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Abstract

This thesis explores the use of plant fibers as reinforcements for composite materials, an
approach driven by the search for sustainable and environmentally friendly solutions. Plant fibers
offer several significant advantages, such as low cost, considerable lightness, and a high specific

modulus, making them particularly attractive for various industrial applications.

Our work specifically focuses on the characterization of two fibers and

, available in the Boussaada region (Algeria), as potential reinforcements for

polymer-based composites. The adopted methodology includes a thorough analysis of the
physical, chemical, and mechanical properties of these fibers. It is important to highlight that this
is the first time that . fiber has been characterized as a lignocellulosic fiber for

reinforcing composite materials or for textile applications.

Both types of fibers ( and ) are used as reinforcement
elements for polyester resin-based composites. These composites, obtained by vacuum molding,
are analyzed using ATR-FTIR spectroscopy and then characterized by mechanical tests (tensile
and three-point bending tests). Their mechanical performance is compared to that of the virgin
resin. This comparison highlighted the effect of adding plant fibers on the mechanical behavior of

the composites.

This work contributes to the development of low environmental impact composite materials,

tailored to meet the performance and durability requirements in various industrial sectors.

Keywords: Lignocellulosic plant fibers, fiber extraction, mechanical characterization,
physicochemical analysis (density, XRD, SEM, ATR-FTIR, TGA), microdroplet, polyester-based
composite reinforced with plant fibers, ,
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Résumé

Cette thése explore l'utilisation des fibres végétales comme renforts pour les matériaux
composites, une approche motivée par la recherche de solutions durables et respectueuses de
I'environnement. Les fibres végeétales présentent plusieurs avantages importants, tels que leur
faible colt, leur légéreté appréciable et un module spécifique élevé, ce qui les rend

particulierement attractives pour diverses applications industrielles.

Notre travail se concentre spécifiguement sur la caractérisation de deux fibres,
et , disponibles dans la région de Boussaada (Algerie), en tant que
renforts potentiels pour des composites polymériques. La méthodologie adoptée inclut une analyse
approfondie des propriétés physiques, chimiques et mécaniques de ces fibres. Il est important de
souligner que c'est la premiére fois que la fibre de est caractérisee en tant que
fibre ligno-cellulosique pour le renforcement de matériaux composites ou pour des applications

textiles.

Les deux types de fibres ( et ) sont utilisées comme
éléments de renforcement pour des composites a base de résine polyester. Ces composites, obtenus
par moulage sous vide, sont analysés par spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (ATR-
FTIR), puis caractérisés par des tests mécaniques (traction et flexion trois points). Les
performances mécaniques des composites sont comparées a celles de la résine vierge. Cette
comparaison a permis de mettre en évidence I'effet de I'ajout des fibres végétales sur I'amélioration

du comportement mécanique des composites.

Ce travail contribue a I'émergence de matériaux composites a faible impact environnemental,

adaptés aux exigences de performance et de durabilité dans de nombreux secteurs industriels.

Mots clés : Fibres végétales lignocellulosiques, extraction des fibres, caractérisation
mécanique, analyse physico-chimique (densité, XRD, MEB, ATR-FTIR, TGA), microgouttelette,

composite polyester renforce de fibres végétales, :



Liste des abréviations
Fibres et composites :

MS:

TA:

Polyester/MS : Composite renforcé par des fibres de

Polyester/TA : Composite renforcé par des fibres de

Polymeéres :

PP : Polypropyléne

PS : Polystyréne

PE : Polyéthylene

Analyses et techniques de caractérisation :

IFSS : Interfacial Shear Strength (Résistance au cisaillement interfacial)
ATG : Analyse thermogravimétrique

DTG : Dérivée de la variation de masse thermogravimétrique

MEB : Microscopie électronique a balayage

ATR-FTIR: Spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier avec réflexions total atténuée
DRX : Diffraction des rayons X

Densité et cristallinité :

pwms : Densité des fibres MS (g/cm?)

pTA : Densité des fibres TA (g/cm?3)

Ic (%) : Pourcentage de cristallinite

loo2 : Intensité maximale (en unités arbitraires) de la phase cristalline

lam : Intensité de la phase amorphe



Normes :

ASTM : American Society for Testing and Materials (Société américaine pour les tests des
matériaux)

ISO : International Organization for Standardization (Organisation internationale de
normalisation)

Parameétres mécaniques :

P(or) : Probabilité de rupture a une contrainte de seuil
L : Longueur entre appuis (mm)

b : Largeur de 1’éprouvette (mm)

h : Epaisseur de I’éprouvette (mm)

of : Contrainte a la rupture (MPa)

& : Déformation en flexion (%)

Es : Module de Young en flexion (GPa)

€ : Déformation a la rupture en traction (%)

o : Contrainte a la rupture en traction (MPa)

E : Module de Young en traction (MPa ou GPa)

F : Force maximale (N)

V : Vitesse (mm/min)

L : Longueur totale de I’éprouvette (mm)

S : Section de I’éprouvette (mm?)

Eo : Module de Young caractéristique basé sur la moyenne statistique
1 : Résistance au cisaillement interfacial (MPa)

Fmax : Force de traction maximale (N)

d : Diametre de la fibre (mm)

Lg : Longueur enchéssée (mm)



Liste des figures

Figure 1.1. Classification des différents types de composites [12].......cccceorverereirineneienc e 5
Figure 1.2 Classification des fibres VEgétales [17-20] ........ccoeviiieiiieiieie e 6
Figure 1.3 Composition Structurale d'une Fibre Libérienne [25] ......ccccccevveiviieviveve e, 7
Figure 1.4 Molécule de 1a CEHUIOSE [26]........cvruiririiiieieirie e e 8
Figure 1.5 Structure de 'HEMICEITUIOSE [26] ......ccveuvriirieieiiiieieiee e e 9
Figure 1.6 Processus de Rouissage des Fibres Libériennes : (a) Méthode en riviere, [50]............ 12
Figure 1.7 Rouissage @ 12 r0SEE [50] .....veivveiiiiieiieiecie ettt 13
Figure 1.8 Différents types de matrices utilisées dans les composites [68].........ccccervvrrivrereenne, 17
Figure 1.9 Méthode de pose manuelle pour la fabrication de matériaux composites [70] ............ 19
Figure 1.10 Schéma du processus d'injection MOUIEE[71] .......ccevveiiiieiiiie e, 20
Figure 1.11 Moulage par PUIVErISAtioN [72] .....cccveceeieieeie st 21
Figure 1.12 Le procédé de moulage Sous Vide [73]. ..ccccovoeiiriiiiiiinereeese s 21
Figure 1.13 Schéma simplifié du processus d’enroulement filamentaire [74]..........ccccooviviennnn. 22
Figure 1.14 Liaisons d'interface formées par emboitement mécanique. .........ccccvvevvevveveervesnennenn, 24
Figure 1.15 Deux couches électriques opposées a l'interface selon la théorie électrique............... 24
Figure I1.1 Carte de localisation de Boussadda [91].......ccccoerirriniiiniiieieienee e 33
Figure 11.2 Plante Malva SYIVESTIIS L........ccvoiiiiiiiiiiiiiieee e 34
Figure 11.3 Plante Typha angustifolia. ............cccvviiiiiiiicic e 35
Figure 11.4. Processus d'extraction des fibreS MS et TA. ..., 36
Figure 11.5. MICIrOSCOPE OPLIGUE. .....veiuieiiiieieite sttt bbb 37
Figure 11.6. EQUIPEMENt ATR-FTIR. .....coiieiiieeiceeieeeceesseeeee st sss s 38
Figure 11.7 Diffractométre DRX (Diffraction des Rayons X). .......ccccoveviivieiieie s, 39
Figure 11.8 ATG : Analyse ThermogravimetrigQUE. ..........ccvevveiieieeiieiee e et 41
Figure 11.9 MeSure de DeNSItE. ........cui it sre e re e ae e 41
Figure I1.10 Essai de traction d’une fibre iSOIE. ..........ccviriiiiiiieniiiiireeee s 44

Xii



Figure I11.11 Micriscope éléctronique a balayage (MEB). ........cccooviiiiiiieiinieien e 45

Figure 11.12 Résine polyester et durcisSeur UtHHSES. .........ccoiiiiiiiiiiiic e 47
Figure 11.13 Test de réactivité de la résing POIYESLEr.........ocoviieiiiie i, 48
Figure 11.14 plis unidirectionnels de :(a) Fibres de MS, b) Fibres de AT........cccccoovvveiieveieenenn, 49
Figure 11.15 Dispositif du moulage @ SOUS VIGE. .........ccveiirieiieiieie e 50
Figure 11.16 Plaques des composites €laborés dans Une EtUVE. ..........ccccoereirernienenense e, 50
Figure 11.17 Découpage des échantillons destinés a la caractérisation. .............cccccevvveviveieiienenn, 51

Figure 11.18 : a), Schéma de I’éprouvette de traction b) Types des éprouvettes avec étalons collés

obtenus: traction composite Polyester/MS et POlYeSter/TA. ..., 52

Figure 11.19 : @), Schéma Moule de forme d’haltéres, b) Types d’éprouvettes obtenues par traction

sous forme d’haltere et de flexion 3 points de résine polyester dans I’étuve. .........ccccevvveriienee 53
Figure 11.20 Préparation de microgouttelettes de polyester/MS sur et polyester /TA. ................. 53
Figure 11.21 Microgouttelettes: a) Polyester /MS et b) Polyester/TA.......cccooiiiiiininiiice 54
Figure 11.22 Machine de traction TEST........ccoiiiiiiiiieee e 55

Figure 11.23 a) Schéma de I'essai de flexion a trois points b) Types des éprouvettes obtenu de

flexion 3-points résine polyester, composite Polyester /MS et Polyester /TA.......c.cccevevveenene. 56
Figure 11.24 Test de MiCro-goUTEIELEE. ..........oouiiiiiiee e 57
Figure I11.1 Coupe transversale de la tige de la plante Malva sylvestris L.. .........cccccooviiiiiennnn 61
Figure 111.2 Coupe transversale de la feuille de la plante Typha angustifolia.................c............ 61
Figure 111.3 Diffraction des rayons X des fibres: @) MSeth) TA ..., 63
Figure IHHLLA FTIR de fIDres MS 6T TA ..o 65
Figure 111.5 Courbes thermogravimétrique : a) fibres MS, b) Fibres TA. ..o, 68
Figure 111.6 Diagramme de Broido : a) fibre MS, b) fibre TA ..., 69
Figure 111.7 Micrographies MEB de la fibre MIS & ... 71
Figure 111.8 Micrographies MEB de la fibre TA [142] :...ccovveiieiiiee e 72
Figure I11.9 Courbes typiques d’essai de traction pour : a) Fibre MS et b) Fibre TA. ................ 74

Figure 111.10 Contrainte a la rupture et module de Young en fonction du diamétre de la fibre :..75

Xiii



Figure 111.11 Diagramme de Weibull de la défaillance mécanique de la fibre MS :................... 78
Figure 111.12 Diagramme de Weibull de la défaillance mécanique de la fibre TA ...t 79
Figure 1V.1 Courbe de réactivité de la résing polyester. ..........ccccvveeiieeie i s, 82

Figure 1V.2 Diagramme de charge-déplacement typique d'un essai de microgoutte pour :
a) Polyester/MS et D) POIYESTEI/TA. ..ottt ae e 83

Figure IV.3 Contrainte d'adhésion fibre-matrice en fonction de longueur enchassée pour

POIYESIEr/MS €1 POIYESTEITTA. ..ottt e e ste e e raenne e 84
Figure IV.4 Courbes types (0, €) en traction de réSing POIYESLET. .....ccvvevvivvereereeieiie e e e, 86
Figure 1V.5 Courbes types en flexion trois points de résine polyester VIierge..........c.cocvevrereenne. 87

Figure IV.6  L’analyse ATR-FTIR de la résine vierge, et des composites Polyester/MS et
0] TS (= o 1 NSO 89

Figure IV.7 Courbes types (0, €) en traction : a) Résine vierge et de Polyester/MS, b) Résine
VIErge et de POIYESTEITT A ..ttt 91

Figure 1V.8 Courbes types (0, €) en flexion 3-points: a) Résine vierge et de Polyester/MS ....... 94

Figure IV.9 Micrographies électroniques a balayage des surfaces fracturées par traction des
composites : a) et b) de Polyester/MS ; c) et d) de POlYeSter/TA. .......coveiieiviie e 97

Xiv



Liste des tableaux

Tableau I-1 Composition chimique des fibres vegeétales les plus courantes [40]........cccccocerveennen. 10
Tableau I-2 Propriété physique et mécanique de différentes fibres [62]........ccccccvvveviiieiviinnnen, 15
Tableau I-3 . Propriétés de certains thermoplastiques [44]. .....ccoooveiviiiiiece e 19
Tableau I-4 Caractéristiques mécaniques des fibres provenant de la région du Hodna. ............... 30
Tableau I11-1 Bandes ATR-FTIR observées pour les fibres MS et TA. ..., 65

Tableau I11-2 Paramétres d’analyse thermique de la fibre MS et TA en comparaison avec d’autres

FIDEES NMATUIEIIES. ... et et e e e e e e e et e e e e e e e e e e eeeeeeeeaanees 70

Tableau I11-3 Compaaison de la densité et des propriétés de traction des fibres MS et TA avec
Certaings fIDreS VEQELAIES. .......c.oiuiiiiieiee bbbt 76

Tableau 111-4 Caractéristiques mécaniques des fibres MS et TA obtenues par distribution de
WWEIDUILL ..t b e bbbt b s et et et be bttt ar e e st e e enees 77

Tableau V-1 Comparaison des résultats de contrainte de cisaillement IFSS des fibres MS et TA
AVEC A'AULIES TIDIES. ..ot e et e et e e s e e nbe e s raeere e 85

Tableau IV-2 Comparaison des propriétés mécaniques en traction des composites avec celles des

composites renforcés par des fIDrES. ..o 93

Tableau IV-3 Comparaison des caractéristiques mécaniques en flexion trois point des composites
Polyester/MS et Polyester/TA avec celles des composites renforcés par des fibres

unidirectionnelles Citées dans 1a HErAtUIE ... ......oviee e 96

XV



Introduction generale



Introduction générale

L’exploitation des fibres végétales a émergé comme une stratégie clé dans le domaine des
matériaux composites, en réponse aux préoccupations environnementales croissantes et aux
risques potentiels pour la santé liés a 'utilisation des matériaux synthétiques. Cette tendance a
poussé les chercheurs a concevoir des matériaux écologiques et durables, tout en optimisant
I’utilisation des ressources renouvelables[1]. L'intégration des fibres végétales dans les
composites, en tant que renfort, est percue comme une solution prometteuse pour réduire I'impact

environnemental des matériaux dérivés de ressources non renouvelables[2].

Les derniéres annees, le recyclage limité des matériaux composites a base de fibres
synthétiques entraine une accumulation de déchets, en raison de l'incapacité des technologies
disponibles a récupérer efficacement ces matériaux non biodegradables. Ces déchets, posent un
risque majeur pour les écosystemes. Face a ces défis, la recherche se concentre sur le
développement des composites biodégradables et sur la création de nouvelles techniques de

recyclage pour réduire I’impact des déchets des composites sur I’environnement.

Au cours des deux dernieres décennies, des composites a base de fibres naturelles ont été
adoptés comme alternatives aux matériaux synthétiques [3, 4]. Les fibres végétales, étant
naturelles, biodégradables et renouvelables, présentent de nombreux atouts, notamment leur
légereté, colt modéré et bonnes propriétes mecaniques spécifiques. Cependant, ces fibres
présentent certaines limites, telles que des performances variables, une faible stabilité thermique
et une adhésion insuffisante a la matrice polymere [5]. Malgré ces défis, d'importants efforts de

recherche visent a améliorer les composites écologiques et économiques.

Les fibres ligno-cellulosiques, en tant que ressources végeétales prometteuses pour renforcer
les matériaux composites, se démarquent par leur biodégradabilité, leur faible impact
environnemental, leur résistance spécifique élevée et leurs propriétés mécaniques avantageuses.
Leur grande disponibilité et leur colt de traitement réduit en font des matériaux privilégiés dans

les domaines des composites et de l'industrie textile [6].

Etant donné que la région de Boussaada est riche en diverses espéces végétales [7], offrant
ainsi une ressource précieuse pour l'exploitation de fibres végétales dans le renforcement des
matrices polyméres. Cependant, I’exploitation des fibres végétales n’a pas encore atteint tout son
potentiel, notamment en Algérie. La région de Boussadda, avec son climat favorable et sa
végétation variée, qui pourraient étre valorisées a des fins industrielles. L'étude approfondie de ces

fibres, en particulier leur intégration dans des matériaux composites, pourrait offrir des solutions
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innovantes et écologiques pour de nombreuses applications industrielles. En exploitant ces
ressources locales, il serait possible de développer des produits durables qui répondent aux

exigences environnementales tout en stimulant I'économie régionale.

Cette étude a pour objectif d'exploiter les fibres végétales locales issues de la région de
Boussaada peuvent étre utilisees comme un renfort efficace dans les matériaux composites, en
comparaison avec les fibres synthétiques. Pour ce faire, il sera essentiel d'analyser les propriétés
physico-chimique et mécaniques des fibres extraites, telles que leur résistance a la traction, leur
module d'élasticité, leur capacité d'adhésion aux matrices polymériques, et leur comportement sous
contraintes thermiques et mécaniques. Une comparaison avec des fibres traditionnelles sera
également réalisée afin d’évaluer la performance et les avantages spécifiques des fibres végétales

locales.

Durant cette étude, une nouvelle fibre ligno-cellulosique végetale extraite de la plante

est caractérisée du coté physico-chimique et mécanique. A notre connaissance,

aucune étude n'a encore été réalisée sur les propriétés physiques, chimiques et mécaniques des
fibres de , Ni méme sur leurs composites et ses caractéristiques. Trois raisons
justifient I'intérét porté a cette plante: son abondance, la facilité d'extraction des fibres et la
structure de celles-ci. Par autres mots, est largement répandue en Afrique du
Nord, notamment en Algérie, ou elle peut étre récoltée aisément. Ensuite, I'extraction des fibres de
peut étre réalisée durant une courte période en utilisant une méthode

respectueuse a l'environnement. Grace a ce processus d'extraction des fibres longues sont
obtenues. Selon la littérature, ces fibres longues présentent un potentiel exceptionnel pour le
développement de nouvelles classes de composites Iégers avancés, pouvant rivaliser avec la fibre

de verre dans la fabrication de matériaux composites [8].
Notre travail est structuré en quatre chapitres:

e Le premier chapitre est consacré a une synthése bibliographique sur les fibres végétales, leur
structure morphologique et chimique, ainsi que les différentes techniques d'extraction des
fibres a partir de la plante. Ce chapitre aborde également les matériaux composites renforcés
par des fibres végetales. Il présente un apercu concis de ses matériaux, suivi des méthodes
de mise en ceuvre des composites, ainsi que des notions d'adhésion matricielle fibre/matrice.
Enfin, nous concluons par une synthese des travaux réalisés sur l'exploitation des fibres

végétales dans la région de Boussaada.
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Le second chapitre, intitulé Materiel et Méthodes, est consacré a la présentation des matériaux
constituant nos composites unidirectionnels de fibre . et de fibre

, résine polyester insaturée). Il commence par une description du lieu de récolte des
plantes dans la région de Boussaada. Ce chapitre détaille également les protocoles d'extraction des
fibres a partir des plantes de et de , ainsi que les méthodes
de caractérisation physique, chimique et mécanique de ses fibres. Il aborde ensuite les différentes
techniques d'élaboration des composites, en mettant l'accent sur les étapes de fabrication des
éprouvettes, telles que la technique d’élaboration de nos composites, le choix de résine et la
préparation des plis composites. Enfin, une présentation des différentes méthodes d'analyse, telles
que le test de microgouttelette, et les tests de la traction et de flexion trois points, afin de fournir

une vue d'ensemble des outils et des techniques utilisés dans cette étude.

Le troisiéme chapitre est dédié a la présentation détaillée et a I’analyse approfondie des

résultats physico-chimiques et mécaniques des fibres de et de

Le quatriéme chapitre est consacré a 1’analyse des résultats des tests de microgouttelette,
visant a évaluer I’adhésion matricielle, ainsi qu'aux essais expérimentaux réalisés sur la résine
vierge et les deux composites Polyester/Malva sylvestris L. et Polyester/Typha angustifolia, en
traction et en flexion a trois points, afin de déterminer les caractéristiques mécaniques des

composites renforcés par ces fibres végeétales.

Nous terminons ce travail par une exposition des conclusions et des perspectives d'avenir.
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I.1. Introduction

Dans ce chapitre, nous présentons une revue de la littérature concernant la compréhension

du comportement des différents matériaux.

La premiere section est dédiée a une présentation générale des fibres végétales, en
analysant leur structure morphologique, leur composition chimique et les procédés d'extraction.
Cela aide a mieux comprendre les particularités de chaque type de fibre ainsi que les méthodes

d’extraction.

La seconde partie se concentre sur les matériaux composites renforcés par des fibres
végetales. Elle aborde les différents composants utilisés pour la fabrication de ces matériaux,
les techniques de mise en forme des matériaux composites, et domaines d'application. De plus,
une synthése des travaux réalisés sur l'exploitation des fibres végétales dans la région de

Boussaada est détaillée.

Cette partie permet de mieux comprendre les enjeux et les avantages des fibres végétales
dans le développement de matériaux composites plus écologiques et performants, bien exploiter
les propriétés de I’interface fibre/matrice a travers le test de microgouttelette, ainsi,

de mieux maitriser le comportement en statique des matériaux composites.
I.2. Matériaux Composites

Les matériaux composites, également appelés « matériaux de composition », sont des
substances constituées de deux ou plusieurs composants aux caractéristiques physiques et
chimiques distinctes. Leur combinaison crée un matériau présentant des propriétés supérieures
a celles des composants individuels. 1l est important de souligner que, dans la structure finale
du composite, les composants restent séparés, permettant ainsi de les différencier des mélanges

homogeénes et des solutions solides

Les composites présentent de nombreux avantages par rapport aux matériaux traditionnels,
tels que la résistance accrue, la densité réduite, et souvent un codt plus bas. Ils sont constitués
de deux éléments principaux: la matrice (ou liant) et le renfort. La matrice a pour role
d’entourer, de protéger et de maintenir les renforts en place, tandis que ces derniers améliorent
les propriétés mécaniques du composite, comme la résistance a la traction ou a la flexion. Cette
synergie entre la matrice et le renfort permet de créer des matériaux sur mesure, adaptés a des

besoins spécifiques, grace a une large gamme de combinaisons de ces deux elements [9].
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Les propriétés mécaniques et l'intégrité structurelle des composites sont influencées non
seulement par les caractéristiques de la matrice et du renfort, mais aussi par la quantité de fibres
présentes, et de maniére essentielle, par I'efficacité de I'adhésion entre la fibre et la matrice.
Cette adhérence interfaciale est déterminante pour le transfert de charge entre les composants,
la durabilité du composite, ainsi que sa résistance face aux contraintes environnementales [10].
Une bonne maitrise et optimisation de cette liaison permettent ainsi d’améliorer les
performances globales et la longévité des composites dans diverses applications industrielles et

technologiques [11].

Matériaux composites

| |

Renforcés par des particules Renforcés par des fibres Structuraux
| ]
Grosses particules Renforcement Sandwich Stratifiés
par dispersion

Fibres discontinues

Fibres alignées

Classification des différents types de composites [12]

1.3. Fibres végétales

Les fibres végétales sont directement issues de la nature et sont extraites des plantes. Elles
se composent de parois cellulaires ayant une structure fibrillaire, majoritairement constituée de
cellulose, d’hémicellulose et de lignine. En plus de ces composants principaux, elles
contiennent également de petites quantités de cires, de lipides, de minéraux et de substances
solubles dans I'eau.[13]. La proportion de ces divers composants peut fluctuer significativement
en fonction de l'origine botanique, de I'age de la plante, des conditions climatiques et des
techniques d'extraction des fibres [14]. Cependant, la plupart des propriétés physiques des fibres
végeétales sont principalement régies par leurs trois principaux composants polymériques citées
précédemment. En raison de la présence de ces trois constituants organiques, les fibres
vegétales sont communément appelées fibres ligno-cellulosiques. La teneur en cellulose et en
lignine varie d'une fibre a une autre. Un des défis majeurs dans l'utilisation industrielle de ces
matériaux ligno-cellulosiques réside dans la compréhension de leur composition trés variable,

tant entre les différentes espéces qu'entre les individus d'une méme espéce, et méme au sein
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d'une seule plante. Ces variations influencent fortement leurs propriétés et leurs comportements
[15]. La classification la plus courante des fibres végétales se fait en fonction de leur type
botanique. Ce systeme distingue six types principaux de fibres végétales. Il existe une grande

diversité de fibres végetales pouvant étre utilisées pour renforcer des matériaux composites

(Figure 1.2) [16].

Figure 1.2 Classification des fibres végétales [17-20]

v Fibres libériennes : obtenues a partir de la partie supérieure de la tige (Lin, Chanvre, Jute,

Kénaf, Ramie, etc.)
v’ Fibres extraites des feuilles : fibre de sisal, de bananier, de palmier...
v' Fibres issues des poils des graines : Coton, Kapok.
v" Fibres de fruit telles que le coir, fibre de palmier a huile
.v" Herbes et les roseaux tels que Blé, Mais et Riz.
v’ Fibres de bois, qui comprennent a la fois le bois tendre et le bois dur.

Cette classification facilite la compréhension des caractéristiques et des applications des

différentes fibres végétales.
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1.3.1. Composition chimique des fibres

La composition chimique d'une fibre végétale influence principalement ses propriétés
physiques, mécaniques et thermiques, ainsi que la structure et la taille des cellules, le
pourcentage de cellulose et I'angle des micro-fibrilles. Bien que la cellulose soit le composant
principal des fibres végétales, elles contiennent également de la lignine, de I'hémicellulose, de
la pectine, des protéines et divers éléments inorganiques [21], les facteurs externes tels que le
climat, I'age ou la maturité, la qualité du sol, les conditions météorologiques, la méthode

d'extraction et les conditions d'essai peuvent influencer la diffusion d'une fibre a une autre [22].
1.3.2. Caractéristiques structurelles et morphologiques des fibres végétales

illustre I'architecture d'une plante, en prenant comme exemple la structure
d'une fibre libérienne, allant de sa configuration naturelle a la cellule fibreuse. Cette illustration
met en évidence que la fibre végétale est souvent considérée comme un matériau composite, ou
les fibrilles de cellulose servent de renfort, tandis que la matrice amorphe, principalement
composee d'hémicellulose et de lignine, les entoure. L'ensemble est recouvert de cires et
d'impuretés [23]. Les fibrilles de cellulose sont constituées de deux couches fondamentales :
une couche primaire fine et une couche secondaire plus épaisse. La paroi cellulaire externe, ou
couche primaire, est a la fois mince et élastique, ce qui lui permet de s'adapter a la croissance
de la cellule, ne contenant que 8 % de cellulose. En revanche, la paroi cellulaire secondaire se
divise en trois sous-couches distinctes (S1, S2 et S3), ou se concentre la majorité de la cellulose.
La couche S2, la plus épaisse, joue un role essentiel dans les propriétés mécaniques des fibres,
car elle est formée de micro-fibrilles orientées parallélement selon un angle spécifique, désigné
comme l'angle des micro-fibrilles. Cet angle, en relation avec la teneur en cellulose, influence

directement les performances mécaniques de la fibre [24].

| S1 | Parot
; . secondaire (LTI
Partie centrale - A S A
:: ) ™~ -‘;__: ’ "_-‘,
N 225, < : e Sy :/)\ A
v d % < : 1. : \ A i
Fibres ultimes oSN T4 . P;rm‘ o
G P primaire -
Partie libérienne Fibre ultime Couche S2

Composition Structurale d'une Fibre Libérienne [25]
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1.3.3. Cellulose

La cellulose constitue le principal composant des fibres végétales et représente la
molécule biologique renouvelable la plus abondante sur la planéte. D'un point de vue chimique,
elle est formée d'une macromolécule qui se compose d'une longue chaine stéréo-réguliére
d'unités de glucose (CsH1206) (voir ). Sa structure fibrillaire est semi-cristalline,
composée de micro-fibrilles. Ces derniéres comprennent a la fois des zones cristallines bien
ordonnées et des zones amorphes désordonnées [26]. Les zones cristallines donnent la rigidité
et la résistance, tandis que les zones amorphes offrent une certaine flexibilité. Le degré de
polymérisation et la cristallinité de la cellulose jouent un réle important dans I'influence des

propriétés mécaniques des fibres. Il peut différer d'une plante a I’autre [27, 28].

g |
CH,OH H OH CH,OH H OH
T NH
OH H\|
H OH
* ==
CH,OH

Molécule de la cellulose [26]

1.3.4. Hémicellulose

L'hémicellulose est un polysaccharide complexe aux chaines plus courtes que celles de la
cellulose. On la retrouve dans la paroi cellulaire des plantes, souvent en association avec la
cellulose, ou elle joue un réle crucial dans la composition des matieres végétales. Elle présente
une structure amorphe, ce qui contribue a ses propriétes. De plus, I’ hémicellulose est soluble
dans l'eau et peut étre extraite des parois cellulaires, notamment lors d'un traitement alcalin.
[29, 30]. L'hémicellulose est un polymeére constitué de différents types de sucres et comprend
un ensemble de polysaccharides comportant des cycles de 5 a 6 glucides. Elle se distingue de
la cellulose sur plusieurs points. Par exemple, I'némicellulose contient plusieurs types de sucres,
tandis que la cellulose est exclusivement formée d'unités de 1,4-p-D-glucopyranose
[31].
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0\ AN,

Structure de I'Hémicellulose [26]

1.3.5. Lignine

Outre la cellulose et I’hémicellulose, la lignine est également présente. Ce polymere
amorphe et tridimensionnel est aussi crucial pour la structure et la solidité des parois cellulaires
des plantes. A I'intérieur de ces parois, la lignine comble les espaces entre les cellules, apportant
rigidité et résistance aux tissus vegétaux [27, 32]. La composition et la proportion de lignine
varient selon I'espece botanique. Dans le bois tendre, la lignine constitue environ 30 % de la
masse totale, tandis que dans le bois dur, ce chiffre se situe entre 20 et 25 %. Les plantes

herbacées, quant a elles, affichent des valeurs généralement faibles et tres variables [33].
1.3.6. Pectines

La pectine est I'un des polysaccharides constituants des parois cellulaires des plantes. Sa
structure est beaucoup plus complexe que celle d'autres polysaccharides comme la cellulose et
1I’hémicelluloses [34]. La pectine est une famille de polysaccharides complexes principalement
localisés dans les couches lamellaires intermédiaires et les parois cellulaires primaires des
plantes. Elle est essentielle pour la croissance et le développement des végétaux, jouant un role
clé dans leur résistance mécanique en collaboration avec la cellulose et I'némicellulose. De plus,
la pectine contribue a la conservation de I'eau extracellulaire par absorption et offre une
protection contre les agressions extérieures [35]. La pectine est insoluble dans les solvants

organiques, mais se dissout dans I'eau [36].
1.3.7. Extractibles

Les composants extractifs désignent des éléments non structurels présents dans les

espaces cellulaires, les vides ou les canaux, avec une masse moléculaire faible. [37]. lls
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appartiennent a une grande variété de familles chimiques, telles que les composés
polyphénoliques, les alcaloides, les terpénes et les composés terpénoiques, ou les acides gras.
Ils sont facilement extraits a l'aide de solvants organiques habituels ou d'eau, d'ou leur nom
[38]. Ces composants constituent environ 2 a 5 % de la masse seche et sont principalement
solubles dans I'eau ou dans des solvants organiques. La composition des substances extractibles
varie selon I'essence du bois, ce qui influence la couleur, I'odeur et la valeur commerciale du

matériau[39].

Le tableau ci-dessous présente les proportions des différents composants présents dans

certaines fibres naturelles, selon les sources littéraires.

Composition chimique des fibres végétales les plus courantes [40].

Fibre Cellulose Hémicellulose Lignine Pectine Cires Autres
Compos (%) (%) (%) (%) (%) (%)
Cotton 90 6,3 - - 0,7 1,10
Chanvre 70 16 6 1 0,7 15
Lin 70 17 2,5 2 1,5 1,5
Jute 65 15 10 1,5 0,5 0,4
Ramie 72 14 0,7 2 0,3 0,3
Kenaf 44 21 18 2 - -
Noix de coco 40 0,2 43 3 - 0,3
Sisal 66 12 10 2 1 -
Abaca 60 21 10 0,8 1,4 -

I.4. Techniques d'extraction des fibres

La méthode d'extraction des fibres consiste a séparer les fibres des différentes parties de
la plante, telles que les semences, les fruits, les feuilles, les troncs et les racines [41]. En général,
les méthodes d'extraction des fibres les plus couramment utilisé sont I'extraction mécanique,
I'extraction chimique et le rouissage. Chacune de ces méthodes influence la qualité et les
caractéristiques des fibres, qui sont essentielles pour leur utilisation dans les composites. Apres
I'extraction des fibres par l'une de ces méthodes, toutes les fibres extraites sont lavées avant le
séchage. Ce dernier est important car la teneur en humidité des fibres affecte la qualité des
fibres. Il est a noter que le séchage artificiel permet d'obtenir des fibres de qualité supérieure

par rapport au séchage a l'air libre au soleil [42].

10
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1.4.1. Extraction mécanique

Les méthodes d'extraction mécanique des fibres vegétales sont en effet cruciales pour
isoler les faisceaux de fibres. Les méthodes d'extraction mécanique les plus récentes utilisent le
processus de décorticage, ou les tiges de la plante sont écrasées entre deux rouleaux a tambour
pour obtenir les fibres. Le recours aux décortiqueuses permet d'augmenter la production de
fibres de 20 a 25 fois par rapport & la méthode traditionnelle, et est particulierement adapté pour

des plantes comme le lin ou le jute [43].
v' Méthode par laminage

Dans cette méthode, des tiges sont d'abord découpées, puis comprimeées en continu entre
deux cylindres contrarotatifs. Ce processus est répété plusieurs fois sur les fibres afin d'assurer
une séparation adéquate. Cela justifie le colt élevé des lignes d'extraction ainsi que leur
encombrement. ce qui peut rendre leur utilisation peu rentable pour des productions de petite
échelle [44].

Dans I'ensemble, I'extraction mécanique est incapable d'éliminer le matériau de liaison
naturel (pectine) des interstices des fibres au sein du faisceau de fibres. Toutefois, le risque de
dégradation des propriétés mécaniques des fibres, causé par des contraintes mécaniques
potentiellement agressives, représente un défi majeur pour toutes les techniques d'extraction

mécanique [44].
1.4.2. Explosion a la vapeur

L'explosion a la vapeur constitue une méthode efficace et écologique pour le traitement
de la biomasse, adaptée a une utilisation a grande échelle. Ce processus consiste a forcer la
vapeur dans les tissus fibreux et les cellules de la biomasse sous pression, suivie d'une libération

rapide de cette pression, créant une décompression explosive [45].
1.4.3. Extraction biologique

L'extraction biologique des fibres végétales implique des processus naturels pour obtenir
des fibres a partir de plantes, souvent de maniére plus écologique que les méthodes chimiques.
Il est possible d'utiliser des agents microbiens ou de développer des micro-organismes capables
de séparer les composants non cellulosiques de la partie fibreuse de la plante en rompant les

liaisons qui les relient [43, 46].
Les différentes techniques d’extraction biologique sont :

v' Processus de rouissage par eau
11
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La Méthode de rouissage la plus ancienne de I'histoire est le rouissage a I'eau. Autrefois,
cette méthode était largement utilisée pour produire des fibres libériennes de bonne qualité [47].
Dans ce processus, les tiges sont immergeés dans I'eau, ou la présence de bactéries et d'humidité
dans les plantes leur permet de dissoudre de grandes parties des tissus cellulaires et des
substances adhésives qui enveloppent les fibres Figure 1.6 , permettant la séparation des fibres
individuelles de la plante [48]. Ce processus, qui se déroule dans des riviéres ou des étangs,
prend habituellement entre 2 et 4 semaines [46]. Ce procéde présente certains inconveénients,
notamment une consommation d’eau importante, un colt ¢élevé du séchage artificiel apres
rouissage, une pollution de I’environnement due aux eaux usées organiques et une mauvaise

odeur des gaz de fermentation [49].

Figure 1.6 Processus de Rouissage des Fibres Libériennes : (a) Méthode en riviére, [50]

(b) en cuve[51]

v Rouissage a la rosée

Le rouissage a la rosée, pratiqué dans les zones ou l'acces a l'eau est restreint, est
particulierement efficace dans les climats ou les rosées nocturnes sont abondantes et les
températures diurnes sont chaudes. Dans cette procédure, les tiges des plantes sont récoltées et
disposées a plat dans les champs, ou elles sont soumises a des activités microbiennes. La
croissance des communautés microbiennes, en particulier des communautés pectinolytiques,
dépend en grande partie du micro-biote local, de la teneur en humidité des tiges, de I'humidité
ambiante, de la température et des conditions météorologiques locales, ainsi que de la durée du
rouissage Figure 1.7, Par consequent, le rouissage a la rosée varie géographiquement et dépend
des conditions climatiques propices a la prolifération microbienne. Ce processus prend
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généralement plusieurs semaines [52]. En plus d'étre un procédé respectueux de
I'environnement, le rouissage a la rosée est également moins codteux que le rouissage a l'eau
ou les techniques modernes. Cependant, il produit généralement des fibres de qualité inférieure
a celles obtenues par rouissage a I'eau, dépend du climat (température et humidité) pendant le
processus, et présente donc des restrictions géographiques quant a sa mise en ceuvre. De plus,
ce procédé peut étre trés variable en termes de qualité des fibres, nécessite plus de temps que le

rouissage a l'eau et occupe l'espace du champ pendant la période de rouissage [53].
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Rouissage a la rosée [50]

v’ Extraction enzymatique

L'extraction enzymatique des fibres végétales est un processus qui utilise des enzymes
specifiques : pectinases, hémicellulases (principalement xylanases), laccases et cellulases. Ces
enzymes dépolymérisent les polysaccharides de la paroi cellulaire, libérant ainsi les fibres tout
en préservant leur intégrité structurelle[54] . Cette technique s'est avérée étre une alternative
prometteuse aux méthodes de rouissage traditionnelles, offrant des avantages en termes
d'économie de temps, de respect de I'environnement et de praticité. La durée du rouissage
enzymatique se situe entre 8 et 24 heures [18]. Ce processus génére des fibres de haute qualité,
présentant des caractéristiques optimales en matiere de finesse, de résistance a la traction et
d'adhérence a la matrice composite [53], Cependant, la consommation énergétique €élevée et
I'absence de réutilisation des enzymes posent des problémes significatifs qui influent sur la
rentabilité du processus. Les pectinases sont les enzymes principales utilisées, car elles

permettent de libérer les fibres [18].
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1.4.4. Extraction chimique

La méthode d'extraction chimique la plus couramment employée est I'extraction alcaline
a l'aide d’hydroxyde de sodium (NaOH). Contrairement a I'extraction mécanique et biologique,
I'extraction chimique permet une extraction rapide des fibres, ce qui engendre une économie
d'énergie significative. Plus précisément, le procédé NaOH permet la dissolution simultanée de
composants non cellulosiques tels que I'némicellulose, la pectine et la lignine, ainsi que d'autres
substances présentes dans I'épiderme de la matiére premiére (écorce ou feuilles). La dissolution
de la lignine est encore plus efficace lorsque la solution de NaOH est chauffée a une température
supérieure a 75 °C [55]

L’extraction chimique est capable d'éliminer la pectine au sein du faisceau de fibres mais
provoque une pollution environnementale importante, tandis que la méthode d'extraction
biologique offre un rendement en fibres accru, avec un minimum d'effets néfastes sur

I'environnement.
L.5. Propriétés physico-chimique et mécaniques des fibres vegétales

Les fibres naturelles ont des propriétés différentes méme si elles sont obtenues a partir de la
méme plante, en raison de différences de composition chimique, d'angle micro-fibrillaire, de
structure, de caractéristiques physiques, de diametre de cellulose cristalline, de défauts et de
processus d'isolement. Les caractéristiques et propriétés mécaniques peuvent également différer
considérablement. Des caractéristiques mécaniques importantes telles que la résistance a la
traction et le module de Young augmentent souvent avec l'augmentation de la concentration en

cellulose [56].

Les fibres végétales cellulosiques ont une capacité d'absorption d'humidité élevée et une

faible stabilité dimensionnelle en raison de leur tendance a gonfler au contact de I'eau [57].

Leur stabilité thermique est limitée, car elles commencent a se dégrader et a rétrécir a des
températures supérieures a 200°C. Cette stabilité thermique plus faible entraine une réduction
des performances par rapport aux autres matériaux. L'atténuation de ce probleme nécessite un
contrdle strict du temps de traitement et de la plage de température, ce qui limite leur utilisation
dans des applications a haute température [58]. Il est important de noter que les fibres naturelles

sont biodégradables, offrant une alternative écologique aux matériaux synthétiques [59].

En termes de propriétés mécaniques, les fibres naturelles comme le chanvre et le lin

présentent une résistance elevée une fois sollicitées a la traction, ce qui les rend adaptées aux
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applications structurelles [60].

Les fibres naturelles sont connues pour leur flexibilité, ce qui améliore le confort dans les
applications textiles ; cependant, elles présentent généralement un allongement a la rupture
inférieur a celui des fibres synthétiques, ce qui limite leur application dans les environnements

a forte contrainte.

La faible densité des fibres naturelles offre plus de flexibilité dans la conception des
structures composites. Etant donné que la densité joue un role important dans la réduction du
poids des bio-composites, les propriétés mécaniques spécifiques des composites en fibres de
cellulose sont particulierement compétitives par rapport aux composites en fibres de verre [61].
Le chanvre et le lin, affichent une résistance a la traction élevée, ce qui les rend adaptées aux
applications structurelles [62]. La taille des fibres ainsi que leur facteur de forme sont essentiels
pour leurs propriétés mécaniques. De plus, I'amélioration des propriétés mécaniques est
influencée par un faible angle fibrillaire, un diamétre de fibre reduit et un facteur de forme
élevé. De maniére générale, une teneur élevée en cellulose améliore la résistance a la traction
et le module de Young des fibres végétales, tandis que I'orientation des micro-fibrilles de

cellulose joue également un réle important [63].

Le Tableau 1.2 présente certaines caractéristiques physiques et mécaniques de différentes
fibres végétales.

Propriété physique et mécanique de différentes fibres [63].

. S Elongationa | Contrainte a Module de

Fibre '(36”5'5"" Longueur Diametre la rupture la rupture Young

glem) | (mm) (mm) (%) (MPa) (GPa)
Agave 1,3-1,5 0,8-8 100-300 2-2,9 507-855 9-28
Typha angustifolia 1,25 80 66,7 1,7 450 27
Pennisetum 0,82 0,7 70-400 2,5 185 7-4
Alfa 1,4 0,2-3,3 6-22 1,5-2,4 134-247 13-21,5
Diss 0,89 - - 1,7 149 9,3
Lin 1,38 10-65 5-38 1,2-3 243-1035 27-80
Cotton 1,21 15-56 12-35 2-10 287-597 5,5-12,6
Jute 1,23 0,8-6 5-25 1,5-3,1 187-597 5,5-12,6
Chanvre 1,35 5-55 10-51 1,6-4,5 580-1110 3-90
Kenaf 1,2 1,4-11 12-36 2,7-6,9 295-930 22-53
Bagasse 1,2 0,8-2,8 10-34 0,9 20-290 2,7-17
Ramie 1,44 40-250 18-80 2-4 400-938 44-128
Bois (épinette) 0,46-1,5 2,7-4,6 32-43 - 112-1000 11-40
Bois —(bouleau) 0,67-1,5 0,7-3 20-40 - 300-1500 30-80
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I.6. Variabilité des caractéristiques mécaniques

La variabilité des caractéristiques mécaniques des fibres végeétales représente un defi pour
leur utilisation dans les matériaux composites, ou la fiabilité et la stabilité sont essentielles.
Cette variabilité peut provenir des fibres elles-mémes ou des méthodes adoptées, notamment
dans la détermination des sections transversales. Les études montrent que la forme et le
diametre des fibres influencent leur module élastique, avec une forte dispersion due aux

approximations dans les méthodes de mesure.

L'emplacement des fibres dans la tige affecte également leurs propriétés mécaniques, avec
des fibres centrales généralement plus robustes. De plus, le moment de la récolte a un impact
significatif : des fibres produisent en fin de floraison ont de meilleures propriétés mécaniques

en raison d'une composition chimique plus favorable.

La composition chimique des fibres, en particulier le taux de cellulose et de lignine,
influence également les performances mecaniques. Une corrélation positive entre le taux de
cellulose et les propriétés mécaniques est bien établie, tandis qu'une augmentation de la lignine

tend a diminuer ces propriétes [64, 65].

Enfin, des facteurs comme I'angle micro-fibrillaire et la présence de défauts dans les fibres
contribuent a la variabilité concernée. Il est donc crucial de standardiser les méthodes
d'évaluation et de récolte pour garantir la qualité des fibres utilisées dans les applications
industrielles [66].

1.6.1. Domaine applications des fibres naturelles

Les fibres naturelles peuvent étre utilisées sous forme brute. Par exemple, on les utilise
parfois pour garantir I'étanchéité des tuyaux avec du chanvre brut, ou comme matériau de
remplissage dans les sieges d'ameublement en utilisant des fibres de coco. Cependant, elles sont
souvent traitées, que ce soit par des méthodes naturelles ou chimiques, ce qui modifie leurs

propriétés mécaniques et physiques. Le choix du traitement dépend des applications envisagées.
On peut identifier trois grandes catégories d'applications pour les fibres naturelles :

- Textiles a base de fibres naturelles.
- Matériaux isolants dérivés de fibres naturelles.

- Composites renforcés par des fibres naturelles

Par exemple, les fibres de kapok traitées sont employées dans la fabrication de textiles

techniques, tels que les gilets de sauvetage, les emballages pour le transport, les géotextiles, les
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matériaux de construction et les renforts pour le ciment. En revanche, les fibres d'Alfa traitées

sont utilisées pour la production de pate a papier [28].
I.7. Matrices

La matrice dans les matériaux composites joue un réle essentiel en tant que phase
continue qui soutient et lie le matériau de renforcement, facilitant ainsi le transfert de contrainte
lors de la déformation. Elle peut étre constituée de métaux, de polymeres, de céramiques ou
d'autres matériaux, chacun conférant des propriétés distinctes au composite. La matrice
maintient non seulement le renforcement en place, mais le protége également contre des
facteurs environnementaux tels que I'humidite et la corrosion. Le choix de la matrice influence
considérablement les caractéristiques mécaniques, thermiques et de transformation du

composite.

L'interface, ou zone de contact entre la matrice et le renforcement, est cruciale pour
assurer un transfert de charge efficace, et dans certains cas, une interphase peut se former,
améliorant ainsi I'adhérence entre les deux phases. Les propriétés de la phase de renforcement,
telles que son orientation, influencent directement les performances globales du composite.
Cela rend le processus de conception et de fabrication crucial pour obtenir les caractéristiques

spécifiques nécessaires a l'application. [67].

Il existe deux types principaux de matrices dans les composites polyméres : les
thermoplastiques et les thermodurcissables. Ces deux catégories se distinguent par leurs
structures chimiques et réagissent difféeremment avec les molécules de surface des fibres dans

les composites. L’une des classifications des composites est selon le type de matrice employée

Matrices
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Différents types de matrices utilisées dans les composites [68].

17



Partie bibliographique Chapitre | : Synthese bibliographique
v' Résines thermodurcissables

Les résines thermodurcissables sont des polymeres qui, sous l'effet de la chaleur,
subissent une transformation irréversible, passant d'un état fluide a un matériau rigide doté d'une
structure réticulée. Une fois que le matériau est durci, le remodelage et le recyclage sont

empéchés.

Ces polymeres se distinguent des élastomeéres thermodurcissables par les liaisons
covalentes tridimensionnelles étendues formées durant la réaction de durcissement. Dans le cas
des élastomeres thermodurcissables, des structures en réseau sont formees par un nombre limité
de liaisons covalentes, ce qui restreint la mobilité des chaines polymeéres, bien qu'une certaine
mobilité locale des chaines moléculaires soit encore observée. D’autre part, les résines
thermodurcissables sont réticulées par un grand nombre de liaisons covalentes, ce qui empéche
tout mouvement des chaines moléculaires, résultant en des matériaux polymeres infusibles et
insolubles. Les résines thermodurcissables commerciales courantes incluent les résines
phénoliques, les résines aminées, les résines époxy, les résines polyester et les résines silicone
[49].

v" Résines thermoplastiques

Les thermoplastiques sont des polymeéres qui requierent de la chaleur pour leur mise en forme.
Apres avoir été refroidis, ces matériaux conservent leur configuration. lls peuvent également
étre réchauffés et remodelés, souvent sans modification notable de leurs caractéristiques. Les
thermoplastiques employés comme matrice pour les composites renforcés de fibres naturelles
incluent : le polyéthylene haute densité (PEHD), le polyéthyléne basse densité (PEBD), le
polyéthyléne chloré (CPE), le polypropyléne (PP), le polystyréne standard (PS), le polychlorure
de vinyle (PVC), des mélanges de polymeres et des thermoplastiques recyclés (voir

). Seuls les thermoplastiques dont la température de transformation (température a laquelle
la fibre est incorporée dans la matrice polymere) ne dépasse pas 230 °C peuvent étre utilisés
pour les composites renforcés de fibres naturelles. Cela concerne principalement les
polyoléfines telles que le polyéthyléne et le polypropyléne. Les thermoplastiques techniques,
comme les polyamides, les polyesters et les polycarbonates, requiérent des températures de
transformation supérieures a 250 °C et ne peuvent donc pas étre utilisés pour ce type de

traitement sans dégradation des fibres [69].
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Tableau 1-3 . Propriétés de certains thermoplastiques [44].

Polymére Tg (°C) T:(°C) Densité (g /cm?3) o (MPa) E (GPa)
PP 5 165 0,92 30 1,2
PLA 60-60 150 - 40-60 3-4
PVC 75-105 160-220 1,39 58 2,9
PS 90-100 - 1,05 55 3,2

1.8. Procédés de fabrication des composites a fibres naturelles

Le processus de fabrication des composites renforcés par des fibres naturelles est similaire

a celui des composites traditionnels. Plusieurs méthodes de fabrication existent pour créer des

composites renforcés par des fibres naturelles, chacune présentant ses propres avantages et

inconvénients. Le choix d'une méthode particuliére dépend de l'application visée et des

exigences de production [70].

1.8.1. Moulage au contact

Cette technique (Figure. 1.9) est la méthode la plus couramment utilisée en fabrication.

Elle consiste a insérer manuellement des fibres dans un moule. Des couches de renfort (mats,

tissus, etc.) sont ensuite placées dans le moule et imprégnées d'une résine qui se durcit a

température ambiante a l'aide d'un rouleau. Les couches suivantes sont appliquées deés que la

premiere couche est prise, jusqu'a atteindre I'épaisseur souhaitée [44, 70].

Dry Reinforcement

Fabric
_\‘ Consolidation
Roller —\

Mould Tool

Optional
Gel Coat

Figure 1.9 Méthode de pose manuelle pour la fabrication de matériaux composites [70]

1.8.2. Extrusion et moulage par injection

L'extrusion et le moulage par injection (Figure 1.10) sont les principales techniques

utilisées dans le domaine de la plasturgie. L'extrusion est un processus qui transforme une
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matiére thermoplastique, que ce soit sous forme de poudre ou de granulés, en un produit continu
avec un profil spécifique. Cela se fait par forcage a travers une filiére aprés avoir ramolli le
matériau a l'aide de chaleur. Les différents composants sont introduits a une extréemité de
I'extrudeuse, ou ils sont mélangés et entrainés par une ou plusieurs vis en rotation, puis
acheminés a travers une filiére chauffée de maniére progressive. A l'autre extrémité, un extrudat

chaud et malléable est obtenu, qui doit étre maintenu et refroidi pour finaliser sa mise en forme.

La fabrication de composites renforcés par des fibres de cellulose par le biais de
I'extrusion permet d'optimiser I'incorporation du renfort dans la matrice, tout en orientant
principalement les fibres dans le sens de la longueur. En ce qui concerne le moulage par
injection, cette méthode permet de produire directement le matériau dans la forme souhaitée. I
est possible de connecter un systeme a la sortie de I'extrudeuse pour injecter I'extrudat chaud

directement dans un moule chauffé, sans nécessité de refroidissement préalable [71].

1- Vissans fin,

2-  Trémie,

3- Buse d’injection,
4-  Moule, partie fixe,

5-  Empreinte de la piéce,

6- Moule, partie mobile

Figure 1.10 Schéma du processus d'injection moulée[71]
1.8.3. Moulage par pulvérisation

Dans cette technique, des fibres coupées ainsi que de la résine (généralement du polyester
et de I'époxy) sont déposées sur un moule a l'aide d'un équipement de pulveérisation approprié
(Figure 1.11). Un traitement de durcissement supplémentaire est effectué a température

ambiante et une structure composite est réalisée [72].
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~Fiber Spray-up Molding
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Figure 1.11 Moulage par pulvérisation [72]

1.8.4. Moulage sous vide

La méthode de mise sous vide pour la fabrication de composite repose sur plusieurs étapes

clés. Tout d'abord, les renforts fibreux, (mat, tissu), sont soigneusement placés sur un film

démoulant qui épouse les formes du moule (Figure 1.12). Une membrane souple agit comme un

contre-moule, assurant I'étanchéité nécessaire pour créer un vide. Ce vide permet a la résine de

se diffuser efficacement a travers les renforts et les cavités, garantissant une saturation

uniforme.

Pour optimiser le processus, un systeme de chauffage peut étre intégré, facilitant la

polymérisation de la résine. Sous pression atmosphérique normale, le vide généré permet a la

résine de circuler, assurant ainsi la fabrication de piéces légeéres et résistantes, idéales pour

diverses applications industrielles. Cette méthode est appréciée pour sa capacité a produire des

composites de haute qualité avec un excellent rapport résistance/poids [73].

Coulée de
résine

Résgrvoir
de résine Moule

Figure 1.12 Le procédé de moulage sous vide [73].
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1.8.5. Enroulement filamentaire

Le renfort (comme des fils continus ou des rubans) imprégné de résine catalysée est
enroulé sous légére tension sur un mandrin cylindrique rotatif. Cette technique de moulage est
particulierement adaptée aux surfaces cylindriques et sphériques, permettant ainsi des
conceptions de piéces avancées. Les stratifiés obtenus peuvent atteindre de fortes proportions
de renfort (jusqu'a 80 % en volume), ce qui conduit & des caractéristiques mécaniques
exceptionnelles. Cependant, l'investissement dans I'équipement peut étre considérable. En
fonction des mouvements relatifs du mandrin et du systeme d'alimentation en renfort, différents
types d'enroulements et par conséquent différentes techniques de stratification peuvent étre
réalisés. Les principaux types d'enroulements comprennent I'enroulement circonférentiel,

I'enroulement hélicoidal et I'enroulement polaire (Figure 1.13) [74].
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Figure 1.13 Schéma simplifié du processus d’enroulement filamentaire [74].

1.9. L’interface fibre/matrice

L’interface entre la fibre et la matrice est tres importante pour un bon comportement
mécanique des composites, car elle permet la transmission des efforts lors des sollicitations. La
résistance au cisaillement de cette interface a un impact direct sur les propriétés finales du
composite, notamment en ce qui concerne les modes de défaillance, comme la rupture a

I’interface.

La solidité¢ de I’interface dépend des caractéristiques des matériaux ainsi que des
conditions de sa formation. Bien que cette étude soit essentielle, les methodes de caractérisation
présentent certaines limitations, tant au niveau méthodologique que dans les procédures

expérimentales.
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Les interactions moléculaires a 1’interface, telles que les forces de Van der Waals, les
liaisons accepteur-donneur d’électrons et les liaisons covalentes, jouent un rdle clé dans
I’adhésion fibre/matrice. De plus, les interactions structurales, bien que moins significatives,

contribuent également a ce phénomeéne [75].
1.9.1. Théories d’adhésion matricielle

L'étude des interfaces dans les composites est un domaine complexe et essentiel, car elle
permet de comprendre les interactions fibres-matrice, déterminantes pour 1’optimisation des
performances des matériaux. Les facteurs influencant I'adhésion incluent I'agencement
atomique et la composition chimique, qui déterminent la compatibilité des matériaux, ainsi que
les propriétés morphologiques, comme la rugosité des surfaces, qui peuvent améliorer le contact

entre les composants.

Les mécanismes d'adhésion, tels que l'adsorption, l'attraction électrostatique, et les
liaisons chimiques, jouent tous un role significatif, souvent en combinaison, rendant I'analyse
de leur impact collective sur la résistance d'interface particulierement complexe. De plus, la
caractérisation des interfaces nécessite des techniques avancées comme la microscopie
¢lectronique et la spectroscopie, afin de révéler des détails souvent invisibles a I'ceil nu. En
approfondissant ces recherches, notamment sur les différents types de composites, nous
pouvons développer des matériaux plus performants adaptés a des applications variées [76].

1.9.2. L’adhésion mécanique

Selon la théorie de lI'adhésion mécanique, I'interaction entre les fibres et la matrice
polymeére est favorisée par la présence de cavités, de porosité et de rugosité de surface sur les
fibres de renforcement. Ces aspérités peuvent servir de points d'ancrage mécaniques entre la
fibre et la matrice. Pour les fibres naturelles, la rugosité de surface est particuliérement cruciale
pour l'adhésion interfaciale. En ce qui concerne les fibres végétales, leur surface présente
souvent des défauts et des irrégularités. Lors de la fabrication du matériau composite, la matrice
polymeére, sous forme de liquide visqueux, peut s'infiltrer dans les cavités situées a la surface
des fibres [77].
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Matrix

Fibre
Liaisons d'interface formées par emboitement mécanique.

1.9.3.  L’adhésion électrique

La theéorie électrique suggere que l'adhésion est principalement due aux forces
électrostatiques entre deux couches chargées a l'interface. Ces couches se développent sur la
base d'un mécanisme d'échange d'électrons entre les deux surfaces . [75]

Couche électrique négative

Couche électrigue positive

Deux couches électriques opposeées a l'interface selon la théorie électrique

1.10. Domaines d’application des matériaux composites a fibres végétales

Les matériaux composites sont largement employés dans diverses industries grace a leurs
caractéristiques remarquables, telles que leur rigidité, leur légéreté et leur résistance aux
contraintes mécaniques et thermiques. Voici quelques secteurs ou ces matériaux sont

particuliérement utilisés.

e Automobile : Les fibres végétales sont utilisées pour remplacer les matériaux
traditionnels dans la fabrication de piéces automobiles, telles que les panneaux de
carrosserie, les tableaux de bord et les structures internes, afin de réduire le poids
global du véhicule et améliorer son efficacité énergétique[26].

e Aeéronautique et transport : Bien que dans une moindre mesure que dans I'automobile,

les composites a fibres végétales commencent a étre explorés pour des applications
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dans l'aéronautique, notamment pour réduire le poids des structures et améliorer la
performance énergétique des aéronefs[78].

o Textile et mode : Les fibres végétales comme le lin, le jute ou le chanvre sont utilisées
pour la création de tissus, offrant ainsi une alternative plus durable et écologique aux

fibres synthétiques[79].

D'autres applications dans I'industrie du batiment ont démontré que les éléments a paroi
mince, tels que ceux renforcés de fibres de sisal, présentent d'excellentes propriétés, notamment
une grande résistance a la traction et a la compression. Ces composites offrent ainsi une vaste
gamme d'applications, comme dans la fabrication de composants structurels de batiments, de
coffrages permanents, de réservoirs, de facades, d'éléments de toiture a grande portée, ainsi que

de tuyaux destinés au renforcement de structures existantes [80].

I.11. Synthése des travaux menés sur I'exploitation des fibres végétales dans la région

de Boussaada.

L'exploitation des fibres végétales dans et autour de la région de Boussaada en tant que
ressource de renforcement pour les matériaux composites suscite un intérét croissant dans le
secteur de la recherche scientifique, notamment sous la direction de Rokbi M. Ces recherches
ont permis de découvrir de nouvelles fibres aux propriétés prometteuses pour une utilisation
dans les composites polymeres. Ce potentiel est en grande partie attribué a la diversité et a
I'abondance de la végétation de la région, dont les propriétés mécaniques, physiques et physico-

chimiques ont été soigneusement analysées.

Des recherches récentes révelent un grand potentiel pour leur utilisation comme renforts
dans les matériaux composites. Par exemple, Belouadah, et al. [81]. Ont extrait des fibres
cellulosiques innovantes & partir de la plante en utilisant une méthode
respectueuse de I'environnement. Ils ont rapporté, pour la premiére fois, des données sur les
propriétés morphologiques, physico-chimiques, thermiques et mécaniques de ces fibres. Les
analyses morphologiques, y compris les micrographies SEM, ont révélé une forte présence de
cellules fibreuses. Les analyses ATR-FTIR et aux rayons X ont confirmé une richesse en
cellulose avec un indice de cristallinité de 46,19 %. Sur le plan thermique, les fibres ont montré
une stabilité jusqu'a 220 °C et une énergie d'activation apparente de 68,77 kJ/mol. Enfin, les
propriétés mécaniques mesurées, telles que le module d'élasticité de 13,2 GPa, la résistance a

la traction de 280 MPa et une déformation a la rupture de 3,7 %, soulignent le potentiel des
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fibres de . comme renfort naturel dans les composites polymeres, ce qui

pourrait élargir leur utilisation dans de nouvelles applications [81].

[82] ont axé leurs travaux sur la caractérisation et I'analyse de nouvelles
fibres cellulosiques extraites de I'écorce d' . Les fibres obtenues ont été soumises a
des traitements alcalins et au permanganate, et leurs propriétés mécaniques, physiques,
chimiques et thermiques ont été examinees a l'aide de diverses techniques, notamment la
diffraction des rayons X, l'analyse thermogravimétrique, la microscopie électronique a

balayage, la microscopie optique, ainsi que des tests de traction et de goutte.

Les résultats montrent que le traitement au permanganate a entrainé une augmentation de la
densité des fibres, atteignant 1,154 + 0,032 g/cm?, comparativement a 1,040 + 0,010 g/cm? pour
les fibres non traitées. De plus, les meilleures propriétés mécaniques ont été observées avec ce
traitement, avec des valeurs de résistance a la traction de 196,99 + 28,89 MPa et un module de
Young de 12,98 2,36 GPa. Ces résultats suggerent que les traitements appliqués pourraient
permettre la production de composites polymeéres renforcés par des fibres d'Inula viscosa de

haute qualité, ouvrant des perspectives d'application dans I'industrie [82].

[83] ont étudié les propriétés physico-chimiques de nouvelles fibres
cellulosiques extraites de I'écorce de , afin d'évaluer leur potentiel en tant
que renfort pour des composites polymeres. Les auteurs ont caractérisé ces fibres a l'aide de
diverses techniques, telles que la spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR), la
microscopie électronique a balayage (SEM), l'analyse thermogravimétrique (TGA), la
microscopie optique, la diffraction des rayons X (XRD) et des tests de traction sur fibres
uniques. Les résultats montrent que le module de Young moyen des fibres est de 15,97 GPa et
la contrainte a la rupture est de 201,16 MPa. L'analyse XRD révele une cristallinité de 45 %,
tandis que la TGA indique une stabilité thermique jusqu'a 225 °C et une température de
dégradation maximale de 357,72 °C. Une analyse des propriétés mécaniques, effectuée sur 35
échantillons, a utilisé la distribution de Weibull, en utilisant a la fois deux et trois parametres,
suggérant que les fibres de possedent des caractéristiques prometteuses pour

leur utilisation dans des composites polymeéres [83].

[84].ont extrait une nouvelle fibre cellulosique de la plante
en vue de son utilisation en tant que renfort dans des composites. Ils ont
examiné les caractéristiques morphologiques, physiques chimiques, et mécaniques des fibres.

Les analyses morphologiques, réalisées par des techniques anatomiques et par microscopie
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électronique a balayage, ont révélé une forte proportion de fibroblastes, favorisant I'adhésion

avec la matrice lors de la fabrication de composites.

Les propriétés physiques ont montré que la densité des fibres est de 1,269 + 0,018 g/cm3
et leur diamétre est de 187,11 + 60,41 um. Les analyses chimiques, effectuées par diffraction
des rayons X (XRD), ont indiqué une taille cristalline de 16,92 nm et un indice de cristallinité
de 47,69 %. Les résultats de I'analyse ATR-FTIR ont confirmé la présence de divers composants
majeurs tels que la cellulose, les hémicelluloses et la lignine. L'analyse thermogravimétrique
(TGA) a établi une stabilité thermique jusqu'a 210 °C et une température de dégradation
maximale de 317,86 °C.

Sur le plan mécanique, les fibres présentent une résistance a la traction de 336,87 £+ 59,94
MPa, un module de Young de 23,87 £ 5,21 GPa, et une déformation a la rupture de 1,27 £ 0,36
%. La résistance au cisaillement interfacial est de 9,82 + 2,35 MPa. Les auteurs ont utilisé la
distribution de Weibull, en utilisant a la fois deux et trois parameétres, pour analyser la dispersion
des données expérimentales. L'ensemble des résultats indique que les fibres de
représentent des candidates prometteuses pour servir de renfort dans des composites
a faible densité [84].

De méme, [85] ont évalué I'utilisation de nouvelles fibres ligno-cellulosiques
d'origine végétale provenant de Centaurea hyalolepis comme renfort potentiel pour des
applications de composites légers. Les auteurs ont examiné la structure anatomique et la
morphologie de surface des fibres, ainsi que leurs caractéristiques physico-chimiques,
thermiques, cristallines et mécaniques. Les analyses ont été effectuées en utilisant la
spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier avec réflexions total atténuées (ATR-FTIR),
I'analyse thermogravimétrique (TGA), la diffraction des rayons X (XRD) ainsi que des tests de

traction.

Les résultats de I'analyse ATR-FTIR ont confirmé la présence des principaux composants
des fibres ligno-cellulosiques, notamment la lignine, la cellulose et les hémicelluloses.
L'analyse XRD a révélé un indice de cristallinité de 57,93 % pour la cellulose. La densité des
fibres de Centaurea hyalolepis a été déterminée a 1,13 g/cm3 par densimétrie. Les fibres ont
montré une stabilité thermique jusqu'a 271 °C, avec une valeur d'énergie d'activation cinétique
de 115,943 kJ/mol. Les essais de traction ont révélé que les fibres présentaient une résistance a
la traction moyenne d'environ 372,5 MPa, tandis que leur module de Young était d'environ

9,036 GPa., respectivement. En raison de la variabilité des résultats expérimentaux, une analyse
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statistique de Weibull a deux parametres a été effectuée. Ces résultats suggerent que les fibres
de Centaurea hyalolepis pourraient constituer des candidates appropriées pour le renforcement

de composites polymeres légers [85].

Zernadji S et al. Ont caractérisé et analyser de nouvelles fibres cellulosiques extraites de
la tige de la plante Echinops spinosissimus, en vue de leur intégration dans diverses industries,
notamment les composites et les textiles. L'objectif est d'ajouter cette nouvelle fibre naturelle a
la liste des matériaux destinés a la production de composites bio-sources, répondant ainsi a la

demande croissante du marché pour des matériaux durables et biodégradables.

Les résultats de I'étude montrent une forte présence de cellules fibreuses dans I'anatomie
de la tige, et les micrographies SEM révelent que la surface des fibres devient rugueuse, ce qui
améliore I'adhésion avec les résines. La densité des fibres a été mesurée a 0,97 + 0,01 g/cm3
avec un diameétre de 280,76 um. Les analyses FTIR et XRD ont confirmé que ces fibres sont
cellulosiques. Sur le plan thermique, les fibres présentent une stabilité jusqu'a 208 °C. Les
propriétés mécaniques mesurées indiquent une résistance a la traction de 217,54 + 54,16 MPa,
un module de Young de 19,23 + 0,76 GPa, et une déformation a la rupture de 3,78 £ 0,36 %.
Les analyses SEM montrent également que le traitement chimique augmente la rugosité de la
surface des fibres, favorisant ainsi leur adhésion dans les applications composites. En
conclusion, cette étude confirme que les fibres d’Echinops spinosissimus sont des matériaux

appropriés pour des applications dans les textiles et les bio-composites [86].

[87]ont extrait des fibres de cellulose a partir de la plante Bassia Indica
pour les utiliser comme matériau de renforcement dans des composites. Ils ont étudié les
caractéristiques morphologiques des fibres en utilisant la technique de microscopie électronique
a balayage (SEM).

Ils ont étudié la chimie de surface, ainsi que la cristallinité et les groupes fonctionnels des
fibres via plusieurs techniques, notamment la diffraction des rayons X (XRD), la spectroscopie
EDX et une technique de spectroscopie infrarouge utilisant la transformée de Fourier a été
appliguée. L'analyse thermogravimétrique (TGA) a été réalisée pour évaluer le comportement

thermique des fibres.

Des techniques anatomiques ont révélé une forte présence de fibroblastes, tandis que
I'’ATR-FTIR a confirmé la composition ligno-cellulosique (lignine, cellulose et hémicellulose)
des fibres. Les propriétés physiques ont montré une densité de fibre de 1,065 g/cm?3 et un
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diameétre de 145,58 um. Les fibres avaient une taille cristalline de 2,23 nm et un indice de

cristallinité de 40,12 %, avec une énergie d'activation de 93,78 kJ/mol.

Les résultats TGA ont indiqué une stabilité thermique jusqu'a 260,24 °C, avec une

dégradation maximale a 321,23 °C.

Les proprietés mécaniques des fibres ont révélé une contrainte de traction d'environ
417,50 MPa et un coefficient de Young de 17,46 GPa." et une résistance a I'échec de 1,17 %.
Une analyse statistique de Weibull a été effectuée pour évaluer la dispersion des résultats
expérimentaux. Les auteurs concluent que les fibres de Bassia Indica représentent un choix

prometteur pour le renforcement de bio-composites légers [87]

[88] ont investigué les propriétés physiques, structurelles et chimiques des
fibres d'Aster Squamatus présentes en Algérie, au Brésil, en France et aux Antilles, afin
d'évaluer leur potentiel en tant que renfort dans des composites polymeéres légers. 1ls ont extrait
et modifié ces fibres, caractérisant a la fois celles qui n'avaient pas subi de traitement et celles
traitées avec de I'alcali.

Leur étude a porté sur la cristallinité, la composition chimique, les propriétés thermiques
et mécaniques des fibres, en appliquant des méthodes standardisées. Les résultats ont montré
que le traitement chimique avait réussi a éliminer des composants amorphes tels que
I'némicellulose, la lignine et la cire, ce qui a considérablement amélioré les propriétés

thermiques, physiques et mécaniques.

La stabilité thermique des fibres a été estimée a environ 250 °C, tandis que la température
maximale de dégradation a augmenté de 372,50 °C a 375,35 °C. De plus, la résistance maximale
a progressé de 183,24 + 25,27 MPa a 302,00 + 24,91 MPa, et le module d"Young est passé de
11,08 +1,1a418,53+1,45 GPa, avec un indice de cristallinité passant de 43 % a 45 %. L'analyse
statistique de Weibull a mis en lumiere un lien solide entre les résultats expérimentaux et les
caractéristiques mécaniques des échantillons. Les chercheurs ont conclu que les fibres d'Aster
Squamatus pourraient servir de matériau de renfort efficace pour divers composites

polymeéres[88].

Les caractéristiques mécaniques, physiques et chimiques des fibres de la région du Hodna
sont prometteuses, surtout en comparaison avec celles décrites dans d'autres recherches.

et
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Type de plante Résistance a Module de Young (GPa) Déformation a la Réf.
la traction rupture
(MPa) (%)

Lygeum spartum L 280 13,2 3,7 [81]
Inula viscosa 196,99 +28.89 12,98 £2,36 1,172 [82]
Silybum marianum 201,16 15,97 1,593 [83]
Centaurea melitensis 336,87 £ 59,94 23,87 £5,21 1,27 £0,36 [84]
Centaurea hyalolepis 372,5 9,036 2,36 [85]
Echinops spinosissimus 217,54 + 54,16 19,23 +0,76 3,78+ 0,36 [86]
Bassia Indica 417,50 17,46 1,17 [87]
Aster Squamatus 302,00+2491 11,08+1,141853+1,45 1,54 [88]

.Caractéristiques physiques et chimiques des fibres provenant de la région du Hodna.

Densité Diamétre Taux de Stabilité
Type de plante (g /em?) (mm) cristallinité  thermique  Réf
J (%) ()
Lygeum spartum L 1,499+0,003 0,181-0,495 46,19 220 [81]
Inula viscosa 1,154 +0,032 0,93.50 +0,02.75 51.63 200 [82]
Silybum marianum 1,098 0,222 45 225 [83]
Centaurea melitensis 1,269 +0,018 1,8711 +0,6041 47,69 210 [84]
Centaurea hyalolepis 1,13 0,180 a4 0,420 57,93 271 [85]
Echinops spinosissimus 0,97 £0,01 0,28076 54.64 208 [86]
Bassia Indica 1,065 0,14558 40,12 260,24 [87]
Aster Squamatus 1,43 - 43 240 [88]

Le but fondamental de ces études [81-88] est d'explorer les caractéristiques mécaniques

des nouvelles fibres végétales obtenues a partir des plantes présentes dans la région du Hodna,

en vue de leur utilisation comme renfort dans des matériaux composites. Chaque travail met en

évidence l'importance de ces fibres pour le développement de composites durables et

biodégradables, en soulignant leur capacité a remplacer les fibres synthétiques.

Les recherches portent sur des propriétés telles que la résistance a la traction, le module

de Young et I'allongement a la rupture, afin d'évaluer leur pertinence pour diverses applications

industrielles. De ce fait, ces travaux contribuent a encourager I'adoption de matériaux naturels

dans des domaines ou la durabilité et I'efficacité sont cruciales.
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I.12, Conclusion

Ce chapitre a abordé les concepts fondamentaux des matériaux composites, en offrant
une analyse détaillée des fibres naturelles, notamment en ce qui concerne leur structure, leur

composition chimique, ainsi que leurs propriétés physiques et mécaniques.

Une attention particuliére a été accordée aux méthodes d'extraction des fibres. Les
différentes techniques de fabrication ont également été explorées, ainsi que les principaux

domaines d'application des matériaux composites.

Enfin, une synthese des travaux realisés sur I'exploitation des fibres végétales dans la

région de Boussaada a été présentée.
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Partie expérimentale Chapitre 1l : Matériels et méthodes

I1.1. Introduction

Dans ce chapitre, nous présentons les différents matériaux étudiés ainsi que les techniques

expérimentales et d’analyse, en les divisant en deux parties :

» La premiere section décrit les matériaux sélectionnés, notamment la résine de polyester
et les fibres. Nous exploitons deux types de fibres provenant de la région de Boussaéda,
Malva sylvestris, qui n’a pas encore été exploitée jusqu’a présent, et la fibre de Typha
angustifolia. Nous commencons par décrire la région ou ces deux plantes ont été
récoltées, suivie d'une présentation des fibres issues de celles-ci et de la méthode
d'extraction correspondante.

» La seconde partie aborde les diverses méthodes et approches expérimentales appliquées
a ’analyse de nos matériaux d’étude. Nous y présentons les équipements utilisés pour
caractériser les fibres extraites, tels que la microscopie optique, la spectroscopie
infrarouge par transformée de Fourier, et I'analyse thermogravimétrique. diffraction des
rayons X et la machine universelle de marque « TEST » pour 1’évaluation des propriétés
mécaniques, ainsi que la microscopie électronique a balayage. De plus, divers
instruments ont été utilisés, tels que le pycnomeétre pour les mesures de densité, balance

haute précision, broyeur, et pompe a vide, etc."”

Nous détaillons également les procédures d’obtention des plaques de composites et nous
décrivons les conditions des essais mécaniques en statique incluant les essais de traction
statique sur des fibres individuelles pour les deux types examinés. Ainsi que la caractérisation
en traction flexion trois points de la résine et des composites unidirectionnels. Pour I’étude de

I’adhésion matricielle, le test de Micro-gouttelette est adopté dans cette étude.

Les techniques de calcule des différents parametres, tels que la densité, les contraintes a la
rupture, le module de Young, déformation, la résistance a 1I’adhésion fibre/matrice, sont

également exposées et détaillées.

De plus, des notions sur I’analyse statistique sont également présentées. Cette analyse a
pour but d'évaluer la fiabilite des reésultats expérimentaux et de comparer les parameétres calculés
avec ceux obtenus expérimentalement. En vertu de ce chapitre, une présentation approfondie
sur le choix matériels et des procédures expérimentales qui sous-tendent cette recherche est

établie.
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I1.2. Présentation de région de Boussaada

Boussaada est située dans I'Atlas Tellien, au sud du Chott el Hodna. Considérée comme
la porte du désert, elle se trouve a 4°11'18" de longitude Est et 35°13'24" de latitude. La région
présente un climat semi-aride a aride et est caractérisée par une richesse en ressources
botaniques végétales, ce qui en fait un point d'entrée vers le désert [89, 90]. Entourée de
plateaux et de montagnes, le climat de Boussaada la rend une région riche en biodiversité

végétale, pouvant étre exploitée dans divers secteurs
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Carte de localisation de Boussaada [91].

I1.3. Présentation des plantes
11.3.1. Malva sylvestris L.

Malva sylvestris L. (mauve commune) est une plante originaire de régions d'Europe,
d'Afrique du Nord et d'Asie du Sud-Ouest [92]. Communément appelée « Mauve bleue » ou
« Mauve commune », c'est une plante herbacée vivace a croissance prolifique. Appartenant a
la famille des Malvacées, elle produit des fleurs mauves-violettes voyantes avec des veines
sombres au printemps et au début de I'été. Ses jeunes feuilles vertes luxuriantes sont comestibles
et utilisées dans les salades et les préparations culinaires. Cette plante possede une racine vivace
et une tige juteuse mesurant entre 60 et 90 cm de haut. Ses feuilles, grandes et molles, sont

généralement a sept lobes et ont une forme largement en ceeur [93]. Elle est utilisée depuis
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longtemps comme plante médicinale, aliment et fourrage pour animaux. Cette plante prospére
dans les zones perturbées, les prairies et le long des routes, préférant le plein soleil a I'ombre
partielle [94]. Elle est relativement facile a cultiver, tolérant un sol pauvre et la sécheresse une

fois établie.

Figure 11.2 Plante Malva sylvestris L..

11.3.2. Typha angustifolia

La plante Typha angustifolia est un genre cosmopolite d'environ onze especes de plantes
monocotylédones de la famille des Typhaceae. On trouve ces plantes dans les marécages, les
marais et les eaux douces ou saumatres peu profondes [95]. Typha prospére dans les régions
tempérées chaudes et tropicales. Cette espéce est fréqguemment utilisée dans les zones humides
construites pour améliorer la qualité de I'eau en raison de son taux de croissance rapide et de sa
capacité significative a accumuler des nutriments dans ses tissus. C'est une plante pérenne
rhizomateuse qui forme des populations denses, presque monospecifiques, grace a une
croissance végétative vigoureuse, caractérisée par un front avancé de ramets étroitement
compactés qui excluent d'autres plantes. Bien que parfois considérée comme une mauvaise
herbe envahissante, la plante Typha angustifolia attire de plus en plus I'attention en raison de
ses avantages écologiques, notamment la purification de I'eau polluée, la protection des berges
contre les vagues des bateaux, ainsi que la restauration de la diversité des zones humides et des

stratégies d'atténuation [96].

Les feuilles Typha angustifolia produisent des fibres exploitables pour la confection de

textiles ou de papier [97]. Ces feuilles étaient utilisées pour créer des mats, des chaises, des
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paillassons et des toits pour les habitations traditionnelles. Le gros épi noir et duveteux servait
de brosse pour les horlogers [98].

Figure 11.3 Plante Typha angustifolia.

I1.4. Extraction des fibres

L'extraction des fibres végétales constitue une étape essentielle pour la caractérisation
physico-chimique et mécanique de ces matériaux [99]. Dans ce contexte, la plante Malva
sylvestris L. a été collectée en mars a Maader (Boussaada, Algérie), a des moments appropriés
de sa croissance, afin de garantir la qualité des fibres. Apres la récolte, les tiges de Malva ont
été séparées de leurs feuilles et leurs racines, puis soigneusement lavées pour éliminer les

impuretés et les résidus de terre.

Parallelement, des feuilles de Typha angustifolia provenant de la région de Bou-Saada
(El Hamel) ont été récoltées. Apres le tri et le lavage des feuilles, celles-ci ont été immergées

dans I'eau pour faciliter la séparation des fibres.

Les processus d'extraction couramment utilisés sont biologiques (rouissage ou
dégradation microbienne), mécaniques et chimiques. Parmi ces méthodes, la technique
biologique se révéle la plus efficace et la plus simple, produisant des fibres de haute qualité
[100]. Les tiges de Malva sylvestris L. (MS) ont été placées dans un récipient rempli d'eau du
robinet, tandis que feuille de Typha angustifolia (TA) a été placé dans un autre récipient,

couvert, et laissées pendant 21 jours a température ambiante pour permettre une dégradation
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microbienne [8, 101]. Comme on le sait, le rouissage a I'eau provoque une dégradation sélective
qui utilise une part des composants non cellulosiques, principalement des cires, de la pectine et
de I'némicellulose [102]. Une fois le rouissage terming, les fibres MS et celles de fibres TA ont
été extraites par séparation manuelle. Enfin, les fibres obtenues ont été lavées a plusieurs
reprises avec de I'eau distillée, puis mises au four & 70 °C pour un séchage d'une durée de 6
heures, au laboratoire de génie civil de I’université Mohamed Boudiaf de Msila, pour prévenir
la dégradation et la multiplication de micro-organismes. Le processus d'extraction des fibres de
tige Malva sylvestris L. et des feuilles de Typha angustifolia est illustré a la Figure 11.4. Cette
procédure rigoureuse d'extraction est fondamentale pour produire des fibres de haute qualité,
prétes a subir des analyses détaillées physico-chimiques et mécaniques

Figure 11.4. Processus d'extraction des fibres MS et TA.
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I1.5. Anatomie de plantes

L'anatomie végétale est une option pratique pour étudier la morphologie, la physiologie
et les relations phylogénétiques des structures végétales. Dans ce cas, nous avons une véritable
enquéte anatomique sur la tige de Malva sylvestris L., ainsi sur les feuilles de Typha
angustifolia. Ses travaux sont réalisés au niveau du département de Biologie de I'Université de
M'Sila.

Les coupes transversales de la tige de Malva sylvestris L. sont préparées au microtome.
Parallelement, les coupes transversales des feuilles de Typha angustifolia ont également été
préparées de la méme maniére pour analyser leurs caractéristiques anatomiques. Les sections
des échantillons sont caractérisées par une technique de double coloration, bénéfique pour la
visibilité des différentes structures cellulaires. Les coupes de la tige de Malva sylvestris L, d'une
épaisseur de 350 um, et celles de Typha angustifolia sont examinées séparément en les plagant
successivement sur la platine du microscope pour une observation détaillée. [103, 104]. Cette
épaisseur a été choisie pour permettre une observation détaillée des différentes couches

tissulaires

L'analyse est réalisée a l'aide d'un microscope binoculaire (BMM), d'un appareil photo
numérique et d'un capteur d'image numérique 2000, permettant une acquisition précise des
images et facilitant ’identification des structures anatomiques de la tige de Malva sylvestris

L. et des feuilles de Typha angustifolia (Figure 11.5).

Figure 11.5. Microscope optique.
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I1.6. Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier (ATR-FTIR)

La méthode la spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier avec réflexions total
atténuees (ATR-FTIR) est utilisée pour analyser les liaisons chimiques et les groupes
fonctionnels dans divers matériaux. En évaluant I'absorption de la lumiére infrarouge par un
échantillon, cette technique permet d'obtenir un spectre qui révéle des informations sur la
composition chimique du produit.

Les analyses ATR-FTIR consistent a exposer un échantillon a une lumiére infrarouge, qui
est ensuite analysée pour détecter les bandes d'absorption spécifiques. Chaque bande
correspond & une vibration moléculaire particuliére, ce qui permet de déduire la structure
chimique du composé. La technique est largement utilisée dans divers domaines, notamment la
chimie, la biologie, ainsi dans le domaine des matériaux, en raison de sa rapidité et de sa
précision.

Les analyses ATR-FTIR peuvent étre réalisées sur différents types d'échantillons, qu'ils
soient solides, liquides ou gazeux (Figure 11.6). Les résultats sont souvent présentés sous forme
de spectres, ou les pics d'absorption sont représentés en fonction de leur nombre d'onde,
permettant une identification facile des différentes liaisons chimiques présentes. Les données
ont été recueillies en utilisant un appareil Perkin-Elmer, offrant une résolution spectrale de 4

cm' et couvrant une plage de longueurs d'onde de 4000 a 400 cm™.

Figure 11.6. Equipement ATR-FTIR.
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I1.7. Spectroscopie de diffraction des rayons X (DRX)

L'analyse par rayons X est une méthode efficace utilisée pour étudier la structure
cristalline des matériaux y compris I'indice cristallin (IC). Elle consiste a diriger des rayons X
sur un échantillon et a mesurer les angles et les intensités des rayons X diffractés par le réseau
cristallin. Un (IC) plus élevé indique un degré de cristallinité plus important, ce qui peut
influencer les caractéristiques mécaniques et thermiques des fibres végétales.

Deux échantillons en poudre fine de fibres de Malva sylvestris L. et de fibres de Typha
angustifolia ont été analyses a l'aide d'un diffractométre X’Pert-Pro SW en diffraction des
rayons X, utilisant un rayonnement Cu Ka avec une longueur d'onde de A = 1,54 A, sous une
tension de 40 kV et un courant de 30 mA (diffraction des rayons X en poudre). L'intensité de
la radiation réfléchie a été enregistrée sur une plage angulaire de 10° a 70° a température

ambiante (Figure 11.7)

L'indice cristallin (Ic) des fibres MS et TA a été calculé a I'aide de I'équation suivante

développée par Segal [105] :

1% = (222=4m) X100 (1.1)

002

loo2 correspond a l'intensité maximale de la phase cristalline, tandis que l.m représente I'intensité

de la phase amorphe..

Figure 11.7 Diffractometre DRX (Diffraction des Rayons X).
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I1.8. Analyse thermogravimétrique (ATG)

L'analyse thermogravimétrique est une methode qui permet d'explorer les caractéristiques
thermiques des matériaux. Elle implique la mesure des variations de masse d'un échantillon en
fonction de la température ou du temps, le tout sous des conditions atmosphériques contrélées.
Cette methode est essentielle pour évaluer la stabilité thermique des fibres naturelles en tant

que renfort dans les matériaux composites.

L'analyse TGA est couramment utilisée dans divers domaines, notamment les polymeres,
les matériaux composites, les céramiques et les biomatériaux, pour évaluer leur comportement

thermique et leur stabilité.

Pour évaluer la stabilité thermique des fibres de Malva sylvestris L. (MS) et de Typha
angustifolia (TA), une analyse thermogravimétrique (TGA) a été effectuée a l'aide de
I'instrument FANYUAN DW5470H-3 STA. Des échantillons sous forme de poudre de MS et
de TA, pesant précisément 12,5 mg chacun, ont été analyses. Les spectres ont été enregistrés
sur une plage de températures de 27 °C a 600 °C, avec un taux de chauffage de 10 °C/min

Dans le cadre de cette recherche, I'énergie d'activation a été calculée en appliquant la méthode
de Broido:

1 Eaf/1
In [ln;] =-= (E) + K] (11.2)
Ou vy est Le poids normalisé (wi/wo) est défini comme le rapport entre wy, le poids des
échantillons a un instant t, et wo, le poids initial. Ea correspond a I'énergie d'activation, R
désigne la constante des gaz parfaits, qui vaut 8,314 J/(mol-K). T représente la température en

Kelvin, et K est une constante.
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Figure 1.8 ATG : Analyse Thermogravimétrique.

Pour préparer les échantillons destinés a I'ATG, I'XRD et I'ATR-FTIR, les fibres ont été
découpés en petits morceaux, sechés a 70 °C pendant une heure, puis réduits en fines particules

a l'aide d'un mélangeur-broyeur Spex.
I.9. Mesure de la densite

Comprendre la densité des fibres végétales est important pour évaluer leurs propriétés
ainsi que celles des composites. La densité des fibres de Malva sylvestris L. et de Typha
angustifolia a été mesurée a l'aide d'un pycnométre pour solide d'une capacité de 50 ml,
conformément a la norme ASTM D2320-9. Le test de densité a été réalise dans des conditions
de laboratoire (27 °C et 50-60 % d'humidité relative). La moyenne arithmétique de cing valeurs
a été calculée (Figure 11.9). Du méthanol, avec une densité de 0,791 g/cm?3, a été utilisé comme

liquide d'immersion.

i

Figure 11.9 Mesure de densité.
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Avant la mesure, les fibres de MS et de TA ont été coupées a une longueur de 12 a 15
mm, puis séchées a 60 °C jusqu'a atteindre un taux d’humidité inférieur a5 % [106]. La densité
apparente de fibre prest déterminée selon I'équation suivante :

mz—mq

PF = Pm (1.3)

N (my—mq)—(my—ms3)

ou:

pr représente la densité de la fibre (g/cm3),

pwm est la densité du méthanol (g/cm3),

mg : poids du pycnometre sans échantillon (g),

my : poids du pycnometre contenant de méthanol (g),

m3 : poids du pycnometre contenant de fibres hachées (g),

ma : poids du pycnometre contenant de fibres hachées et de méthanol (g).

La section transversale a été calculée selon la relation [107] :

Sp=—2 (11.4)

pms-L

ou:

Sk est la section transversale de la fibre (cm?),
M est le poids de la fibre (g),

L est la longueur de la fibre (cm).

Le diametre de la fibre a été calculé a partir de cette équation en supposant une forme

cylindrique, selon la formule suivante [108]:
Dy = 2.\/M/(pusmL) (11.5)
ou :
Dr correspond au diamétre de la fibre (cm),
pwms correspond a la densité de la fibre (g/cm3),
M correspond a la masse de la fibre (g),

L correspond a la longueur de la fibre (cm).
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I1.10. Traction de fibre

La traction des fibres concerne I'analyse des propriétés mécaniques de cette fibre végétale,
notamment sa résistance a la traction, son module d'élasticité, et son allongement jusqu'a la
rupture. Ces tests sont essentiels pour évaluer le comportement d'une fibre lorsqu'elle est

soumise a une force d'étirement et pour déterminer sa capacité a supporter des charges.

Les caractéristiques mecaniques des fibres ont été déterminées a partir d'un essai de
traction, conformément a la méthode d'évaluation standard des caractéristiques de traction des
fibres textiles individuelles (ASTM D3822-01), comme illustré dans la Figure 11.10 Les fibres
MS et TA ont été testées en utilisant une machine de traction de type TEST ayant une capacité
maximale de 10 kN. Les essais ont été réalisés sur des echantillons d'une longueur de 40 mm,
avec un controle de déplacement a une vitesse de 1 mm/min. Plus de 30 fibres de chaque type

de fibres ont été testées pour établir les caractéristiqgues moyennes des fibres MS et TA.

Les caractéristiques mécaniques extraites des courbes contrainte en déformation

comprennent le coefficient d'élasticité E, la contrainte maximale o et I'étirement a la rupture .
v" Module d'élasticité :
E : Module d’élasticité (N/mm?) ; o: Contrainte (N/mm?); &: extension (%).

v Module d'élasticité longitudinale

o
E = . (11.6)
ou :
E : Module d’¢lasticité (N/mm?)
o : Contrainte (N/mm?)
€ : extension.
v' Contrainte a rupture :
F
o= (11.7)

ou :
F : force de traction appliquée a I'éprouvette (N)

So : section transversale initiale de I'éprouvette (mm?)
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Sous I’hypothése de cylindricité des fibres, la section initiale est donnée par :
So ==& (11.8)
ou

d : le diameétre de la fibre.

Déformation a la rupture : Elle est exprimée en pourcentage selon la formule suivante :

£, (%) = ?—Ol x 100 (11.9)
ou :

er est la déformation a la rupture en pourcentage,

Al=ls— lo : est I'allongement total de I'échantillon,

| est le déplacement mesuré pendant 1’essai,

lo est la longueur initiale de 1’échantillon,

Fiber Grips

Figure 11.10 Essai de traction d’une fibre isolé.
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I.11.  Microscope Electronique a Balayage (MEB)

Le microscope électronique a balayage (MEB) est un instrument essentiel en sciences des
matériaux et en biologie, permettant d'obtenir des images a haute résolution de la surface des
échantillons. Pour étudier les morphologies de surface des fibres de MS et de TA, une
microscopie électronique a balayage VEGA3 TESCAN a été utilisée, avec des tensions
d'accélération de 15 et 20 kV. Avant l'analyse, les fibres ont été enrobées d'un mince film d'or

a l'aide d'un métalliseur sous vide afin de rendre leurs surfaces conductrices (Figure I1.11).

Figure I1.11 Micriscope éléctronique a balayage (MEB).

I1.12.  Analyses statistiques de Weibull

Durant 1’analysant les résultats des tests de traction des fibres de MS et de TA, une
dispersion significative, méme lorsque les tests étaient réalisés sous les mémes conditions. Cette
dispersion est attendue suite a plusieurs facteurs qui se résume par : la nature du sol, La

maturation de la plante, le climat, ainsi les conditions d’extraction et des tests.

Ces facteurs ont été pris en compte dans cette analyse. Cette approche permet de mieux
comprendre les caractéristiques mécaniques de ces fibres et d'interpréter la diversité des
résultats obtenus. [109, 110].

Le module de Weibull « m » est un paramétre clé de la variabilité : plus la valeur est
faible, plus la variabilité est élevée. Pour des modules de Weibull inférieurs a 20 (m < 20), la
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répartition des défauts présente d'importantes fluctuations d'un échantillon a I'autre, entrainant

ainsi une grande variabilité des contraintes de rupture. [111].

La statistique de Weibull a deux parameétres utilisée dans cette étude est définie par:

L {o\™
F(o)=1- exp(—z(a—o) ) (11.10)
En prenant le logarithme népérien des deux cotés, nous obtenons :
1 Ly _
ln(ln(l_F(G))) — ln(a) =m(no —Inoy) (1.11)
ou :

F(o) représente la probabilité de rupture de la fibre.
L est la longueur de référence,

Lo est la longueur initiale,

o est la contrainte appliquée,

0, est la contrainte caractéristique,

m est le module de Weibull.

Les parametres de la distribution de Weibull ont été calculés a I'aide d'une analyse de régression

linéaire en utilisant I'estimateur de la valeur médiane, défini comme suit :

F(0) = == (11.12)

N+0.4

ou N est le nombre total d'échantillons et i correspond a la position du i-me point de données.

Nous pouvons établir un graphique de In(In(1 /(1-F))) exprimé en fonction de In(c) a

partir de

Si la distribution de Weibull est applicable, ce graphique devrait apparaitre sous la forme
d'une droite pour les données expérimentales. Cette représentation nous permettra de

déterminer les deux parameétres m et oo.
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I1.13. Mise en ceuvre des plaques composites
11.13.1. Résine utilisée
v" Résine Polyester

La résine polyester est un polymere thermodurcissable couramment utilisé dans la
fabrication de matériaux composites. Elle est obtenue par la polymérisation de monomeres de
polyester insaturé, souvent avec du styréne, et durcit lorsqu'elle est mélangée avec un

catalyseur, comme le peroxyde de méthyle éthyl cétone (MEKP).

La résine polyester offre de bonnes propriétés mécaniques et une résistance chimique
appréciable, ce qui en fait un choix populaire pour le renforcement avec des fibres telles que la

fibre de verre ou les fibres végétales [112].

Avant d'employer la résine polyester pour la fabrication d'un matériau composite, une
préparation est essentielle. Le polyester insaturé se présente sous forme liquide, I'ajout d'un
durcisseur, tel qu'un peroxyde organique , initie une réaction chimique qui
transforme cette résine en un état solide. Il est important de noter que cette réaction est
irréversible. La quantité de durcisseur requise varie selon la durée de polymeérisation souhaitée,

généralement entre 1 % et 2 %.

Résine polyester

Durcisseur

Pipette

Q.

Résine polyester et durcisseur utilisés.

Cette concentration garantit un durcissement contrélé, ce qui permet d'éviter des
déformations indésirables dans le composite. Pour maintenir la résine a I'état liquide, du styréne,
un solvant a forte odeur, est utilisé. La résine polyester doit étre stockée dans des conteneurs

métalliques, a I'abri de la lumiére et dans un environnement frais.
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Dans cette étude, nous employons la résine polyester insaturée, choisie pour son codt
abordable et ses excellentes performances. Cette résine se distingue par sa résistance mécanique
et chimique, ainsi que par sa capacité a se lier efficacement avec des fibres naturelles. De plus,
sa propriété de durcissement trés acceptable a tempeérature ambiante facilite les opérations de

fabrication, en faisant une option idéale pour les composites a large consommation.
II.14. Mesure de la réactivité

La mesure de la réactivité (polymérisation) de la résine est cruciale pour déterminer le
temps de début de gélification de la résine, ceci permet de contréler le processus de moulage.
Les essais ont été réalisés selon la norme ISO 2535. La procédure de mesure de la réactivité
consiste a immerger un thermomeétre dans un contenant de 50 g de résine catalysée a
température ambiante. Le chronométre est démarré immédiatement apres I'ajout du durcisseur.
Cette méthode permet de réaliser des graphiques de réactivité, illustrant ainsi évolution de la
température au fil du temps (Figure 11.13). Les principaux parameétres visés a travers cette
pratique sont la température maximale atteinte (pic exothermique), le temps de gélification de
la résine. Ces éléments permettent d'optimiser le processus de moulage et d'assurer une bonne

qualité des matériaux composites.

_Thermomeétre

Chronomeétre

Résine polyester

Figure 11.13 Test de réactivité de la résine polyester.
I1.15. Elaboration des composites

Les matériaux composites unidirectionnels fabriqués a partir de fibres de Malva sylvestris
L. et de Typha angustifolia sont congus pour tirer pleinement parti des propriétés méecaniques

de ses composites. Ces caractéristiques sont étroitement liées aux techniques de production
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employées. Les performances des matériaux composites dépendent de plusieurs facteurs,
notamment le taux de renfort, I'imprégnation des renforts, ainsi que I'homogeénéité du moulage.

Avant I'élaboration des composites, il est essentiel de préparer les renforts sous forme de
plis, constitués de fibres longues de Malva sylvesiris L. et de Typha angustifolia. Six plis
unidirectionnels ont été préparés pour chaque type de fibre. Les fibres, d’une longueur de 250
mm, ont été pesees a l'aide d'une balance électronique de précision afin de calculer le taux de

fibre. A cette étape, il est crucial de disposer les fibres en nappes unidirectionnelles.

Cette opération est réalisée manuellement, ou les fibres sont soigneusement alignees de
maniere paralléle et homogene pour garantir une distribution uniforme. Les fibres sont ensuite
fixées sur des cadres rectangulaires (250 x 150 mm?), maintenues en place par du ruban adhésif

sur les deux cétés, formant ainsi un pli solide (Figure 11.14).

Figure 11.14 plis unidirectionnels de :(a) Fibres de MS, b) Fibres de AT.

L’¢élaboration des plaques composites stratifiées s'effectue par moulage sous vide. La
technique du moulage sous vide (VARTM - Vacuum Assisted Resin Transfer Molding) est
utilisée pour garantir une imprégnation compléte des fibres et réduire les défauts internes (bulles
d’air). Le processus débute par la préparation du moule, ou six couches de fibres de chaque
type sont disposées soigneusement les unes sur les autres. Cette superposition des couches est
réalisée selon une orientation de la fibre afin d’optimiser les propriétés mécaniques du

composite, et renforcant ainsi sa résistance et la répartition des charges.

Une fois les couches de fibres placées dans le moule, celui-ci est scellé avec un film
polymere pour créer une barriere hermétique. Ensuite, une pompe a vide est utilisée pour

évacuer I’air du moule, générant une dépression a I’intérieur. Cette pression réduite permet
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I’injection de la résine polyester, qui est aspirée a travers une ouverture dédiée et pénetre
progressivement dans le moule. La résine s’infiltre uniformément entre les différentes couches
de fibres, assurant une imprégnation totale et éliminant les bulles d’air susceptibles d’altérer la

qualité du composite (Figure 11.15).

Apres I’injection compléte de la résine, le moule est maintenu sous vide pour permettre a
la résine de se polymériser et de se durcir. Ce processus garantit une solidification uniforme du
matériau composite. Une fois durci, le produit est démoulé et soumis a un traitement thermique
dans une étuve a 70 °C durant 5 heures pour garantir une polymerisation compléte des plaques

composites, ce qui améliore les performances du produit (Figure 11.16).

Figure 11.16 Plagues des composites elaborés dans une étuve.
I.16. Préparation des échantillons
11.16.1. Préparation des échantillons composites
Lors de la préparation des échantillons, les matériaux composites sont d'abord découpés

en échantillons selon des dimensions voulues, conformément aux normes des essais a réaliser.
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Pour les essais de traction, nous nous référons a la norme ASTM D3039, et pour les essais de
flexion a trois points, a la norme ASTM D790-10.

Les échantillons sont préparés par découpe des plaques composites en utilisant une scie
a disque diamanté, opérant a une vitesse de 2500 tr/min, avec lubrification pour optimiser le

processus de découpe (Figure 11.17).

Apreés le découpage, les échantillons subissent un processus de polissage pour éliminer
tout défaut de surface susceptible d'influencer les résultats des tests. Une fois la finition réalisée,
les dimensions précises des échantillons sont relevées a l'aide d'un pied a coulisse. Chaque
échantillon est ensuite marqué par un numéro pour faciliter son identification et assurer un suivi
rigoureux lors des essais. Ces étapes sont essentielles pour garantir que les échantillons sont
préts pour les essais. Les échantillons de composites sont préparés avec des dimensions

normalisées (200 x 20 x 2 mm3).

Figure 11.17 Découpage des échantillons destinés a la caractérisation.

Des étalons en composite Jute (+45°) /Polyester, épaisseur e = 2 mm, ont été fixés de
chaque coté des éprouvettes pour éviter la rupture des extrémités et garantir une transmission

efficace des efforts vers la zone active de I'éprouvette (Figure I1. 18 a) et b).
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b)

Figure 11.18 : a), Schéma de 1’éprouvette de traction b) Types des éprouvettes avec étalons

collés obtenus: traction composite Polyester/MS et Polyester/TA.
11.16.2. Préparation des échantillons de résine vierge

Les éprouvettes ont été moulées dans un moule en bronze, aprés l'application de vaseline
comme agent de démoulage pour faciliter leur extraction. Une fois la polymérisation est
assurée, les éprouvettes ont été étuvées a une température de 60°C pendant 6 heures
(Figure 11.19 : a)).

Les éprouvettes en résine polyester vierge ont été réalisées sous forme d’haltéres),
conformément a la norme ISO 527, type B (Figure 11.19 : b)). Les dimensions des éprouvettes

sont les suivantes :

Longueur totale (Ls) = 150 mm

Longueur paralléle (L) = 60 mm ;

Longueur de référence (Lo) = 50 mm ;
Largeur de la section parallele (b:) = 10 mm ;
Epaisseur (h) =4 mm

Largeur de la section de préhension (b2) =20 mm
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Longueur de la face de la poignée (L) = 115 mm

b)

Figure 11.19 : a), Schéma Moule de forme d’haltéres, b) Types d’éprouvettes obtenues par

traction sous forme d’haltére et de flexion 3 points de résine polyester dans 1’étuve.
11.16.3. Préparation des échantillons micro-goulette

La méthode de micro-goulette a été utilisée pour analyser l'interaction interfaciale entre
la fibre et la résine polyester. Cette technigue consiste a placer une micro-goulette de résine sur
une fibre individuelle, Pour cela, des petites gouttes de résine polyester ont été déposées autour
des fibres MS et TA, qui sont placées dans un cadre en bois. Aprés application, la résine est

laissée durcir (Figure 11.120).

Figure 11.20 Préparation de microgouttelettes de polyester/MS sur et polyester /TA.
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La longueur d’enfouissement des microgouttes a ét¢ mesurée a I’aide d’un microscope
optique (MOTIC) associé a un analyseur d’images numérique (Motic Images Plus 2.0)

(Figure 11.21).

TA/Polyester

d=111,8uM

d=233,3uM

Figure 11.21 Microgouttelettes: a) Polyester /MS et b) Polyester/TA.
I1.17. Parametres d’essais et normes appliquées
11.17.1. Essai de traction sur les résine vierge et matériaux composites

Les tests de traction sur résine vierge et matériaux composites est une étape cruciale pour
évaluer leurs propriétés mecaniques et leur performance dans diverses applications
industrielles. L'objectif principal est de déterminer les propriétés intrinseques du matériau, telles
que la résistance a la traction, le module d'élasticité et la déformation. Les essais sont réalisés
conformément aux normes ASTM D3039/D et ISO 527, pour les éprouvettes en matériaux
composites et pour les éprouvettes en résine vierge, respectivement. Qui fournissent des

directives précises pour la préparation des échantillons et la conduite des tests.

Les essais de traction sont realisés a température ambiante, dans le laboratoire de génie
mécanique de 1I’Université de M’sila, a 1’aide d’une machine TEST équipée d'un capteur de

force de 10 kN et d'un extensometre (Figure 11.22).

Pour les éprouvettes en matériaux composites, les échantillons sont fixés dans une
machine de traction, avec une distance de 140 mm entre les mors, et sont testés a une vitesse
de 0,5 mm/min. Pour les éprouvettes en résine vierge, la distance entre les deux mors est de
60mm, avec une vitesse de de 0,5 mm/min. Les résultats concernant la force et la déformation

sont enregistrées en temps réel.
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Figure 11.22 Machine de traction TEST.

L'analyse des résultats permettra de calculer les contraintes en utilisant la formule ¢ =

F/A, ou F représente la force appliquée et A la section transversale de I'échantillon.
11.17.2. Essais de flexion a trois points

L'essai de flexion trois points est une méthode standard pour évaluer les caractéristiques
mécaniques des matériaux sollicités en flexion trois points, en particulier pour les composites
et les plastiques. Cet essai consiste a appliquer une charge centrale sur une poutre supportée a
ses deux extrémités, permettant ainsi de mesurer la résistance a la flexion et la déformation du
matériau. La norme ASTM D790-07 définit la géomeétrie et les dimensions des éprouvettes
destinées a ce test. Les éprouvettes ont une forme parallélépipédique, les dimensions de
I’éprouvette sont basées sur son épaisseur h, en respectant le rapport géométrique standard
Li/h =16 (Figure 11.23). La contrainte de rupture en flexion trois points est calculée a l'aide de

I'équation suivante :

_ 3FL,
o =3 (11.13)
L3F

Ef = 4wbh3

(11.14)

&g =1 (11.15)

ou:
F: Force (N),
W : La fleche,
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L1: Longueur entre appuis (mm),

b et h désignent respectivement la largeur et I'épaisseur de I'éprouvette (mm),
of: contrainte a la rupture (MPa),

& : déformation (%),

Er. module de Young (GPa)

Direction de la charge appliquéé

/) Epaisseur, h
V h

|
|

—Y

Largeur, 4h

S L~ |

l ¢ Distance entre appuis, 16h » ! &
— Distance totale, 20 h )

[T
il jfi

Figure 11.23 a) Schéma de I'essai de flexion a trois points b) Types des éprouvettes obtenu de

b)

flexion 3-points résine polyester, composite Polyester /MS et Polyester /TA.

11.17.3. Test de micro-gouttelette

Dans ce test, les fibres ont été soumises a des essais sur la machine d'essai universelle
TEST. De bons échantillons sont sélectionnés, tant pour les gouttelettes que pour les fibres. La
Figure 11.24 montre le spécimen de microgoutte ainsi que le dispositif d’essai. La force
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nécessaire pour detacher la goutte de résine solide de la fibre, tout en la maintenant a 1’aide de

la lame de chargement, a été enregistrée.

Force de traction

Figure 11.24 Test de micro-gouttelette.

Au moins 35 échantillons ont été utilisés pour estimer la résistance au cisaillement
interfacial Au moins 35 échantillons ont été utilisés pour estimer la résistance interfaciale au
cisaillement (IFSS). Les lames étaient fixées a la machoire inférieure du systéme d'essai Instron,
tandis que les fibres étaient tirées a travers la machoire supérieure a une vitesse de 0,5 mm par
minute. L'IFSS, qui détermine le degré d'adhésion dans un systeme matriciel fibreux donné, est

évalué selon I'équation suivante :
T = IFSS = Fp4,/(tdL) (1.16)
Ou
1 est la résistance au cisaillement interfacial (MPa), Fmax est la force de traction maximale,
d représente le diametre de la fibre et Lq désigne la longueur enchéssée.
I1.18. Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons détaillé les équipements utilisés ainsi que les diverses
méthodes expérimentales adoptées pour la caractérisation et I'analyse des fibres végétales et des

composites. L’étude s'est concentrée sur l'application de fibres naturelles, telles que celles de
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et , comme renforts dans les matériaux composites,
ainsi que sur les résines polyester. L'analyse physico-chimique et mécanique des fibres a permis

de mieux comprendre leurs propriétés et leur potentiel dans les applications composites.

Les techniques de préparation des échantillons, telles que le moulage sous vide, ont été
rigoureusement appliquées pour garantir la reproductibilité des essais mécaniques. Des essais
de traction et de flexion ont été realisés conformément aux normes ASTM, permettant ainsi
d'évaluer les caractéristiques mécaniques des composites et des fibres. Les résultats issus de ces
essais serviront de base pour l'analyse des performances des matériaux dans les chapitres
suivants. Cette approche expérimentale rigoureuse constitue une base solide pour interpréter les
résultats et tirer des conclusions sur la pertinence des fibres naturelles comme alternative
durable aux renforts conventionnels. Les méthodes décrites sont essentielles pour I'évaluation

des propriétés des composites et fourniront des outils précieux pour les analyses a venir.
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Chapitre 11 Caractérisation physico-chimique et mécaniques des fibres

II1.1. Introduction

Ce chapitre est dédié a I'analyse des résultats obtenus lors de la caractérisation de la nouvelle
fibre végétale . (MS), et la fibre de (TA). Ces deux plantes
sont disponibles en abondance en Algérie. Les plantes et
ont été récoltées dans la région de Boussaada, ou elles sont largement répandues en raison de leur
adaptation aux conditions climatiques locales, ce qui en fait une ressource renouvelable, facilement
accessible, et un choix prometteur pour 1’utilisation des fibres issues de ses deux plantes pour le

renforcement des matériaux composites.

La caractérisation des fibres végétales issues de la plante MS et celles extraites de la plante
TA, a éte réalisée a l'aide de plusieurs techniques physico-chimiques et mécaniques afin de

déterminer leur adéquation en tant que renforts pour les matériaux composites.

Les propriétés des fibres végétales ont un impact crucial sur la performance globale des

composites, Les techniques suivantes ont été utilisées pour évaluer ces propriétés :

» Analyse anatomique: pour mieux comprendre la structure interne des plantes et la
localisation des fibres cellulosiques.

» Analyse physico-chimique : les fibres ont d'abord été soumises a des tests physico-
chimiques pour connaitre leur composition chimique, leur structure moléculaire et leur
comportement.

% FTIR (Spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier)
s TGA (Analyse thermogravimétrique)

» Analyse morphologique et structurale :
s MEB (Microscopie électronique a balayage) pour observer la microstructure et la

surface des fibres

» Analyse de la structure cristalline : la diffraction des rayons X (XRD) a été utilisée pour
analyser la cristallinité des fibres.
» Caractérisations mecaniques : des tests de traction ont été réalisés conformément aux

normes ASTM pertinentes pour déterminer la résistance mécanique des fibres.

Des résultats obtenus pour chacune de types des fibres sont analysés en détail, en mettant

en paralléle leurs similitudes et leurs différences par rapport a d’autres fibres existantes dans la
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littérature. En autres mots, il s’agit d’identifier les avantages et les limites de chaque fibre afin

d'orienter les futures applications industrielles.
III.2.  Analyse anatomique des plantes

Les objectifs principaux de I’analyse anatomique est de s’assurer de la présence d’une
quantité de fibres ligno-cellulosiques dans la plante, puis de localiser ces fibres dans la structure
de la plante, en particulier dans la tige de ., ainsi dans les feuilles de

. L'étude histologique est adoptée pour examiner de pres la structure anatomique de
et de

v Analyse de la tige de Malva sylvestris L.

La montre la coupe transversale de la tige MS a différentes échelles. Comme
indiqué, la tige de la plante Malva est organisée en couches et elle est composee de I'extérieur vers
I'intérieur respectivement de I'épiderme, du phloeme, du xyléme et de la moelle. L'épiderme est la
couche externe et est recouvert d'une fine cuticule. Les cires et la cuticule de I'épiderme recouvrent
la tige Malva et protégent la plante. Le phloeme, ou liber, transporte la séve élaborée, une solution

de substances organiques riche en glucides des feuilles, vers les autres organes.

Le phloéme est constitué principalement de fibres cellulosiques, de tubes criblés et de
parenchyme cellulosique. Les fibres se trouvent dans de nombreux groupes et ressemblent a celles

du péricycle. Le cambium est composé d'une ou plusieurs rangées de cellules méristématiques.

Le xyleme est beaucoup plus large [101, 113, 114]. Le xyléme transporte la seve brute, un
liquide composé d'eau et de sels minéraux absorbés par les racines au niveau de la zone pilifére,
vers les feuilles ou se déroule la photosynthése. La moelle -parenchyme médullaire- de cellules

arrondies situées au centre de la tige, accompagnées de méats.

Les fibres de Malva se trouvent principalement dans le cortex, juste sous I'épiderme,

entourant les faisceaux vasculaires.
v" Analyse de feuille de Typha angustifolia

L'étude histologique de communément appelée massette, révele des
adaptations structurales fascinantes, notamment dans ses feuilles. Les faisceaux vasculaires,
comprenant le phloéme et le xyleme, sont dispersés dans le mésophylle au lieu d'étre superposés
comme dans la tige . Cette disposition favorise une distribution efficace des nutriments
et de l'eau. L'épiderme, quant a lui, est trés mince et présente une cuticule réduite, permettant

I'absorption directe des gaz et des nutriments de I'eau environnante [115].
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Epidermis

Phloem(cellulose)

Xylem (lignin)
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Epidermis
Phloem(cellulose)

Xylem(lignin)
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Xyléme

Phloéme

Espaces aériens

X10
Epiderme

Faisceaux vasculaires

(xyléme et phloéme)

Espaces aériens

Figure I111.2 Coupe transversale de la feuille de la plante Typha angustifolia.
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Le xyléme, bien que réduit, forme des lacunes qui ressemblent a des chambres dair,
contribuant a la flottabilité et a la respiration de la plante. Le phloéme est relativement bien
développé, facilitant le transport des sucres [116]. De plus, des chambres aériennes importantes se
trouvent dans les feuilles et les tiges, permettant un échange gazeux optimal et le stockage du

dioxyde de carbone pour la photosynthese.
III.3.  Caractérisation physique des fibres
111.3.1. Mesure de la densité

Le facteur majeur qui distingue les fibres naturelles des fibres conventionnelles est leur faible
densité. Cette derniere est plus appropriée pour des applications Iégeres. Dans cette étude, la fibre
MS a montré une densité de 1,12 + 0,05 g/cm3. En revanche, la densité de la fibre TA est de 1, 32
+ 0,01 g/cmé.

Les densités des fibres MS et TA sont relativement proches de celles de plusieurs autres
fibres naturelles, telles que Hyphaene thebaica L [8], Dichrostachys cinerea [117], Arundo donax
L.[118], Acacia arabica, [119], Cissus quadrangularis [120], Cyperus pangorei [121], Hierochloe
odorata [122], Juncus effusus L. [123]. et Silybum marianum [83].

111.3.2. Diffractometre RX

L'indice de cristallinité (I1C) des fibres cellulosiques est un paramétre crucial, car il influence
considérablement les propriétés mécaniques. Sur la base de la méthode d'intensité (méthode
empirique de Segal, , un protocole d'ajustement gaussien a été utilisé pour
déterminer les positions et intensités des pics, comme illustré dans la . L'indice de
cristallinité de la fibore MS (26 = 21,89°, correspondant au plan cristallographique loo2 de la
cellulose I, et 20 = 16,45°, correspondant a la fraction amorphe), est de 55,12 %. Tandis que
I'indice de cristallinité de la fibre TA, qui présente également les mémes valeurs de diffraction,
était de 49 %.

En comparant ces résultats avec ceux d'autres fibres cellulosiques, ces résultats sont assez

proches de celle de Acacia arabica (51,72 %) étudiée par [119]. Et sont
supérieures a celle rapportée pour Juncus effusus (33,4 %) présentée par [123], ainsi
a Eleusine indica (45 %) exploitée par [124], ainsi a Ficus religiosa (42,92 %) étudiée
par [125], aussi superieure a Prosopis juliflora (46 %) presentée par

, ainsi a Ipomoea staphylina (43,96 %) exploitée par Santhanam, et al. [127], et enfin

supérieure aussi a Lygeum spartum (46,19 %) rapportée par [81].
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I1I.4. Analyse thermochimique
111.4.1. Analyse ATR-FTIR

Les informations de configuration des groupes fonctionnels de la fibre MS et celles de la
fibre TA obtenues par analyse ATR-FTIR sont présentées par la . Par conséquent, ces
analyses montrent que les bandes spectrales infrarouges partagent une bande de transmittance
commune avec la majorité des fibres ligno-cellulosiques étudiées. La région de 3600-3000 cm™!
est associée a 1’étirement O—H (groupe hydroxyle) lié a ’hydrogéne dans la structure de la
cellulose, présente dans les deux fibres [8, 128]. Les pics a 2912 cm™ et 2873 cm™ représentent
I'étirement C-H des groupes CH et CHa, principalement dans la fibre MS, tandis que le pic a 2909
cm™ et 2847 cm™! pourrait correspondre a des groupes fonctionnels spécifiques dans la fibre TA
[82]. Les pics a 1733 cm™ et 1725 em™ indiquent 1'étirement des groupes carbonyles (C=0)
présents dans I'hémicellulose et la lignine, avec la premiére valeur pour MS et la seconde pour TA
[81, 126, 129]. Les pics a 1625 cm™ et 1605 cm™' sont attribués a 1'étirement C=C des groupes
alcenes, présents dans les deux types de fibres [124, 130]. Le pic a 1507 cm™ et 1507 est lié a
I'étirement (C=C) du cycle aromatique de la lignine, apparaissant dans les deux fibres [126, 131,
132]. Les pics a 1421 cm ™ et 1415 cm™ concernent la flexion des groupes CHs et CH2, montrant
de légéres différences entre les deux [81, 123]. Les pics a 1237 cm™! et 1226 cm™ correspondent
a I'étirement C-O—C de la cellulose et de I'némicellulose, avec la premiere valeur pour la fibre MS
et la seconde pour la fibre TA [133]. Enfin, les pics a 1021 cm™ et 1022 cm™ sont associés a
I'étirement (C—O-C) des alcools primaires dans la cellulose et I'némicellulose [81]., tandis que les
pics a 896 cm™ et 894 cm™! indiquent les liaisons B-glycosidiques issues de la cellulose et de

I'némicellulose, avec la premiere valeur pour la fibre MS et la seconde pour la fibre TA [8, 134].

En conclusion, I'analyse des spectres infrarouges révéle que les fibres MS et TA contiennent
des composants principaux tels que I'hémicellulose, la cellulose et la lignine, reflétant ainsi la
diversité chimique de ces fibres. Le résume les zones clés détectées dans les spectres

ATR-FTIR des fibres MS et TA les groupes fonctionnels qui leur sont attribués..
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Figure 111.4 ATR-FTIR de fibres MS et TA

Tableau I11-1 Bandes ATR-FTIR observées pour les fibres MS et TA.
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Position des bandes Cm!

Origine Réf.
Fibre MS Fibre TA
3311 3316 (Hydroxyl group) stretching vibration from the cellulose [8, 128]
structure
2912-2873 2909-2847 C-H stretching vibration from CH and CH2 group respectively [119]
from cellulose and hemicellulose
1733 1718 the stretching vibration of the (C = O) carbonyl groups of [81, 117]
hemicellulose, lignin and extractives
1625 1605 C = C stretching of the a Alkenes groups of lignin [130]
1507 1507 (C=C) stretching of aromatic ring of the lignin compound [131, 132]
1421 1415 CH3 and CH2 group symmetric bending from cellulose [81, 123]
1321 1360 C-H and C-O of the aromatic ring groups in the [118]
polysaccharides
1237 1226 C-O-C stretching vibration for cellulose and hemicellulose [133]
1021 1022 (C—O—C stretching of primary alcohol in cellulose and [81]
hemicelluloses)
896 885 (C-0O) groups which are related to the B-glycosidic linkages [109, 134]
ITL.5. Analyse ATG
L'analyse thermique est illustrée par la , qui présente les courbes

thermogravimétriques ainsi que leur premiére dérivée (DTG) pour les deux fibres MS et TA.
D'aprés ces courbes, la décomposition thermique se compose de trois étapes de perte de poids. La

premiere étape correspond a la perte d'humidité absorbée par les fibres MS et TA, observable entre

27 °C et 110 °C pour la fibre MS et entre 27 °C et 120 °C pour la fibre TA [8]. La perte de poids

a ces températures s'éléve a 6,33 % pour la fibre MS et a 4,8 % pour la fibre TA.

Ces résultats sont en accord avec ceux reportés dans d'autres études, telles que celles de
[83] et [85]

La deuxiéme étape de perte de poids s'étend de 225 °C a 355 °C pour la fibre MS et de 235
°C a 335 °C pour la fibre TA. Cette étape est liée a la décomposition thermique des substances
cellulosiques, en particulier a la dépolymérisation de I'hémicellulose et de la cellulose. Reddy, et
al. [135] ont indiqué qu'une dégradation thermique d'une petite fraction de lignine se produit
également a ce stade. Ce phénomeéne de dépolymeérisation est observée par

[123] et [118].

Le changement de forme de la courbe DTG aux points de température de 298 °C pour la

fibre MS et de 302 °C pour la fibre TA. Cela semble étre attribue a la décomposition de (i) des
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composants principaux de I'hémicellulose et (ii) les liaisons glycosidiques présentes dans la
cellulose. La perte de poids a ces températures a été d'environ 33 % pour la fibre MS et d'environ
28,5 % pour la fibre TA. Il est a noter que ces résultats sont similaires a ceux observés dans 1’étude

de [82] qui caractérise la fibre Inula viscosa.

Il est important de noter la présence de pics significatifs a 311 °C pour la fibre MS et a 317 °C
pour la fibre TA, correspondant au taux de dégradation maximal de la cellulose, avec une perte de
poids d'environ 64 % pour la fibre MS et 46,5 % pour la fibre TA.

Une dépolymérisation possible de la lignine peut également se produire a ce stade [136].
Enfin, la décomposition thermique entre 355 °C-485 °C pour la fibre MS et entre 375 °C-475 °C
pour la fibre TA caractérise la dégradation des matériaux non cellulosiques tels que la lignine et
la pectine (troisiéme étape) [8, 137]. A ce stade, deux petits pics sont observés a 383 °C et 402 °C
pour la fibre MS, et 2399 °C et 411 °C pour la fibre TA. Ces pics peuvent étre liés a la dégradation
thermique de la lignine et a la dégradation oxydative du résidu carbonisé [118, 126].

La perte de poids a 485 °C a été estimée a 83 % pour la fibre MS et la perte de poids a 475
°C a été estimée a 83 % pour la fibre MS. Au-dela de ce point, I'échantillon a été complétement
calciné, et il n'y a plus de caractéristiques significatives a signaler. Plusieurs auteurs ont rapporté
un comportement de dégradation thermique similaire & celui décrit ci-dessus lors de I'étude d'autres

fibres naturelles [81].

En d'autres termes, I'étude du comportement de décomposition thermique peut donner une
meilleure compréhension de la stabilité thermique des fibres naturelles pour leur utilisation
ultérieure comme élément de renforcement, en particulier dans les composites a matrice

thermoplastique [137].

Le tracé linéaire de In[In 1/y] exprimé en fonction de (1/T) est présenté par la
La valeur de I'énergie d'activation a été obtenue a partir de la pente (-Ea/R). Celle-ci a donné des
énergies d'activation de 111,29 kJ/mol pour la fibre MS et 156,5 kJ/mol pour la fibre TA. Ce
résultat est en accord avec ceux obtenus dans les études réalisées par Belouadah, et al. [81] et
Kouidri, et al. [87].

En général, la plage d'énergie d'activation permettant de comprendre la décomposition des
fibres pour les composites polymeres par rapport aux valeurs précédemment rapportées est de 60
a170 kJ.mol [138].

Le résume les principales caractéristiques de dégradation thermique de la fibre

MS et TA, qui sont comparées a dautres fibres cellulosiques. L'étude de la décomposition
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thermique des fibres MS et AT montrent qu'elle peut étre utilisée comme armature dans les

composites a matrice thermoplastique.

— -
100 i \ Mass change 6.33% S E;[))c_l)_lés))
90 4 Mass change 26.67, -0
80 )
70 i —_
] -4 .C
260 Mass change 31% E
< -
B 504 =
= O
0 40- 8=
| X A
30 4 Mass change 19% --10
20 - L 12
10 4
- 4 --14
0 1 1 1 1 1
100 200 300 400 500 600
Temperature (°c)
110
: % (Poids) 04
100 Changement de masse 5.5% ‘ —% (TGA) % 0.2
90 - Changement de masse 23,5% ' 0.0
1 --0,2
804 b) [ 04

Changement fle masse 16%

50 ~

Changement de masse 16%

40 -

] Changement de masse 19%
30 -+ [ 18
20 2] 31 7 C 5 _20
10 e

| N L e R T T L T L
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600
Temperature (C°)

Figure 111.5 Courbes thermogravimétrique : a) fibres MS, b) Fibres TA.
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Paramétres d’analyse thermique de la fibre MS et TA en comparaison avec d’autres fibres

naturelles.
Stabilité délt\:/cl)iz(irg;;?on E
Fibres thermique Ts mp 2 Réf.

o température Tq (kJ/mol)

(°C) -0)

225 311 111,29

Travail actuel

235 317 156,5
Lygeum Spartum 220 338,7 68,77 [81]
Arundo Donax L 275 320 - [118]
Calotropis gigantea 282 316 69,85 [139]
Cyperus pangorei 221 324 - [121]
Prosopis juliflora bark 217 331 76.7 [126]
Juncus effuses L. 220 360 - [123]
Coccinia grandis.L 213.4 351.6 67.02 [129]
dichrostachys cinerea 226 359,3 99.82 [117]
Kigelia africana 212 340 [134]
Hyphaene thebaica L. 219 320 62,87 [8]
III.6.  Caractérisation morphologique

La montre les morphologies de la fibore MS. Les sections transversales et

longitudinales de la fibre étudiée ont été examinées. Comme on peut le voir sur la

la fibre MS est principalement constituée de cellules de fibre (fibres élémentaires ou fibrilles) qui
sont liées entre elles par de la pectine et d'autres composés non cellulosiques (lamelle médiane)
pour former une structure de soutien mécanique [118]. Ces cellules de fibre sont clairement
visibles lors de I'examen de la section transversale de la fibre MS Un espace
vide, appelé lumen, est observé au centre de chaque fibre élémentaire. Ce lumen a une forme
elliptique ou légérement ovale (b = 15 um et ¢ = 4 pum) et est responsable du transport de I'eau et

des nutriments le long de la fibre [2]. L'épaisseur de la paroi cellulaire est d'environ 6 um.

représente la morphologie de la fibre TA prise au microscope électronique a
balayage (MEB). Selon la vue longitudinale les fibres présentent une surface lisse

avec quelques impuretés, telles que des cires et des substances gommeuses. Cette structure contient
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également des graisses, de la lignine, de la pectine et d’autres matériaux non cellulosiques [140].
Ces composants jouent un role clé dans la stabilité et la structure globale de la fibre tous en
assurant la cohésion entre les fibrilles [141]. La surface présente également des crétes
longitudinales, caractéristiques de nombreuses fibres d’origine végétale, telles que la fibre de

Lygeum spartum Belouadah, et al. [81] et d’Agave americana L. Bezazi, et al. [22].

Non-cellulosic compoung

Elementary fibers

SEM MV 200wV WO 10 94 mm | :
View fDeld: 278 pm» SEMMAG 100x 50 um
Dot 58 Dute{envay) 01121

SEM HV: 20.0 kV WD: 8.82 mm VEGA3 TESCAN

View field: 199 ym  SEM MAG: 1.39 kx 50 pm
Det: SE Date(m/dly): 04/11/21 LPCMA-Biskra

Figure 111.7 Micrographies MEB de la fibre MS :

a) vue longitudinale, b) vue transversale.
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La Figure I11.6 b) illustre la section transversale de la fibre TA. En se basant sur cette figure, la
fibre TA se compose de deux couches distinctes. La premiere, c’est la couche externe (épiderme),
qui a un diamétre moyen de 38,5 um et joue un rdle protecteur en formant une barriére contre les
conditions environnementales, assurant ainsi la résistance de la fibre [142]. La deuxiéme couche,
c’est la couche interne (probablement fibreuse), présente un diametre moyen de 20,1 pm. Cette
couche constitue I'élément central de la fibre élémentaire. Elle est utilisée dans diverses
applications industrielles. Le rapport fibre/surface totale est estimé a 52 %, ce qui témoigne d'une
proportion significative de fibres exploitables par rapport aux autres composants structurels[143].

Les cellules individuelles ont une forme elliptique, avec une distance intercellulaire moyenne de

0,70 um, suggerant une répartition réguliére.

S —‘1\

Figure 111.8 Micrographies MEB de la fibre TA [142] :

a) vue longitudinale, b) vue transversale.
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II.7.  Caractéristiques mécaniques
11.7.1. Essai de traction sur une fibre

La réponse contrainte en déformation des deux fibres MS et TA sous chargement en traction
statique est illustrée par la . Cette figure met en évidence le comportement typique de

ces deux fibres naturelles lorsqu'elles sont soumises a des forces de traction.

Pour la fibre MS, le lien entre la contrainte et la déformation est presque quasi-linéaire
jusqu’au le point de rupture, révélant ainsi un comportement a la fois élastique et fragile. De méme,
la fibre TA présente une relation linéaire jusqu'a sa rupture, ce qui indique le méme comportement
que celui de la fibre MS. En somme, ces deux fibres exhibent des caractéristiques similaires,

marquées par une réponse élastique avant leur rupture.

Une évolution comparable du comportement contrainte-déformation a été observée dans d'autres
études de la littérature, portant sur Coccinia grandis L., Juncus effusus L. et Arundo donax L., ce
qui est en accord avec les résultats obtenus dans les travaux de

: [123], ainsi que respectivement.

Les tests de traction réalisés sur les fibres MS et TA ont permis d’obtenir des paramétres
mécaniques clés, notamment la résistance a la traction, le module de Young et la déformation a la
rupture. Les résultats moyens et les écarts-types sont les suivants : pour la fibre MS, la résistance
a la traction est de 236,64 + 93,33 MPa, le module de Young est de 26,07 + 5,14 GPa et la
déformation a la rupture est de 1,3 £ 0,62 %. Pour la fibre TA, les valeurs correspondantes sont de
306,61+ 100,6 MPa pour la résistance a la traction, 19,76 + 3,55 GPa pour le module de Young et
1,81 + 0,61 % pour la déformation a la rupture.

Les écarts-types notables mettent en évidence une certaine variabilité de la qualité des fibres,
influencée par des facteurs tels que I'emplacement, la période de récolte et les conditions des tests
[144]. Ces propriétés mécaniques ont été comparées a celles d'autres fibres végétales rapportées
dans la littérature, comme le résume le Tableau I11.3. Ce tableau montre que les deux fibres MS

et TA présentent des caractéristiques appropriées pour des applications a faible co(t.
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Figure 111.9 Courbes typiques d’essai de traction pour : @) Fibre MS et b) Fibre TA.

La Figure 111.9 illustre la relation entre la résistance a la traction et le module de Young en
fonction du diametre. Comme le montre ces figures, une augmentation du diametre de la fibre
s'accompagne d'une diminution tant de la résistance a la traction que du module de Young. Cette

tendance a été documentée par plusieurs auteurs [8, 81, 145].

La diminution observee peut s'expliquer en partie par le fait que le calcul du diametre de la
fibre ne prend pas en compte la taille du lumen, dont la proportion augmente avec le diametre
[145].
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De plus, la présence de composants polysaccharidiques non cellulosiques ou un nombre réduit

de micro-fibrilles , souvent endommagées, peuvent également influencer cette relation [8, 81].

En outre, divers facteurs externes tels que le climat, I'age ou la maturité des plantes, la qualité

du sol et les conditions météorologiques ainsi que les procédures d'extraction et les parametres de

test peuvent introduire une variabilité significative entre les fibres [22, 127]. Par conséquent, il est

essentiel d'adopter des approches statistiques rigoureuses pour évaluer avec précision les

propriétés mecaniques moyennes.
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Figure 111.10 Contrainte a la rupture et module de Young en fonction du diamétre de la fibre :

a) Fibre MS et b) Fibre TA.
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Compaaison de la densité et des propriétés de traction des fibres MS et TA avec certaines

fibres végétales.

Déformation

; iy L Résistancea  Module de
Fibres %32:2? m?);/aer:e(gri) la traction Young ala rupture Réf.
(MPa) (GPa) (%)
1,12+0,05 149,03+73,11 236,64 +113 26,07 +8,6 1,3+0,6 Notre
1,25£0,07 139,05+77,16  27055+120 2422478 17108 travail
Juncus effusus L. 1,139 280+56 113+36 4,38+1,37 2,75+0,6 [123]
Lygeum spartum L. 1,4997+0,003 180-433 64,63-280,03  4,47-13,27 1,49-3,74 [81]
Arundo donax L 1;168 248 9,4 3,24 [118]
Cissus Quadrangularis 1,22 — 4203 + 1276 131+37 478+1,24 [146]
Ficus Religiosa 1,246 25,63 433,32+44 5,42+2,6 8,74+1,8 [125]
Hyphaene Thebaica L. 1,19 £ 0,05 137,02-220,42 124,84-448,10 8,06-19,59 0,81 -2,86 [8]
Cyperus Pangorei 1,102 1331 +17 196 + 56 11,6 +2,61 1,69 [121]
Coccinia grandis L. 1,243+0,0226 27,33+0,3789 273x27,74 10,17+1,261 2,703+0,2736 [129]
Hierochloe Odarata 1,16+0,02 136,71+4,34 105,73+35,42 2,56+0,98 2,37+0,95 [122]
Silybum Marianum 1,098 222 201,16 15,97 1,593 [83]

IIL.8. Analyse statistique des résultats du test de traction

Il est largement reconnu que l'analyse des résultats des essais de traction sur des fibres ligno-
cellulosiques individuelles peut étre difficile en raison d'une variabilité significative. Par
conséquent, il est essentiel d'adopter une approche statistique pour évaluer avec précision leurs
propriétés mécaniques. Les données expérimentales obtenues lors de la caractérisation mécanique
ont été évaluees statistiquement a l'aide d'une distribution de Weibull a deux paramétres, une
méthode bien établie pour examiner les propriétés mécaniques et physiques des fibres ligno-

cellulosiques [118].

Les montrent les courbes logarithmiques de Weibull, dérivées des
essais de traction de la fibre MS et de celui de la fibre TA successives. Pour déterminer le module
de Weibull « m », on utilise une équation linéaire (estimation par les moindres carrés), ou « m »,
représente la pente de la courbe des distributions. Comme indiqué, un bon degré de linéarité est

observé (Rzentre 0,9444 et 0,999). Dans le cas des fibres végétales, les valeurs typiques du module
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de Weibull devraient se situer entre 1 et 6 [147]. On peut constater que les données des modules
de Weibull, présentées dans le Tableau I11.4, se trouvent dans cette plage suggérée. Ce méme
tableau présente les paramétres de Weibull déterminés, notamment le module de Weibull m et la
contrainte caractéristique oo, qui sont comparés aux parametres expérimentaux. Il est évident que
les propriétes de traction prédites s'accordent bien avec les résultats expérimentaux. Par
conséquent, la fonction de Weibull est capable de décrire efficacement la défaillance mécanique
statistique des fibres ligno-cellulosiques, en particulier celles de notre étude. Les résultats de cette
étude corroborent ceux des travaux antérieurs effectués par [123] et Bezazi, et al.
[22]

Caractéristiques mecaniques des fibres MS et TA obtenues par distribution de Weibull.

Résistance a la traction Module de Young Déformation & la rupture
(MPa) (GPa) (pm)
Fibres - - -
Weibull Exp Weibull Exp Weibull Exp
m o o m Eo E m & £
3,02 267,57 236,64 5,94 28,12 26,07 24 1,41 1.3
2,46 345,35 306,61 5,7 21,02 19,96 2,6 2,02 1,81
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Figure 111.11 Diagramme de Weibull de la défaillance mécanique de la fibre MS :

a) la résistance a la traction, b) le module de Young, et c) la déformation a la rupture.
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Figure 111.12 Diagramme de Weibull de la défaillance mécanique de la fibre TA :

a) la résistance a la traction, b) le module de Young, et ) la déformation a la rupture.
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I11.9. Conclusion

Ce chapitre commence par l'analyse de I'anatomie des nouvelles fibres extraites de la plante
Malva sylvestris L. Ces fibres ont ensuite été caractérisées pour évaluer leurs propriétés thermiques
et physico-mécaniques a I'aide de diverses techniques, telles que : TGA, ATR-FTIR, DRX, MEB,
tests de traction, ainsi que et I'étude statistique de Weibull. Un processus similaire a été appliqué

a la fibre Typha angustifolia.

Les résultats experimentaux ont confirmé I'efficacité de la fibre MS et de la fibre TA en tant
que renfort pour matériaux composites. Dans ce cadre, ces deux types de fibres sont utilisés comme
agents de renforcement de la résine polyester. Ce travail constitue I'objet principal du chapitre

suivant.
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Chapitre IV Caractérisation de I’adhésion matricielle et des composites

Introduction

Ce chapitre est consacré principalement a la présentation des différents résultats obtenus
pour le nouveau composite Polyester/MS, le composite Polyester/TA. Afin de mettre en évidence
l'effet de 1’ajout des fibres a la résine polyester, nous avons présenté également les résultats de la

caractérisation de la résine polyester vierge.

Les résultats relatifs a la réactivité de la résine polyester sont d’abord présentés, suivis de
ceux concernant 1’évaluation de la qualité de I’interface fibre/polyester (IFSS : Interfacial Shear
Strength). Ensuite, sont exposés les résultats des éprouvettes en résine vierge, avant d’aborder ceux
des composites élaborés, incluant l'analyse ATR-FTIR, les essais de traction et de flexion trois

points, ainsi que les observations en MEB.

Dans chaque cas étudié, les résultats expérimentaux sont comparés avec ceux présents dans

la littérature.
IV.1. Tests de réactivité de la résine polyester

L'ajout d’un pourcentage réduit de peroxyde de méthyle éthyl cétone (MEKP) a la résine
polyester déclenche une réaction exothermique, faisant passer la résine d'un état liquide visqueux
a un état solide infusible, avec un stade intermédiaire de gélification. Selon la Figure IV.1, la
courbe de réactivité se divise en trois zones distinctes. La Zone | représente la phase d'induction,
ou il est essentiel de déterminer la fin de cette phase pour établir le temps de mise en ceuvre et de
moulage du matériau [112]. Pour cette résine, le point d'inflexion, ou point de gel, se situe a 50
minutes a température ambiante. Dans le cadre du moulage sous vide, cette phase est
particulierement importante, car elle permet d'éliminer les bulles d'air et d'assurer une répartition
uniforme de la résine. La Zone Il illustre la transition de la résine de I'état liquide a I'état vitreux.
Cependant, il est essentiel d'éviter toute manipulation excessive de la résine durant cette phase, car
cela pourrait perturber le durcissement et fragiliser le matériau. Enfin, la Zone 111 commence apres
avoir atteint la température maximale du Pic-exothermique, a 133,7 °C, signalant la fin de la
réaction, apres laguelle le démoulage peut étre effectué. Il est important de noter que le test peut

se poursuivre jusqu'a ce que la température revienne a I'ambiante.

Il est important de signaler que la température du Pic exothermique (133,7 °C) est largement
inférieure a celle de la stabilité thermique de la fibre Malva sylvestris L. (235 °C) et de la fibre
Typha angustifolia (225 °C). Cela favorise, de maniére certaine, 1’élaboration de nos composites
Polyester/MS et Polyester/TA, sans aucun risque de détérioration ou de dégradation des fibres
MS et AT.
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Figure 0.1 Courbe de réactivité de la résine polyester.
IV.2.  Test micro-gouttelette

Ce travail a pour but I’évaluation de la force d'adhésion entre la résine polyester et la fibre
MS, ainsi qu'entre la résine polyester et la fibre AT, en utilisant un test micro-gouttelette.

Les résultats des tests sur micro-gouttelette ont permis d'enregistrer les courbes force-
déplacement pour chaque gouttelette testée. La Figure V.2 représente une courbe force-
déplacement typique. Il ressort clairement de cette figure que les deux types de fibres présentent
un comportement similaire. On observe sur cette courbe que la force augmente de maniére linéaire
jusgu'a atteindre une valeur maximale, puis diminue en dessous d'un certain seuil, correspondant
a la charge de frottement ou a la force d'adhésion initiale. Ce comportement a également été
rapporté dans d'autres études, notamment par , Kouidri, et al. [87] et Raouf
KHALDOUNE and Rokbi [84]

La force maximale appliquée a la zone imprégnée de la fibre est suffisante pour estimer la
force d'adhésion entre la fibre et la matrice, ou la rupture interfaciale se produit entre la fibre et la
gouttelette. Une certaine charge de frottement est maintenue (glissement) entre la matrice et la
fibre pendant I'essai, ce qui entraine le décollement le long de la fibre.
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Figure 0.2 Diagramme de charge-déplacement typique d'un essai de microgoutte pour :
a) Polyester/MS et b) Polyester/TA.

La contrainte de cisaillement apparente (IFSS) a été déterminée a partir des résultats de ces
tests, c'est-a-dire la valeur maximale de 1’évolution de la courbe force-déplacement de chaque test

(Fmax), qui est intégrée dans I'Equation 11.16.
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Makri, et al. [85] ont montré que la contrainte d'adhésion entre la fibre et la matrice polyester

est influencée par plusieurs facteurs :

o Taille des gouttelettes,
o
o
o

Propriétés de la résine.

Qualité de la surface de la fibre (rugosité, traitement)

Surface de contacte résine /fibre (dimensions),

Ces élements déeterminent la longueur de la résine immergée pour différents diametres de

fibres, ce qui affecte également la contrainte radiale.
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Figure 0.3 Contrainte d'adhésion fibre-matrice en fonction de longueur enchassée pour
Polyester/MS et Polyester/TA.
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Il est essentiel de souligner que la contrainte interfaciale présente une variabilité
significative. Cette variabilité est influencée par des facteurs tels que I'augmentation de la rugosité
et de la surface des fibres, la longueur de la résine immergée ( , et les différents
diameétres des fibres [87]. Ces éléments engendrent un effet de réticulation mécanique entre les
fibres et la matrice polyester. La contrainte IFSS moyen pour la combinaison fibre-matrice
polyester est de 7,56 = 2,39 MPa pour polyester/MS, et elle est de 6,33 + 2,85 MPa est de pour
polyester/TA.

Le illustre la comparaison des résultats de contrainte de cisaillement (IFSS)

pour les fibres MS et TA par rapport a d'autres types de fibres.

Comparaison des résultats de contrainte de cisaillement IFSS des fibres MS et TA avec d'autres

fibres.

Résine/ Fibre IFSS (MPa) Réf.
Polyester/MS 7,56 2,39 )
Polyester/TA 6,33+ 2,85 Travail actuel
Abaca fiber/epoxy 31.9 [148]
King pineapple / polyester 2.49 [149]
Centaurea melitensis /epoxy 9,82 +2,35 [84]
Inula viscosa / epoxy 2,87 £ 0,69 [82]
Fibre Lin/polyester 14.2 (x0.4) [150]
Centaurea hyalolepis/epoxy 14.24 + 0.9712 [85]
Flax/polyester 18+3 [151]
Hemp fiber/ polypropylene 154 [152]

IV.3. Caractérisation des composites

Effectivement, le comportement mécanique d'un composite est fortement influencé par
divers facteurs essentiels : la nature de la matrice et des fibres, le contenu en fibres, ainsi que la

qualité de I'adhésion entre les fibres et la matrice [153].
IV.4. Etude du comportement de résine polyester

L'étude du comportement de la résine vierge est essentielle, car elle constitue un élément de
comparaison précieux avec la résine renforcée. Acosta, et al. [154] [26], [80]
et ont mené des recherches approfondies sur ce sujet, mettant en lumiére les
différences significatives de propriétés mécaniques entre la résine vierge et les composites
renforcés. Leurs travaux ont permis de demontrer que I'ajout de renforts améliore

considérablement la rigidité, la résistance a la traction des matériaux, tout en soulignant
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I'importance de bien comprendre le comportement de la résine vierge pour optimiser la conception
des composites

IV.4.1. Analyse mécanique en traction de la résine polyester

Dans cette étude, des essais de traction ont été realisés sur cing éprouvettes de résine
polyester sous forme d’haltéres a une vitesse de 0,5 mm/min, conformément a la norme ISO 527,
type B, afin de déterminer ses caractéristiques mécaniques fondamentales. La Figure 1\V.2 illustre
la courbe de la contrainte en fonction de la déformation pour la résine polyester vierge soumise a
un essai de traction. Cette courbe présente une phase initiale de déformation élastique parfaitement
linéaire, suivie d'une rupture brutale, ce qui témoigne d'un comportement entierement fragile du
matériau. La transition entre la déformation élastique et la rupture est nette et sans signe de
plasticité, ce qui signifie que la résine polyester ne présente qu'une déformation minimale avant la
rupture. Un comportement similaire a été observé dans la littérature, notamment par Monteiro, et
al. [156] Nouigues [157], et Belaadi [158].

Les résultats expérimentaux indiquent que La résine vierge présente une contrainte a la
rupture de 26,35+2,45 MPa, un module de Young de 2,39+0,43 GPa, et une déformation a la
rupture de 1,1+0,02 %. Ces caractéristiques mécaniques confirment le caractere fragile du
matériau, qui, bien qu’il affiche une résistance relativement élevée sous contrainte, montre une

capacité d’allongement extrémement limitée avant de se rompre de manicre brutale.
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Figure 0.4 Courbes types (0, €) en traction de résine polyester.
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IV.4.2. Caracterisation mécanique en flexion trois point de la résine polyester

La caractérisation mécanique en flexion trois points de la résine vierge est essentielle pour
évaluer ses performances dans diverses applications. Des essais de flexion trois points ont été
réalisés sur cing éprouvettes de résine polyester a une vitesse de 0.5 mm/min, conformément a la
norme ASTM D790, afin de déterminer ses propriétés mécaniques. Le module de flexion a été

calculé dans la zone linéaire, conformément a la méme norme.

La courbe présentée par la Figure 1'V.5 montre I'évolution de la contrainte en fonction de la
déformation lors de I'essai de flexion trois points sur la résine polyester. A travers cette figure,
I’évolution de résine polyester en flexion se caractérise par une phase élastique linéaire suivie
d'une rupture brutale. Dans la phase élastique, la contrainte augmente de maniére linéaire avec la
déformation, ce qui indique que le matériau présente un comportement rigide et fragile. Dés que
la contrainte dépasse un certain seuil, la résine subit une rupture soudaine, confirmant ainsi son

caractéere fragile, comme I'ont montré Acosta, et al. [154], Amroune [26] et Belaadi [158]

Les essais de flexion trois points ont permis de déterminer les principaux parametres
mécaniques : la contrainte a la flexion, le module d'élasticité a la flexion et la déformation a la

rupture, qui s’élévent respectivement a 65,28 =+ 4,3 MPa, 3,89 £ 0,52 GPa et 1,49 + 0,31 %.
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Figure 0.5 Courbes types en flexion trois points de résine polyester vierge.
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Bien que la résine polyester presente une rigidité modérée, elle se caractérise par une faible
ténacité et est sensible aux ruptures fragiles sous flexion. Ce comportement met en évidence la
nécessité d'ajouter un renfort a cette résine afin de produire un nouveau matériau ayant des

performances mécaniques améliorées.
IV.5. ATR-FTIR des matériaux composites

présente les résultats obtenus a partir de I'analyse ATR- FTIR de la résine
polyester vierge et des composites (Polyester/MS et Polyester/TA). Cette courbe révéle plusieurs
pics caractéristiques indiquant les interactions chimiques entre les composants. Les principaux

pics observés sont les suivants :

Pic a 3400 cm™ : Ce pic est plus prononcé dans les spectres de la résine polyester vierge que
dans ceux des composites. Il est associé aux vibrations d'étirement des groupes hydroxyles (—OH).
L'augmentation de l'intensité et de la largeur de ce pic dans le spectre de ce pic dans les composites
reflete la présence accrue de groupes hydroxyles, résultant des interactions entre les fibres
végeétales et la matrice de polyester. Les fibres végétales, contenant des groupes hydroxyles (-OH)
en raison de la présence de cellulose et d'hémicellulose, renforcent cette signalisation dans les
composites par rapport au polyester vierge. Des constatations similaires ont été rapportées par

[159] lors de 1’étude du polyester renforcé par des fibres de bambou.

Pica 2922 cm™ et 2852 em™ : Ces pics correspondent aux vibrations d'étirement des groupes
C-H des chaines aliphatiques. L'intensité de ces pics est plus élevée dans les composites que dans
la résine polyester vierge. Cette augmentation de l'intensité peut étre due a un plus grand nombre
de liaisons C-H dans le systeme composite, ainsi qu'a la formation d'un plus grand nombre de
liaisons ester résultant de la réaction entre les groupes -OH des fibres de (MS et TA) et les groupes
-COOH de la résine polyester. Des résultats similaires ont été observés par [160] dans son

étude sur le polyester renforcé par des fibres de jute.

Pica 1731 em™ : Ce pic est lié aux vibrations d'étirement du groupe carbonyle (C=0) dans
le polyester. On observe une augmentation de l'intensité de ce pic dans les composites.
L'intensification de ce pic est attribuée aux interactions chimiques entre les groupes C=0 du

polyester et les groupes hydroxyles (~OH) des fibres MS et TA [161].

Pica 1265 cm™ et 1120 cm™ : Ces pics correspondent aux vibrations d'étirement des liaisons
C-O dans le polyester. Leur intensité plus marquée dans les composites suggeére que les fibres
végetales favorisent une interaction renforcée avec la résine, notamment au niveau des liaisons C-

O. Ce phénomeéne peut améliorer I'adhésion entre les composants du composite [160].
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Figure 0.6 L’analyse ATR-FTIR de la résine vierge, et des composites Polyester/MS et Polyester/TA.

Interactions chimiques entre fibre/matrice : Les fibres végétales possédent des groupes
chimiques actifs comme les —-OH et —COOH, qui réagissent avec les groupes C=0 et C-H du
polyester. Cela entraine une augmentation de l'intensité de certains pics dans les composites par

rapport au polyester vierge.

Effet physique des fibres : Les fibres végétales influencent la distribution de la matrice
polyester, ce qui peut conduire a un meilleur alignement des chaines polymériques ou a une
modification de la structure du réseau, augmentant ainsi I'intensité de certains pics. Amélioration
de la cohésion fibre-matrice : L'interaction entre les fibres et la matrice peut favoriser une meilleure
cohésion dans le composite, ce qui conduit a une intensification de certains pics FTIR associés a

des groupes chimiques spécifiques, comme les groupes C-O et C-H.

Présence des fibres végétales : L'ajout de fibres végétales dans le composite modifie la
composition chimique de la matrice, ce qui entraine des changements dans le spectre ATR-FTIR.
Cela se traduit par une intensification des pics liés a des groupes chimiques presents dans les fibres

végétales et leurs interactions avec le polyester.
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IV.6. Etude du comportement mécanique des composites
IV.6.1. Essai de traction sur composites

Les matériaux composites Polyester/MS et Polyester/TA réalisées présentent des taux de
fibre de 15% et de 16% respectivement. Pour chaque type de composite, au moins cing éprouvettes
ont été testées en traction statique. Le principe de test consiste a appliquer un chargement

monotone en traction jusqu’a la rupture des éprouvettes.

L’objectif de cette étude est d’évaluer les contraintes a la rupture ainsi que le module
d’élasticité des deux composites a base de résine polyester et des fibres MS, et par des fibres TA

respectivement.

Les courbes contrainte-déformation (o, €) des composites Polyester/MS et polyester/TA,
ainsi celle du polyester vierge, sont présentées dans les Figures 1\V.7a et b. ces courbes montrent
que le renforcement de la résine polyester par des fibres végétales améliore de maniére
significative les propriétés mécaniques des matériaux composites. Ce résultat met en évidence
I'importance du choix des fibres pour optimiser les performances du composite. Une observation
similaire a été rapportée par [68], [80] dans le cadre de leurs études respectives.

Les courbes (o, €) des deux composites Polyester/MS et Polyester/TA présentent une allure
similaire, avec une augmentation progressive de la contrainte en fonction de la déformation.
Cependant, leurs performances mécaniques different de maniére notable, ce qui peut étre attribué
a la nature des fibres utilisées (MS et TA). Deux parties linéaire distinctes [162]. Cette particularité
est bien décrite par [163]. Comme déja signalé (8§ IV.4), les propriétés mécaniques
des composites sont régies par les caractéristiques de ses constituants (fibre, matrice et interface).
Dans les deux composites, la rigidité augmente avec la déformation, en raison de la réorientation
des fibrilles de cellulose [162]. Différents auteurs ont observé le réalignement des micro-fibrilles
et la réduction de lI'angle des micro-fibrilles lors des essais de traction, comme
qui ont étudié du bois en utilisant un synchrotron, ou encore [165] et [166] qui

ont observé ces phénomeénes par chargement sur des fibres de lin et de bois, respectivement.

Lors de la premiére phase de la courbe, la rigidité reste élevée pour les deux composites.
Dans un premier temps, la résine polyester est sollicitée en traction et supporte ainsi la majeure
partie de la charge appliquée, avant que les fibres n’interviennent secondairement pour assurer le
renforcement [68]. La deuxiéme phase se caractérise par une diminution de la pente de la courbe,

ce qui indique un transfert de charge vers les fibres via I’interface fibres-matrice.
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Figure 0.7 Courbes types (0, €) en traction :
a) Résine vierge et de Polyester/MS, b) Résine vierge et de Polyester/TA.
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Cette transition souligne le role des fibres dans le retardement de la rupture et I’amélioration de la

résistance globale du matériau.

Bien que les deux composites suivent une tendance similaire, le composite Polyester/MS
présente une performance supérieure en raison de 1’efficacité plus grande du transfert de charge

entre les fibres et la résine polyester.

Il est important de signaler que la premiére deformation linéaire est presque jusqu'a 0, 33 %
de déformation pour la fibre MS, et est de 0,45 % de deformation pour la fibre TA, le module de

Young a été déterminé a partir de cette région (pente de la courbe) [81].

La difféerence de performance peut étre expliquée par deux facteurs principaux.
Premierement, les propriétés mécaniques des fibres de Malva (MS) sont supérieures a celles des
fibres de Typha (TA), offrant ainsi une meilleure résistance et rigidité, ce qui permet un
renforcement plus efficace du composite. Deuxiémement, une analyse de I'adhésion interfaciale
entre les fibres et la matrice, mesurée par I’IFSS (Interfacial Shear Strength), révéle que I’TFSS de
Polyester/MS est (7,56 + 2,39 MPa), supérieur a celui de Polyester/TA (6,33 + 2,85 MPa),. Cette
différence indique que 1’adhésion entre la résine polyester et la fibre MS est la plus forte, ce qui
favorise un meilleur transfert de charge aux fibres et, par consequent, améliore les performances

mécaniques globales du composite.

En revanche, pour le composite Polyester/TA, I'adhésion interfaciale est moins efficace, ce
qui entraine un transfert de charge moins optimal et, par conséquent, des performances mécaniques
globales inférieures. Cela se traduit par une moindre résistance a la rupture et une performance

mécanique moins élevée comparée a celle du composite Polyester/MS.

En résumé, bien que les courbes contrainte-déformation des deux composites présentent une
forme similaire, le composite Polyester/MS surpasse Polyester/TA grace aux propriétés
mécaniques supérieures des fibres de MS et a une adhésion interfaciale plus forte, permettant un

meilleur transfert de charge et des performances mécaniques plus élevées.

L’analyse en traction des composites renforcés par des fibres MS a permis d’obtenir les
paramétres mécaniques suivants : une contrainte a la traction de 42,38 + 5,76 MPa, un module de
Young de 5,02 + 0,75 GPa et une déformation a la rupture de 1,34 + 0,25 %. Alors que pour les
composites contenant des fibres TA, les résultats montrent une contrainte a la traction de 38,26 +
3,4 MPa, un module de Young de 4,24 + 0,24 GPa et une deformation a la rupture de 1,28 + 0,22
%.
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Tableau 0-2 Comparaison des propriétés mécaniques en traction des composites avec celles des composites

renforcés par des fibres.

Composites '!'aux de Contrainte Module de Déformation a Réf.
fibre(%) (MPa) Young (Gpa)  la rupture (%)

Polyester vierge 0 26,08 £6,2 3,28 £0,75 1,26 + 0,42 )
Polyester/ MS 15,20 42,38 + 5,76 5,02+0,75 1,34+ 0,25 ZZ\JZIII
Polyester/TA 16 38,26 +34 4,24 +0,24 1,28 £ 0,22

Polyester/Stipa 40 108 1,60 - [107]
Polyester/ Jowar 40 124 2,75 - [167]
Polyester/ Sisal 40 65,5 1,90 - [167]
Polyester/ Bamboo 40,2 126,2 2,48 - [167]
polyester/Hemp 25 58,93+3,18 1,905+0,12 - [168]
polyester/Vakka 37,2 66 1,79 - [169]
polyester/Sisal 37 50 1,60 - [169]
polyester/Banana 37,4 60,9 1,08 - [169]
polyester/Bambou 37,1 1215 2,23 - [169]
polyester/Grewia Serrulata 20 52,07 2,266 - [170]
Jute/Polyester 25 80 + 13,39 3,68+0,48 4,5+0,55 [171]
polyester/Sisal 19 50+ 0,23 1,750 5 [172]
polyester/Elephant grass 31,30 118,14 2,17 - [173]

IV.6.2. Essai de flexion a trois points sur composites

L'essai de flexion a trois points est une méthode courante pour évaluer la résistance a la
flexion d'un composite, permettant de déduire son comportement sous différentes contraintes.
Dans cet essai, la couche médiane subit un cisaillement, la couche supérieure une compression, et
la couche inférieure une tension. A partir de cet essai, plusieurs propriétés importantes peuvent
étre déterminées, telles que la contrainte de flexion (o), le module délasticité en flexion (E), et la
déformation (e). Ces données aident a comprendre le comportement global du matériau sous
chargement en flexion trois points et a déterminer la résistance en flexion du composite, sa rigidité,

et sa déformation.

Dans cette expérimentation, des éprouvettes Polyester/MS et Polyester/TA ont été testées.
Pour chague type de composite, au moins cing éprouvettes ont été soumises a un chargement
monotone en flexion jusqu'a leur rupture. Cette démarche permet de comparer les performances

des deux matériaux et d'analyser leur comportement en flexion.
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Les courbes contrainte-déformation (o, €) obtenues lors des essais de flexion a trois points
des composites Polyester/MS et Polyester/TA, et polyester vierge montrent une évolution
presque similaire Figure 1.9 et Figure 1\VV.10. Dans chaque courbe une région linéaire
correspondant a la phase élastique est observée, suivie d’une rupture brutale, caractérisant ainsi un

comportement fragile. Cependant, des différences notables apparaissent en termes de contrainte
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Figure 0.8 Courbes types (0, €) en flexion 3-points: a) Résine vierge et de Polyester/MS

Résine vierge et de Polyester/TA.
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Maximale, rigidité, et de deformation a la rupture, ce qui met en évidence I'impact des types de

fibres végeétales utilisées comme renforts.

Pour le composite polyester vierge, les valeurs suivantes sont enregistrées : la contrainte
maximale (o) de 65.28+4,3 MPa, le module de Young (E) est de 3,89+0,52 GPa, et la déformation

a la rupture (DEF) est de 1,49+0.31%. Ces valeurs reflétent les propriétés de la résine polyester.

Pour les composites Polyester/MS et Polyester/TA, les contraintes maximales en
flexion (o) sont de 94.8+9,44 MPa de 77.81+ 9,45 MPa, respectivement. Les module de Young
en flexion (E) atteint 6,52+1,86 GPa et 5,58+ 0,58 MPa respectivement pour Polyester/MS et
Polyester/TA. Du coté déformation a la rupture, les valeurs suivantes 1,68+ 0.32 % et 1,48+0.22
sont enregistrées respectivement pour Polyester/MS et Polyester/TA. Ces résultats montrent
une amelioration significative de la rigidité et de la résistance des matériaux composites par
rapport au polyester vierge. Cette observation est en accord avec les travaux de Rao, et al. [169]
et Das and Bhowmick [171].

Le composite Polyester/MS se distingue par une rigidité plus élevée, avec une pente plus
raide dans la région élastique et une contrainte maximale plus élevée. Ces caractéristiques
remarquables peuvent étre attribuées aux propriétés mécaniques des fibres MS, notamment son
module d'élasticité éleve. De plus, sa résistance au cisaillement a l'interface (IFSS) est également
supérieure a celle du composite Polyester/TA.

De plus, I’interaction chimique entre fibre/résine relative au composite Polyester/MS
semble plus importante que celle du composite Polyester/TA. Cela est distingué lors de la
comparaison des intensités pics des deux composites Polyester/MS et Polyester/TA
( ). [160] a rapporté des observations similaires lors de l'analyse des

composites jute/polyester.

Les résultats des essais en traction et en flexion a trois points montrent que les fibres de
Malva sylvestris (MS) et de Typha angustifolia (TA) peuvent étre intégrées avec succés comme
renforts dans des composites a base de polyester, sans nécessiter l'utilisation d'agents de
modification. Un constat similaire a été observé pour le polyester renforcé par la fibre de ramie,
tel qu'élaboré par Simonassi, et al. [174], ainsi que pour le polyester renforcé par la fibre diss,

selon [68], et pour le polyester renforcé par I'Agave americana, selon
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Comparaison des caractéristiques mécaniques en flexion trois point des composites
Polyester/MS et Polyester/TA avec celles des composites renforcés par des fibres unidirectionnelles citées

dans la littérature

_ Taux de Contrainte Modu_le de I?éformation ,
Composites fibre (MPa) flexion ala rupture Réf.
(%) (GPa) (%)

Polyester 0 65,32+ 12,3 3,98+ 0,32 1,55+ 0,3

Polyester/ MS 15 94,89+20,32 6,52+1,86 1,68+ 0,32 Travail actuel
Polyester/TA 16 77,81+12,88 5,58+0,32 1,28+0,22
Polyester/Bambou traité 48 26 2,88 1,2 [168]
polyester/Hemp 24 65,99+4,99  8,84+0,62 - [167]
Polyester/ Jowar 40,07 99,5 7,87 - [167]
Polyester/ Sisal 40 128,5 2,49 - [167]
Polyester/ Vakka 39,7 93,79 3,32 - [169]
Polyester/ Sisal 39 98,1 2,46 - [169]
Polyester/ Banana 39,2 91,40 2,04 - [169]
Polyester/ Bambou 39,1 127,1 3,65 - [169]
polyester/Grewia Serrulata 20 47,67 3,09 - [170]
Polyester/Jute 25 102 +16,23 9,42+1,31 2,27 +£0,15 [171]

IV.7. Analyse de la morphologie du composite aprés un essai de traction

L'analyse morphologique des deux matériaux composites polyester/MS et polyester/TA
apres l'essai de traction, observée au microscope électronique a balayage (MEB), révéle plusieurs
caractéristiques significatives qui permettent d'appréhender la performance du composite sous
contrainte. Plusieurs mécanismes d’endommagement peuvent étre signalés. Ces mécanismes se

résument en rupture et Pull-out des fibres, décohésion fibre /matrice et micro-fissurations

matricielles. La rupture des fibres est le mécanisme le plus prédominant ( a, b, cetd)
[[175]. Elle apparait nette et bien définie ( a et b), indiquant la limite spécifique de
résistance de ces fibres. Alors que sur la c et d) on assiste a une rupture multiple des

fibres (cas du composite Polyester/TA). De plus, I’arrachement de certaines fibres de la résine est
également présent lors de I’examen des images MEB ( a et c). Ces cavités semblent
indiquer la qualité d’adhésion fibre/résine et peuvent étre réduites si un traitement de surface est
approprié aux fibres [176-178]. Des études antérieures sur des matériaux composites similaires
renforcés par des fibres végétales ont revélé des phénoménes comparables d'arrachage et de
formation de cavités [179-182].

96



Chapitre IV Caractérisation de 1’adhésion matricielle et des composites

)|

.". ! N AT
ST \)({- Fibrgr‘?fnpuéf,‘

: e

Figure 0.9 Micrographies électroniques a balayage des surfaces fracturées par traction des

composites : a) et b) de Polyester/MS ; c) et d) de Polyester/TA.

Par exemple, des travaux sur des composites a base de fibres de lin ou de jute ont montré que des
faibles niveaux d'adhésion entre les fibres et la matrice entrainaient une réduction significative de

la résistance et de la rigidité du matériau, particulierement dans des conditions de traction. Des
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micro-fissurations matricielles sont aussi observeées sur les images MEB mais en quantité réeduite.
Par ailleurs, des lignes de riviéres (line river) et des escarpements sont observés dans la région
riche en résine. Marques, et al. [183] ont observé que les lignes de riviéres se forment lorsque les
fissures se propagent sur des plans légérement différents qui convergent ensuite vers un seul plan.
Ses marques se développent lors de la formation d'un escarpement (marche de clivage) et elles

constituent une indication claire de la direction de propagation des fissures.
IV.8. Conclusion

Ce chapitre a permis d’approfondir la compréhension de 1’adhésion fibre/résine polyester a
travers des tests micro-gouttelette des composants fibre Malva sylvestris L./résine polyester et
fibre Typha angustifolia/résine polyester, et du comportement mécanique de résine polyester
vierge. De méme, du comportement en traction et en flexion trois points des deux composites a
base de la résine polyester renforcée par fibre Malva sylvestris L. et la fibre Typha angustifolia,

respectivement.

Concernant la résistance de I’adhésion fibre-matrice, les tests de micro-gouttelette ont révélé
des valeurs significatives de la contrainte de cisaillement apparente (IFSS) pour les fibres
Polyester/MS et Polyester/TA, Bien que ces résultats présentent une certaine variabilite, ils
suggerent que les fibres MS offrent une meilleure adhésion a la matrice polyester que les fibres
TA.

Les observations générales présentées dans ce chapitre montrent qu'en dépit des bonnes
propriétés mécaniques intrinseques de la résine polyester, I'incorporation de fibres végétales peut
améliorer la performance des composites, notamment en offrant une meilleure résistance a

I'adhésion.
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L’objectif de ce travail est d'explorer le potentiel des fibres végétales locales de la région
de Boussaada, en particulier la fibre Malva sylvestris L. et la fibre Typha angustifolia, comme
renfort dans des matériaux composites. En outre, cette étude apporte une contribution significative
en termes d'extraction et de caractérisation d’une nouvelle fibre Malva sylvestris L., ainsi que sa

premiére utilisation dans des matériaux composites.

Dans un premier temps, les fibres de MS et de TA ont été choisies en raison de leur
abondance sur le site de Boussaada. Leur extraction a été réalisée par la technique de rouissage a
l'eau. C’est une simple méthode écologique, économique et peut conduire a des fibres longues

avec de bonnes performances mécaniques.

Dans cette étude expérimentale, des fibres ligno-cellulosiques extraites de Malva sylvestris
L. et Typha angustifolia ont été caractérisées. Les caractéristiques morphologiques, physico-
chimiques, thermiques et mécaniques de la fibre MS et de la fibre TA ont été déterminées. Les

principales conclusions qui peuvent étre tirées sont les suivantes : -

- L'analyse microstructurale de la fibre MS montre que son écorce contient une grande quantité
de fibres, ces dernieres sont connectées par des composants non cellulosiques. D’autres parts,
dans le cas des feuilles de (TA), les fibres sont dispersées dans le tissu foliaire plut6t que d'étre

regroupées.

- Les fibres MS et TA sont caractérisées par un faible poids unitaire qui permet ainsi leur
utilisation comme élément de renforcement pour les composites afin de produire des matériaux

légers.

- L'indice de cristallinité des fibres MS et TA est respectivement d'environ 55,12 % et 49

%, ce qui indique une teneur élevée en cellulose.

- Les fibres MS et TA sont thermiguement stables jusqu'a 225 °C et 235 °C,
respectivement. De plus, ses fibres se caractérisent par une énergie d'activation d'environ 111
kJ/mol pour MS et 156,5 kJ/mol pour TA.

- Les résultats de I'analyse ATR-FTIR révélent clairement que les fibres de MS et de TA

sont particulierement riches en cellulose.

- L’essai de traction sur fibres MS et TA a permis I’enregistrement d’un comportement

fragile. En vertu de ces tests, la résistance a la traction obtenue est de I’ordre de 236,64 + 93,33
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MPa pour la fibre MS. Alors que son module de Young est de I’ordre de 26,07 + 5,14 GPa. Pour
la fibre TA, les valeurs sont de 306,61 + 100 ,6 MPa pour la résistance a la traction et de19,22 +
3,55 GPa pour le module de Young. L'analyse statistique a révélé une bonne concordance entre

les paramétres de la distribution de Weibull et les résultats expérimentaux.

Pour caractériser expérimentalement 1’interface fibre/matrice, nous avons opté pour 1’essai
de déchaussement de la goutte comme méthode de caractérisation. Les fibres MS et TA présentent
des résistances interfaciale (IFSS) de 7,56+2,39 MPa et 6,33+0,22 MPa, respectivement. Ces

résultats sont éventuellement comparables a ceux d'autres études dans la littérature.

Le procédé de mise en ceuvre employé pour la fabrication des matériaux composites
Polyester/MS, Polyester/TA présente un taux de renfort de 15 % et 16%, respectivement. Pour
ce faire, nous avons élaboré des plaques par moulage sous vide. Ces matériaux ont ensuite été
caractériseés a l'aide d'essais de traction et de flexion en trois points. Les résultats obtenus a partir

de I’étude expérimentale sont les suivants :

- la résine polyester vierge, ainsi que sur les deux composites Polyester/MS et
Polyester/TA sont caractérisés en traction et en flexion trois points. Un comportement de nature
fragile est enregistré pour les trois cas étudiés. Les principaux parametres mécaniques obtenus sont

les suivants :

e Pour la résine polyester vierge, la contrainte a la traction est de 26,35 + 2,4 MPa, le module
d"Young est de 2,39 + 0,43 GPa et la déformation a la rupture est de 1,1 + 0,02 %.

e Pour les composites Polyester/MS et Polyester/TA, les contraintes maximales (o) sont de
42,38 + 5,76 MPa et 38,26 + 3,4 MPa MPa, respectivement. Les module de Young (E)
atteint 5,02 = 0,75 GPa et 4,24 + 0,25 GPa MPa respectivement pour Polyester/MS et
Polyester/TA. Du coté déformation a la rupture, les valeurs suivantes 1,34 + 0,25 %. et 1,28

+ 0,22 %.sont enregistrées respectivement pour Polyester/MS et Polyester/TA.
Concernant la flexion, les caractéristiques sont les suivantes :

e Pour la résine polyester non renforcée, la contrainte de flexion est de 65,38 + 4,3 MPa, le
module d"Young est de 3,89 + 0,52 GPa et la déformation a la rupture est de 1,1 + 0,02 %.
e Pour les composites Polyester/MS et Polyester/TA, les contraintes maximales (o) sont
de 94.8+9,44 MPa de 77.81% 9,45 MPa, respectivement. Les module de Young (E) atteint
6,52+1,86 GPa et 5,58+ 0,58 MPa respectivement pour Polyester/MS et Polyester/TA.
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Du coté déformation a la rupture, les valeurs suivantes 1,68+ 0.32 % et 1,48+0.22 sont

enregistrées respectivement pour Polyester/MS et Polyester/TA.

Les résultats des essais de traction et de flexion trois points montrent que I'ajout de fibres
de (MS) et de fibres de (TA) dans une matrice en polyester améliore significativement les

caractéristiques mécaniques des composites renforcés.

L'analyse ATR-FTIR, qui révele l'intensification des pics liés aux groupes chimiques
présents dans les fibres végeétales ainsi qu'a leurs interactions avec la matrice de polyester, permet
d'évaluer la force d'adhésion entre la matrice et les fibres. Cette technique offre une compréhension
approfondie des mécanismes d'interface fibre-matrice, essentiels pour optimiser les propriétés

mécaniques des composites.

L’analyse morphologique des composites apres I’essai de traction révele des mécanismes
de rupture tels que I’arrachement des fibres et la décohésion fibre-matrice. Ces observations
soulignent I’importance de I’interface fibre-matrice et la nécessité d’optimiser 1’adhésion pour

améliorer les performances mécaniques.

Les résultats de cette recherche ouvrent la voie a de nombreuses pistes d’investigations

futures, notamment :

e Optimisation des traitements de surface pour les fibres de Malva sylvestris L.et de Typha
angustifolia : Pour exploiter au maximum les propriétés de ces fibres naturelles, il serait
pertinent d’approfondir les traitements de surface afin de renforcer 1’interaction fibre-
matrice. L’amélioration de cette adhésion pourrait significativement augmenter la
performance mécanique des composites, en particulier sous des charges extrémes ou
prolongeées.

¢ Diversification des fibres végétales locales : Cette étude met en lumiére le potentiel des
fibres de Malva sylvestris L.et de Typha angustifolia, mais d'autres fibres végeétales locales
du territoire algérien pourraient également offrir des caractéristiques uniques. Cela
contribuerait & valoriser la biodiversité locale.

e FEtude numérique et modélisation : L'intégration de I’outil numérique pourrait certainement
permettre de simuler le comportement mecanique des fibres végétales (Malva et de Typha)
ainsi que de leur composites. Cela aiderait a prédire leur performance sous différentes

conditions de charge et a optimiser la conception des matériaux avant la fabrication. Une

101



Conclusions générales

telle approche faciliterait également I'identification des points critiques et des zones de
faiblesse dans la structure des composites.

e Analyse de fatigue : Il serait essentiel de mener une analyse de fatigue sur les composites
renforcés par des fibres de Malva et de Typha. Cette analyse permettra de déterminer la
résistance des matériaux aux cycles de charge répétés, un facteur crucial pour de
nombreuses applications industrielles. Evaluer la durée de vie et les mécanismes de
défaillance potentiels aiderait a optimiser les formulations et les procédés de fabrication

pour améliorer la durabilité des composites.
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Annexes

Protocole d’ Anatomie : Méthode du Double Colorant

L’analyse anatomique des fibres végétales a été réalisée selon la méthode du double
colorant, permettant une distinction précise des différents tissus cellulaires. Cette méthode repose
sur l'utilisation de deux colorants différents qui réagissent sélectivement avec les composants des
cellules végétales. Cette approche s’inspire des travaux de Furelaud, G., J. P. Rubinstein, et R. Prat

dans Colorations de cellulose et lignine (Paris: Vie, 2011).

Les échantillons de tissus végétaux (Malva sylvestris L. et Typha angustifolia) sont
prélevés et préparés en coupes fines a 1’aide d’un microtome ou d’un rasoir. Pour assurer une
meilleure pénétration des colorants, les coupes sont d’abord traitées avec une solution
d’hypochlorite de sodium (eau de Javel a 5-10° chlorométriques) pendant une durée de 10 a 20
minutes afin de clarifier les tissus. Ensuite, elles sont soigneusement rincées a 1’cau distillée et
soumises a un lavage rapide dans une solution d’acide acétique dilué (1:1 avec de I’eau) pour

neutraliser les résidus.

La coloration se déroule en deux étapes. D’abord, les coupes sont immergées dans une
solution de carmine alunée pendant 5 minutes, ce qui permet de colorer spécifiqguement les parois
cellulosiques en rouge. Aprés un rincage rapide, elles sont plongées dans une solution de vert
d’iode pendant 2 minutes afin de marquer les structures lignifiées et subérifiées en vert. Un dernier

lavage a I’eau distillée est réalisé pour éliminer 1’excés de colorant.

Une fois colorées, les coupes subissent un processus de déshydratation en étant
successivement plongées dans des bains d’alcool a 70% et 95%. Elles sont ensuite montées sous
lame avec du baume du Canada ou un milieu de montage adapté, permettant une conservation

optimale et une meilleure observation au microscope optique.

A I’observation, les tissus cellulosiques apparaissent en rouge, tandis que les tissus lignifiés
et subérifiés se distinguent en vert, facilitant ainsi I’analyse des structures internes du végétal. Pour
garantir une coloration homogeéne et précise, il est conseillé de tester différentes durées

d’immersion et d’adapter la concentration des colorants selon la nature des échantillons étudiés.
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Normes Utilisées dans la Thése

Dans cette these, plusieurs normes ont été appliquées pour garantir la fiabilité et la
comparabilité des résultats obtenus. Ces normes couvrent les essais mécaniques des fibres et des

composites, ainsi que 1’évaluation des interfaces fibre-matrice.
Normes de Caractérisation des Fibres

ASTM D2320 (Derniere mise a jour : 2017) : Détermination de la densité (densité relative)
des matériaux solides par la méthode du pycnometre. Cette norme est utilisée pour caractériser la

densité des matériaux polymeres et composites.

ASTM D3822 : Derniére mise a jour : 21 février 2020. Détermination des propriétés
mécaniques des fibres individuelles en traction. Ce test mesure la résistance a la traction,
I'allongement a la rupture et le module de Young des fibres naturelles et synthétiques. Il est
couramment utilisé pour les fibres de renforcement des composites et permet une comparaison

fiable des performances mécaniques des différentes fibres.
Normes de Caractérisation des Composites

ASTM D3039: Essai de traction des composites polymeres renforcés par des fibres.
Derniére mise a jour : 4 juin 2014. Cette méthode est utilisée pour mesurer la résistance a la
traction, la déformation ultime et le module d’¢élasticité des composites polyméres renforces par
des fibres de haute performance. Elle est appliquée aux composites a fibres continues ou

discontinues lorsque le stratifié est équilibré et symétrique par rapport a la direction du test.

ASTM D790 : Derniére mise a jour : 24 juillet 2017. Cette méthode d'essai permet de
déterminer les propriétés de flexion des plastiques non renforcés et renforcés, y compris les
composites a fibres de haute performance et les matériaux isolants électriques. L'essai de flexion
trois points est utilisé pour évaluer la résistance a la flexion et le module de flexion des composites.
Les propriétés mécaniques obtenues comprennent la contrainte de flexion ultime, la contrainte a
la rupture en flexion, le module d'élasticité en flexion et la déformation correspondante. L'essai est
réalisé sur des éprouvettes en forme de poutre simplement appuyée et soumise a un chargement
en trois points. La précision des résultats est influencée par plusieurs parametres, notamment la
vitesse d'essai, la température ambiante et la préparation des éprouvettes. Résines couramment

utilisées : époxy, polyester, vinylester.
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ISO 527 : Derniére mise a jour : 2019. Essais de traction sur les plastiques et composites
polymeres. Il détermine les propriétés mécaniques en traction des matériaux polymériques.

Reésines couramment utilisées : époxy, polypropyléne, polycarbonate.

ISO 2535 : Derniére confirmation en 2021. Mesurage du temps de gel a température
ambiante des résines de polyesters non saturés. Cette norme spécifie les méthodes de mesure du
temps de gel dans un intervalle de 18 °C a 30 °C, avec une température de référence de 25 °C.

Résine concernée : polyester non sature.
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