Inodore

Acide acétique :

YV VYV VY

Formule générale : C,H4O,
Masse molaire : 60.05 g/mol
Masse volumique : 1.049 g/cm
Point d'ébullition : 117.9 °C
Point de fusion: 16.6 °C

3

Phénolphtaléine:

II1.4. Techniques expérimentales:

Formule générale : CooH 404
Masse molaire : 318.31 g/mol
Masse volumique : 1.299 g/cm’
Point d'ébullition : 557.8 °C

Point de fusion: 260 °C

I11.4.1. Traitement chimique:

o Préparation d’hydroxyde de sodium NaOH :

Nous calculons les quantités de NaOH nécessaires pour préparée les concentrations qui seront
utilisées dans le traitement des fibres et les dissoudre dans I’eau distillée.

Les concentrations préparées sont de 2%, 4%, 6% et 8%. Nous préparons 1000 ml de chaque
concentration.

o Traitement des fibres par NaOH :

nous avons trait¢ les fibres de Cynodon en les divisant en quatre échantillons et en les
placant dans des solutions de NaOH (500 ml) de différentes concentrations (2%, 4%, 6% et 8%)
avec agitation magnétique, la durée de traitement de chaque étant de 4 heurs (figurelll.5) .
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Figure IIL5 : Traitement des fibres de Cynodon par NaOH.

o Neutralisé de NaOH :

Aprés avoir terminé le processus de traitement, les fibres de Cynodon a été filtrées des
solutions de NaOH, puis lavées a 1’eau distillée et vérifies pour présence ou I’absence de NaOH
a I’aide de la phénolphtaléine. Si le réactif change de couleur (rose), nous lavons a nouveau ces
fibres avec I’acide acétique (0.1 mol/l) et de 1’eau distillée, puis nous vérifions a nouveau a
I’aide de la phénolphtaléine 1’absence totale de NaOH. Aprées la neutralisation, nous plagons les
échantillons pour les faire sécher (figure II1.6).

CFTAY (e 19 T

CETAL  CFTAY  CFTAé CFTAR

Figure II1.6 : fibres de cynodon traitées.

I11.4.2. Broyage et tamisage des fibres:

Pour faciliter I'utilisation des fibres de Cynodon dans la fabrication de matériaux composites,
nous les avons broyées afin de réduire leur taille a I’aide d’une machine de broyage (figure I11.7).
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Figure I11.7 : machine de broyage.

Apres le broyage, nous avons tamisé 1’échantillon afin d’obtenir des fibres d’une taille de 1000
um (1 mm) (figure I11.8).

Figure IIL8 : le tamis utilis¢ 1000 pm.

UCE CFTAt CFTA% CFTAE CFTAS

Figure II1.9 : les échantillons finaux des fibres de cynodon.

I11.4.3. Préparation des matériaux composites :

Le processus de préparation des matériaux composites commence par la fabrication du moule aux
dimensions standard connues (longueur 110 mm; largeur 20 mm et 1’épaisseur 4 mm). Selon les
conditions réglementaires (ASTMD 790), nous enduisons les moules pour éviter I'adhérence du matériau
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composite a l'intérieur du moule, puis nous remplissons les moules avec des fibres de Cynodon,
distribuées dans tous les coins et surfaces du moule (figure I11.10).

Figure II1.10 : remplir les moules avec de fibres de Cynodon.

Nous préparons la résine (orthophtalique) mélangée au cobalt et ajoutons le catalyseur pour
chaque 100 gde résine, nous ajoutons 1 ml de catalyseur. Nous versons la résine contenant le
catalyseur sur les fibres tout en les remuant 1égérement pour répandre la résine dans le moule
(figure II.11).

Figure II1.11 : Imprégner les fibres avec de la résine.

Ensuite, les moules sont laissés a sécher, puis les moules des matériaux composites sont retirés
(figure 111.12).

Figure II1.12 : Les matériaux composites préparés.
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II1.5. Appareillage de mesure et caractérisation:

IIL.5.1. Diffraction des rayons X :

La diffraction des rayons X est une méthode efficace et non destructive pour analyser les
matériaux cristallins, fournissant des informations sur leurs structures cristallines, orientations
préférées et tailles de cristallite, notamment pour les matériaux nanométriques. Elle utilise
l'interférence des rayons X pour examiner les niveaux cristallins d'un échantillon, offrant une
vision de la distribution atomique dans les cristaux (figure I11.13).

Figure II1.13 : I’appareille de DRX (X-Pert PRO MPD).
Le principe de cette méthode (DRX) est basé sur la loi de Bragg.
ni=2dsin0
0: est la moitié de la déviation
n : est un nombre entier appelé «ordre de diffractiony.
d : 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 1'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 pics (figure I11.14).

Fawyons

Fayons emergents

incidents

Figure II1.14 : principe de loi de Bragg.
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I11.5.2. La spectroscopie infrarouge a transformé de fourrier (FTIR) :

La méthode d'analyse connue sous le nom de spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier
est une variante puissante de la spectroscopie infrarouge classique. Elle permet de déterminer les
liaisons et les groupes fonctionnels présents dans un échantillon, facilitant ainsi 1'analyse de sa
composition. FTIR capture le signal de maniére différente, permettant des mesures plus rapides
par rapport a la spectroscopie infrarouge traditionnelle (figure I11.15).

Figure I11.15 : ’appareille de FTIR utilisé (Cary 630 FTIR).

Lorsque le rayon infrarouge traverse 1'échantillon, une partie de son énergie est absorbée lorsque
la fréquence de vibration des liaisons correspond a celle du rayon infrarouge. Le spectrométre
détecte les absorptions d'énergie et enregistre la quantité absorbée pour chaque nombre d'onde
correspondant. Cette absorption d'énergie se traduit ensuite par une diminution de l'intensité du
rayon infrarouge, formant ainsi le spectre avec l'intensité et le nombre d'onde. Etant donné que le
spectre mesuré est celui de la combinaison air-échantillon, il est nécessaire d'enregistrer
également le spectre de l'air. La soustraction de ces deux spectres permet d'obtenir celui de
I'échantillon. Ce spectre est analysé en identifiant les pics, chaque pic correspondant a une
liaison ou une configuration caractéristique. En combinant les informations de chaque pic, il est
possible de déterminer les différents composants d'un échantillon hétérogeéne. La spectroscopie
infrarouge est ainsi un outil puissant pour les analyses qualitatives, bien qu'elle présente
l'inconvénient de ne pas permettre une analyse quantitative, c'est-a-dire la détermination des
proportions de chaque composant (figure I11.16).

deétecteur

echantillon

séparatrice

source 4

miroir fixe

miroir mobile

Figure II1.16 : représentation schématique de FTIR.

41



Chapitre 111 Les matériaux et les méthodes expérimentales

La spectroscopie infrarouge permet seulement de déterminer si un certain composant est présent
ou absent dans un échantillon a base de la présence ou 1’absence des pics correspondants. De
cette facon il est possible de comparer deux échantillons. Si un des deux a un grand pic et le pic
correspondant dans I’autre spectre est presque invisible, il est probable que le taux du composant
considéré soit plus faible dans le deuxiéme échantillon. Un deuxiéme inconvénient de la
spectroscopie infrarouge est que seulement certaines liaisons sont réactives sous un rayon
infrarouge, parce qu’il faut un moment dipdle, c’est-a- dire une répartition des électrons
asymétrique.

Par contre, un avantage est qu’il ne faut pas travailler sous vide car I’oxygéne et 1’azote dans
I’atmosphere ne possédent pas un tel moment dipdle et n’absorbent ainsi pas de rayons
infrarouges. Il est intéressant d’examiner les spectres de Luffa brute et des meilleures fibres
parce que cela donne une idée de la composition.

II1.5.3. La machine d’essai universelle (UTM) :

La machine d'essai universelle, ¢galement connue sous le nom de testeur UTM, de machine
d'essai de matériaux ou de cadre d'essai de matériaux, est utilisée pour tester la résistance a la
traction et la résistance a la compression des matériaux, ainsi que d'autres propriétés mécaniques
telles que la tension, l'application de contraintes de traction, de compression ou transversales.
Elle effectue également différents tests tels que le test de pelage, le test de flexion, le test de
tension, le test de flexion, le test de frottement, le test de ressort, etc. Les machines UTM ont
différents roles dénués de capacités ou commercialisées pour des industries et secteurs
spécifiques qui jouent des rdles uniques dans le développement de l'infrastructure, des routes et
des autoroutes. L'UTM est lI'un des meilleurs équipements polyvalents pour les laboratoires de
R&D ou le département de controle qualité. En termes simples, voici quelques exemples de ce
que les machines UTM peuvent faire :

e Test de traction : Lorsque vous prenez une seule piece de n'importe quoi et que vous tirez
ce matériau depuis son extrémité jusqu'a ce qu'il se casse en deux parties, une telle
mesure de tension/allongement est appelée résistance a la traction des matériaux.

e Test de compression : Il s'agit de la résistance a la compression des matériaux, ce qui
signifie que c'est complétement le contraire du test de résistance a la traction mentionné
ci-dessus, fondamentalement une pression maximale doit étre appliquée sur n'importe
quel objet jusqu'a ses points de rupture. C'est ce qu'on appelle la résistance a la
compression de n'importe quel objet. Ce test est ¢galement utile pour déterminer quelle

charge peut supporter les piliers des ponts, les poutres de construction, etc.

—

Figure II1.17 : la machine d’essai universelle (UTM).
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Chapitre IV

Résultats et discussions

IV.1 .Introduction :

Une des difficultés de la fabrication des composites est de créer une bonne adhésion entre les
fibres et la matrice. La nature hydrophile des fibres végétales est a I’origine du manque de
compatibilité avec la matrice plus hydrophobe. Trés peut de liaisons existent entre la phase
renfort et la phase matrice. Cette incompatibilité provoque une mauvaise dispersion des fibres
dans la matrice et la formation d’un matériau hétérogéne.

Plusieurs études ont déja tenté¢ de modifier les propriétés de surface des fibres de cellulose afin
d’améliorer leur adhésion avec une matrice polymérique.par exemple traitées alcaline.

IV.2 .Test FTIR sur les fibres de Cynodon:

La caractérisation des fibres végétales par FTIR permet de savoir les effets des traitements

chimiques pour amélioré les propriétés mécanique car préparation des matériaux composites.

Longueurd9onde (Cm-| Type de vibration Source Références
~3330 -OH elongation Polysaccharides De Rosa et al, 2010
Cellulose Lopattananon et al, 2006
~2918 -CH elongation e ’ Terpakova et al, 2012
hémicellulose
~2850 -CH elongation , C.e llulose, De Rosa et al, 2010
hémicellulose
~1730 -C=0 elongation , l?ectmes, Ouajai and Shanks, 200
hémicellulose
~1630 -OH Eau Ganan and Mondragon
~1513 , _CZC aromaqu.ue, Lignine Ganan and Mondragon
¢longation 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-O elongation Hémicellulose De Rosa et al, 2010
Lignine Sgriccia et al, 2008
~1160  Déformationanti | ¢y oo De Rosa et al, 2010
métrique de la liaison C
-CO,
~1030 . Cellulose De Rosa et al, 2010
-OH elongation
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Klongation des liaison 3-
~895 glucosidique des Polysaccharides | Gafiafi and Mondragon
anneaux de glucose
~660 -COOH deformation | Polysaccharides | Terpakova et al, 2012
830  -CH aromatique : Lignine | Ouajai and Shanks, 200
déformation hors plan

Tableau IV.1 : Vibration des groupes fonctionnels caractéristique des fibres brutes étudiées.

IV.2 .1.Test (FTIR) de fibre Cynodon avant traitement:

En analysé structure de fibre de Cynodon ou 1'on remarque une large bande dans les limites

de 3309,87cm™1 cette bande remonte a groupe hydroxyle élongation (OH) caractérisé par

polysaccharide, et une bande dans les limites 2908,25 cm™1 cette bande remonte a groupe (CH)

elle correspondent a cellulose+ Hémicellulose ,et le groupe hydroxyle (OH) esten 1611,14 cm™1

est indiqué l'existence de 1’eau absorbé, la bande 1374,45 cm™1 indique groupe (OH,CO

aromatique) est signe de l'existence de polysaccharide. Les groupements carbonyle et hydroxyle

1020,35cm™1 traduisent I'existence des celluloses (figure IV.1).

2908.25

T%

3309.87

FCNT

1611.14

1374.45

1020.35

T T T T T T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Cm-1

Figure IV.1 : courbe FTIR de Cynodon avant traitement (UCF).
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IV.2 .2.Test (FTIR) de fibre Cynodon aprés traitement:

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

composition de la surface des fibres apres traitement.

D’aprés la courbe de la(figure IV.2), On observe une large bande dans la limite 3280,05 cm™1 ,
cette bande est due principalement aux groupement hydroxyle élongation (OH) caractérisation
des polysaccharides. la bande 2895,21 cm™1 et le groupe (CH) elle correspondent a cellulose+
Hémicellulose, des groupement hydroxyles dans la bande 1601,82 cm™ traduisent 'existence de

I’eau absorbé.

IV.2 .3.Etudier des effets des traitements NaOH:

Les effets des traitements chimiques sur les fibres ont été analysées a 1'aide de FTIR des
fibres non traitées et alcalines (traité par NaOH) a différents sur le transmittance % et nombre
d’onde. on remarque pour les fibres traitées que cette bande a une transmutante faible et largeur
de pic( nombre d'onde) variable par rapport aux fibre non traitées. Cela indique la réduction de la
liaison hydrogene dans les groupes hydroxyles cellulosique.

FCT 44

2895.21
3280.05 1601.82

T%

1357.68

1011.97

T T T T T T T T T T T T T

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
-1

Cm

Figure IV.2 : courbe FTIR de Cynodon apres traitement (CFTA4).

45



Chapitre IV Résultats et discussions

FCT 64

1599.96

2889.61
32883.78

T%

1355.82

1012.90

T I T T T T T T
4000 3500

T T T
2000 1500 1000 500
Cm-1

T T
3000 2500

Figure IV.3 : courbe FTIR de Cynodon aprées traitement (CFTA6).

FCT 84

1608.35

2895.21
3285.65

T%

1356.75

1012.90

T T T T T T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Cm-1

Figure IV .4 : courbe FTIR de Cynodon apres traitement (CFTAS).
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FCT24

2900.80 1585.98
3286.58

T%

1366.07

1021.29

T T T T T T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Cm-1

Figure IV.5 : courbe FTIR de Cynodon apres traitement (CFTA?2).

IV.3 .Test DRX sur les fibres de Cynodon:

Les rayons X (DRX) permettent d'étudier la structure cristalline des fibres végétales, on
suppose que le résultat du traitement alcalin améliore Le 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 (%CrI) sera rapporté de manicre pour tous les échantillons étudiés.

_1002-1Am

Crl = ——x 100
1002

1002 : le niveau 002 distingue la phase cristalline et non cristalline.
IAm : Distingue les régions amorphes.

D'apreés les courbes obtenues, le spectre de diffraction des rayons X dans le domaine étudié
(10-60) tous les spectres Il contient deux impulsions, dont I'une est 20= 23°, représentant
l'intensit¢ maximale attribuée a la cellulose (phase cristalline et non cristalline), et 1'impulsion
20 = 28° représente 1'intensité minimale et est attribuée a 1'hémicellulose 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).

47




Chapitre IV

Résultats et discussions

intensité(a.u)

56.38
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Figure IV.6 :
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Spectre de rayons X des fibres non traitée(UCF).

82.72
80
1 FCT24

60 -
£l
s
:‘g 45.43
[}
S
£ 40 +

20 S

T T T T
10 20 30 40 50
2théta(®)

Figure. I'V.7 : Spectre de rayons X des fibres traitée (CFTA2)
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Figure. IV.8 : Spectre de rayons X des fibres traitée (CFTA4)
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Figure. I'V.9 : Spectre de rayons X des fibres traitée (CFTA6)
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Figure. IV.10 : Spectre de rayons X des fibres traitée (CFTAR)

Grace aux courbes de rayons X de différentes concentrations et en adoptant la méthode SQL, les
résultats suivants ont ét€¢ obtenus, Le tableau ci-dessous (IV.2) représente le module de
cristallisation des fibres brutes et traitées.

Echantillons 1002 IAm Cri1%
UCF 56,38 41,61 26,91
CFTA2 82,72 45,43 45,07
CFTA4 87,94 52,49 40, 31
CFTAG6 100,27 56,82 43,33
CFTAS 88,53 55,97 36,77

Tableau IV. 2: Module de cristallisation des fibres brutes et traitées.

D'aprés les courbes aux rayons X des fibres traitées avec différents concentrations (%) 18,16 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 (IV.2) il s'avére que les meilleurs traitements étaient le ( CFTA2), qui a
une coefficient de cristallisation égal a 45,07 %, qui peut étre Cela est dii a I'élimination de
I'hémicellulose et de la lignine amorphe du DIS ainsi qu'au réarrangement des régions
cristallines, ce qui améliore le degré de La cristallisation des fibres est cohérente avec les travaux
publiés sur le traitement de diverses fibres végétales utilisées pour améliorer les propriétés
mécaniques pour les matériaux composites.
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Le test de flexion est considéré comme ’un des tests de plus importants pour déterminer les
propriétés mécaniques des matériaux composites fabriqués a partir des fibres de Cynodon.
D’apres les courbes de flexion nous avons observé a travers ce test que la stress appliquée sur
les matériaux composites a base fibres traitées est plus élevée que sur les fibres non traitées.

D’apres la courbe la valeur maximale de test de flexion (UCF) est 29.7 MPa (figure IV.11).

Strain %
Figure IV.11 : courbe de flexion (UCF).

D’apres la courbe la valeur maximale de test de flexion de (CFTA2) est 32.2 MPa (figure IV.12).

ke

wm
L
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Figure IV.12 : courbe de flexion (CFTA2).
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D’apres la courbe la valeur maximale de test de flexion (CFTA4) est 34.7 MPa (figure IV.13).
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Strain %

Figure I'V.13 : courbe de flexion (CFTA4).
D’aprés la courbe la valeur maximale de test de flexion (CFTAG6) est 36.8 MPa (figure IV.14).
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Figure 1V.14 : courbe de flexion (CFTA®6).

D’apres la courbe la valeur maximale de test de flexion (CFTAS) est 37.7 MPa (figure IV.15).
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Figure IV.15 : courbe de flexion (CFTAS).
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Conclusion générale

L’objectif principal de ce travail était de développer un matériau composite a matrice
polymérique et a renfort de fibres de cellulose.Le traitement chimique des fibres végétales a un
role positif dans l'augmentation du processus d'adhésion entre les fibres , ils est utilisée pour
améliorer I'efficacité et les propriétés mécaniques des matériaux composites a travers cette étude,
l'effet de traitement chimique utilisant la photo sur la fibre végétale représentée par Cynodon.

nous avons utilisé un appareil infrarouge des tests chimiques sur divers échantillons de
fibres de Cynodon ont prouvé que les traitements chimiques réduisent la les groupes hydroxyles
qui filtrent sur les fibres sont de nature hydrophile, ce qui indique que le traitement alcalin réduit
la propriété hydrophile des fibres de Cynodon , augmentant le processus de Cynodon la matrice,
lors de la formation de composés en raison de la rugosité de surface des fibres et de la solubilité
des pectines, des lignines et des cires.

L'analyse aux rayons X a montré une amélioration de l'indice et de la taille des cristaux de
fibre de Cynodon et augmentation de coefficient de cristallisation apres traitement.

Le test de flexion du composite préparé avec des fibres de Cynodon a montré dans quelle
mesure le traitement améliorait les propriétés mécaniques des matériaux traités avec de la soude
a une concentration Les matériaux sont en fibres végétales, et I'augmentation de valeur de flexion
de les fibres traité par apport les fibres non traité. Ces résultats filtrent les fibres de fibres
végétales dans la formation de composés d'origine végétale et leur utilisation dans domaine
industriel.

A noter aussi que I’introduction des fibres de Cynodon dans une matrice polyester n’est
pas nécessairement pour I’amélioration des propriétés mécaniques. En effet, les fibres de
Cynodon ont pour role aussi d’améliorer la ténacité du polyester et la dégradabilité du matériau.
Ce quilleur confére une valeur ajoutée.
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