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Résumé :

L’objectif de ce travail, c’est la valorisation des ressources naturelles telles que les fibres
végétales en les utilisant comme renfort du béton polymeére. Pour réduire I’impact environnemental et

améliorer le comportement mécanique du béton a la flexion.

Dans ce travail, nous avons étudi¢ 1’effet de 1’introduction des fibres d’Alfa dans un béton polymere.
Ainsi que I’influence du traitement chimique par 3% de NaOH. Les résultats des tests sur les

différentes éprouvettes en bétons polymeres renforcés par ces fibres, montrent que la solution NaOH a

un effet significatif surtout sur le comportement a la flexion trois points.

Les résultats de ce travail suggerent que les fibres d’Alfa sont comparables a d'autres fibres naturelles
utilisées comme renfort dans des matrices polymériques. Elles sont complétement aptes a I’utilisation

comme renfort dans les bétons polymeres.

Mots clés : renforcement, fibres végétales, traitement chimique, béton polymere, fibres d’Alfa.




Abstract:

The objective of this work is the valorization of natural resources such as vegetable
fibbers using them as reinforcement of the polymer concrete. For reduced environmental

impact and improve the mechanical behavior of concrete in bending,

In this work, we studied the effect of the introduction of fibers of Step Tenacissima in a
polymer concrete. Thus, the influence of chemical treatment with 3% NaOH. The results of

tests on different test specimens concrete these fibre-reinforced polymers show that the

NaOH solution at a significant impact especially on bending behavior three points. The

results of this work suggest that they are comparable with other natural fibers used as
reinforcement in polymeric matrices. They are completely stables for the use as

reinforcement in concrete polymers.

Keywords: rein forcemeat, vegetables fibers, chemical treatment, concrete polymer, Step

Tenacissima fibers.
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Introduction Générale :

Le béton polymérique a ét¢ introduit en 1950 et est devenu courant a la fin des années 1970. C’est
un type de béton, dans lequel les polymeéres sont utilisés comme matériau de liaison au lieu du ciment.
Le ciment a chaux est remplacé dans ce type de béton, les résines polymeres sont utilisées avec ou
sans ciment Portland, si le béton polymeére est uniquement fait de résines polymeéres

L’utilisation du béton polymére est I'intérét pur de nombreux chercheurs, ces matériaux
prospérent dans de nombreux secteurs d’activité tels que I’industrie automobile, 1’aviation, 1’industrie
militaire. Le béton polymérique est utilisé efficacement en raison de sa résistance €levée et la 1égereté
du poids. Ce béton a une plus grande résistance mécanique et une meilleure résistance aux ressources
chimiques. C’est ce dont on parlait au chapitre I.

Dans le deuxiéme chapitre, nous avons présenté les différents aspects physico-chimiques qui
apparaissent sur les fibres et leur effet sur celles-ci, ainsi que décrit les voies d'amélioration des
composés polymériques. Malgré leur diversité, notre objectif principal est d'augmenter I'affinité entre
les composés et de vérifier 'efficacité de ce traitement et 'améliorer en termes de compatibilité des
composants de la matrice fibreuse.

Dans le chapitre III, nous avons abordé une série de fibres végétales qui devraient jouer un role
important dans I’industrie future, en particulier dans le domaine de la construction, peuvent étre
classées selon plusieurs critéres, leur nature chimique, leur longueur et leur source.

La composition chimique de tout type de plante varie d’un type a I’autre en fonction de 1’age, des
conditions climatiques, de la qualité, de la nature et de la méthode d’extraction.

Dans le chapitre IV, nous avons présenté une étude pilote et une explication de toutes les
mesures prises pour préparer les fibres végétales et des méthodes utilisées pour les transformer. Nous
avons également discuté de la facon de fabriquer du béton polymérique, des protocoles et des
exigences d’essai.

Le chapitre V présente les résultats empiriques obtenus avec les explications nécessaires et enfin

une conclusion générale et quelques perspectives pour les travaux futurs.




Chapitre I :

Généralités sur le béton polymeére




Chapitre I : Généralités sur le béton polymere

I.1. Introduction :

Le béton polymere (BP) est un matériau fabriqué en remplagant totalement ou partiellement le
ciment par un polymeére. La recherche et le développement des bétons et mortiers polymeres ont
connu un grand essor dans différents pays occidentaux depuis les années 1980. Comme le
remplacement du ciment Portland par un polymeére entraine une augmentation sensible du colit du
béton, il ne faudrait le faire que si I’on recherche des caractéristiques supérieures, si le colit de la main
d’ceuvre est moins ¢élevé ou si les besoins en énergie lors de la fabrication et de la mise en ceuvre sont
moindres. Actuellement, le BP est utilisé trés efficacement de par sa résistance élevée et sa 1égereté,
en ¢léments préfabriqués dans le batiment, pour les tabliers de pont, pour les conteneurs de déchets
dangereux, pour bases de machines industrielles, pour la fabrication des carreaux de planchers en
marbre synthétique et les panneaux d’escaliers, des plaques et panneaux de parements de diverses

structures, d’appuis de fenétre. [1]

Béton de polymere est 1’objet d’un intérét croissant de recherches dii a sa large gamme
d’applications possibles notamment dans la construction civile. Cette classe de matériaux est
constituée d'un liant de polymeére, parfois thermoplastique mais généralement thermodurcissable, et
d'une charge minérale comme le gravier ou la pierre concassée et du sable. Les résines les plus
généralement utilisées sont les polyesters, Poly (méthane- acrylates de méthyle), et les époxydes.
Comparativement au béton de ciment Portland, le béton polymeére posséde une plus grande résistance
mécanique, résiste mieux aux produits chimiques et aux agents corrosifs, absorbe moins d’eau et
présente une plus grande stabilité aux cycles gel-dégel. La connaissance du comportement de ces
matériaux en statique ne suffit pas et son développement nécessite des informations complémentaires

sur son comportement sous des charges importantes et sur de longues durées de (figure. 1.1). [2].
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Figure. L. 1: béton polymére
I. 2. Définition du béton polymere : [3].

Le béton polymere est un matériau composé de différents types d’agrégats. Ces derniers sont liés

par des résines de polyester pour assurer la solidité de chaque réalisation [3].

Cette combinaison se compléte, pour les bétons préfabriqués, d’agrégats de silice, de quartz et de

résines de polyester stable [3].

Preuve de sa performance, le béton polymeére a déja obtenu de trés nombreuses certifications de

qualité aupres d ‘organismes du batiment comptant parmi les plus réputés.

Le béton polymere n'est pas un béton traditionnel, bien que certains matériaux ont en commun. Il
est utilisé pour des projets de construction tels que le traditionnel, mais les composants polymeéres de
nous donner plusieurs caractéristiques qui le rendent plus sir et plus durable que le béton ordinaire. Le
polymére a tendance a étre plus cher que d'habitude est mesurée et plus précisément en termes de

densité et de retrait [3].

I. 3. Composition principale d’'un béton polymere :
Le béton de résine (polymere) est formé par un squelette granulaire (les agrégats) et un liant

polymére (résine) parfois thermoplastique mais dans la plupart des cas thermodurcissable [9].

e La résiné (matrices):
Les polymeéres sont des structures qui ont souvent une structure linéaire ou tridimensionnelle ,
consistant en la séquence contributive de plusieurs monomeres appelés monomeres qui posseédent une

ou plusieurs fonction chimique susceptibles d’étre réactives .
3
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Les polyméres peuvent étre fabrique a partir d’un type de monomere (c’est ce qu’on appelle le

polymére homogéne tel que : polystyréne). le polymére peut étre naturel ou composé chimique [9] .

e Les agrégats :

Les agrégats utilisés dans la plupart des cas sont des sables de quartz de granulométrie différente. Le
gravier utilisé (0,2 a 16 mm) et en partie le sable (0,1 a 0,7 mm) sont considérés comme des agrégats a
granulométrie supérieure tandis que la farine (0,1 a 0,3 mm) et les particules encore plus petites (< 0,1
mm) sont considérées comme des agrégats fins. Le bon choix des agrégats entraine une augmentation
du module d’élasticité, de la résistance en flexion et en compression ainsi que de la dureté [5].a

(figure. 1.2).

: E ctt
Plaque en béton prouvette

Figure. L. 2:Mise en ouvre d’une plaque de béton polymere

I.4. Les caractéristiques principale des bétons polymére:

I.4. 1. Caractéristiques physiques d'un béton polymere:

Le béton polymere représentée des caractéristiques physiques suivantes [7] :

Absorption d’eau: 0,2 %.

Coefficient d’écoulement: 108 moneys.
Résistance au gel: Inaltéré.

Densité: 2, 1.

Micro porosité d’un béton polymere: 25 pm.

4
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1.4. 2.caractéristiques mécaniques d’un béton polymere :

Le béton polymere représenté les caractéristiques suivantes [7]:

Valeur de compression d’un béton polymeére: 80 — 90 Mpa.
Valeur de flexion par traction d’un béton polymeére: 20 — 24 Mpa.
Module d’Young d’un béton polymere: 21 300 Mpa.

Abrasion: 1,15.

I.4. 3.Caractéristique hydrauliques d’'un béton polymere: [7]

» Excellent coefficient d’écoulement (offrant un matériau auto curant et augmentant le débit de
I’ouvrage).
» Totale étanchéité dans la masse grace a la tres faible porosité de surface du béton polymere.

> Excellente tenue a I’abrasion.

I.4. 4. Caractéristiques chimiques d’'un béton polymere: [7]

» Résistance aux agressions des effluents sans aucun traitement (PH 1 a14).
» Résistance aux hydro carburets.

» Résistance aux produits chimiques.

I .5. Principaux avantages et les inconvénients du béton polymeére : [3]

I .5. 1. Les avantages d’un Béton polymeére : [8]

Une bonne résistance aux agents chimiques et aux agents corrosifs:

Une plus faible perméabilité a I’eau et une bonne résistance aux cycles de gel-dégel
Un faible coefficient de dilatation thermique;

Un durcissement rapid;

Des résistances mécaniques meilleures que celles des bétons hydrauliques.

Une bonne résistance a 1’abrasion;

>
>
>
» Une bonne adhésion aux granulats et aux bétons anciens;
>
>
>

Une excellente durabilité avec un colt raisonnable;
1.5.2. les inconvénients d’un béton polymeére : [8]

» Le cout de la matiére premicre (principalement le liant) est plus élevé (jusqu’a 8 fois
Comparé a celui des bétons hydrauliques.

5
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» Ces bétons se caractérisent par une mauvaise odeur et une toxicité provenant de la partie liante

du matériau c’est-a-dire la résine et le durcisseur pendant le malaxage et la mise en ceuvre.

I.6. La comparaison entre un béton polymére et un béton ordinaire :

11 existe une différence entre le béton polymere et le béton ordinaire, comme indiqué dans le(Tableau)

Tableau L. 1: propriétés mécanique de différents types de béton polymere et béton de ciment[6] suivant:

Type de liant Poly Polyester Epoxyde Résine Béton de ciment
méthacrylate franque

de méthyle

Absorption d’eau
(%) 0,05-0,60 | 0,30-1,0 0,02-1,0

Résistance en

compression

(Mpa)

Résistance en

traction (Mpa)

Résistance en

flexion (Mpa)
30-35 15-45

E (Gpa) 35-40 20-40 20-30

v 0,22-0,33 | 0,16-0,30 0,15-0,20

Coefficient de
dilatation
thermique (10°
ch
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I.7. Les différentes applications d’un béton polymére :

I.7.1. Utilisation des bétons polymére dans les batiments domaine de génie civil :

BP est principalement utilisé dans la production de marbre artificiel.

Enrichir l'industrie de la fagade en utilisant BP comme matériau de revétement et ainsi influencer la
conception des fagades, notamment avec la complexité croissante de ces dernicres formes du point de
vue des technologies architecturales et économiques.

Une excellente alternative a la roche naturelle pour la fabrication d'éléments tels que : plinthes, appuis

de fenétre, marches, établis et dessus de table...etc. (figure. 1.3)

Figure. 1.3:Facades et marches d'escalier en béton polymeére.

1.7.2. Utilisation du béton polymere dans les travaux de drainage et hydrauliques :

Utilisation de BP pour la fabrication de divers systémes de drainage et réseaux de canalisations.
Faible absorption d'eau et congélation exceptionnelle.
L'accessibilité de ces éléments fabriqués a une épaisseur de 15 mm.

Perte de poids de 1/3 par rapport au béton de ciment. (figure.l.4):
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Figure .I.4:caniveaux en béton polymére poure le drainage.
1.7 3. Utilisation des béton polymere dans I’agriculture et I’horticulture :[9]

= Utilisation de BR pour fabriquer des réservoirs a fourrage pour les €levages porcins et bovins.

= Utilisation de BR pour créer de petites formes pour les semis, de (figure. 1.5).

\ : i L. B | ' & - s v, 2 _’_—

Figure. 1. 5:Bacs de fleurs par béton polymére.

1.7.4. Utilisation des bétons polymeére pour le revétement des chaussés et

planchers : [9]

= Les expositions qui surviennent dans les installations industrielles de maniére continue aux
travaux mécaniques permanents effectués par les machines de transmission et les vibrations.
La corrosion et I'impact de facteurs chimiques (acides, graisses, huiles, etc.), qui affectent la
qualité de la surface et cela peut endommager les surfaces non protégées, ce qui conduit a la

rupture du béton.
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= Dans les zones ou les écarts de température sont importants, I'eau qui pénétre dans le béton
gele et gonfle, générant des pressions qui entrainent la rupture du béton.
Quant au sol, le mouvement intense des véhicules lourds réduit considérablement le temps de
freinage et entraine 1'érosion de la surface en béton et donc une augmentation des accidents de
la route. Un exemple bien connu de l'utilisation réussie du BR pour protéger les surfaces de

réparation des routes est le pont de ((Brooklyn a New York))  (Figure .1.6)

Figure.l.6:pont de Brooklyn a New York
1.7.5. Utilisation des béton polymére dans I’industrie : [9]:

= [l est fortement recommandé d'utiliser le béton polymére dans la construction d'usines
chimiques et dans la fabrication d'équipements miniers (électrolytique, réservoirs, puits etc

= L'introduction d'éléments BP porteurs renforcés pour soutenir les salles de bain (Figure 1.7)

Figure. I. 7:Ouelque application de bétons polymére(industrie).
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1.7.6. Utilisation des bétons polymére comme isolant phonique : [9]:

= Systémes d'insonorisation intégrés (écrans acoustiques sur l'autoroute).

= Etre représenté¢ par une bonne résistance mécanique, sous l'influence des vents violents,

antibruit et anti-conflit par des facteurs communs. (Figure. 1.8)

Figure.I: Quelque application du polymeére pour 1’isolation.

1.8. Conclusion :
D’apres les résultats précis dans ce chapitre, on peut dire que le béton polymere posseéde de bonnes

propriétés mécaniques par rapport au béton ordinaire, ce qui permet sa polyvalence dans le domaine

du génie civil.
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IL.1. Introduction:
Dans tout matériau composite, il est préférable que la matrice et le renfort soient

compatibles et aient des propriétés complémentaires. Comme les fibres naturelles sont
rarement compatibles avec les résines thermoplastiques, des modifications de 1’un ou de
I’autre voire des deux composants s’aveérent nécessaires. Généralement, les modifications
portent plus sur les fibres que sur la matrice. Ces différents traitements apportent le plus
souvent des propriétés assez avantageuses aux fibres naturelles (propriétés barriéres, énergie
de surface abaissée, etc.) et permettent d’établir quelquefois de véritables liaisons
covalentes entre fibres et matrice.

Dans ce qui suit, nous présenterons une description des différentes méthodes de
modifications de surface du renfort fibreux. Nous examinerons leurs principaux effets
physico chimiques ainsi que leurs apports sur les propriétés physico mécaniques et
thermiques du matériau composite final. Avant de détailler ces traitements, nous aborderons
les principaux aspects liés aux notions d’adhésion. Enfin, nous mettrons I’accent sur la

nature du traitement choisi et utilisé au cours de ce travail.

I1 .2. Notion d’adhésion :

La notion d’adhésion ne peut étre dissociée de la nature des surfaces impliquées. D une
manicre générale, une mauvaise adhésion provient des propriétés antagonistes de la surface
des composés associés.

L'adhésion est un phénoméne complexe qui consiste en la formation d'un< contact
interracial au niveau moléculaire entre les différents composés. Les molécules se déplacent
ensuite pour atteindre I'équilibre d'adsorption en formant des liaisons physiques, plus ou
moins fortes selon leur nature et/ou réagissent chimiquement pour former des liaisons
covalentes. L'adhésion est donc affectée par des phénoménes de mouillabilité, de diffusion,
d'adsorption, de réactivité chimique et elle peut aussi étre d'origine mécanique. En effet, la
surface conditionne fortement les possibilités de liens chimiques ou mécaniques a
I’interface entre des matériaux. L’interface peut prendre différentes formes et conduire au
concept d’interphase, I’interphase étant une zone plus ou moins large entre les deux
adhérents, dans laquelle il existe un gradient de concentration de propriétés des deux

composants [1] .
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I1 .3. Théories de ’adhésion :

Les mécanismes par lesquels deux matériaux solides sont maintenus ensemble par un contact
interracial intime ont été étudiés depuis de nombreuses années. Différentes théories ont été proposées
afin d’expliquer la nature des forces et/ou interactions mises en jeu lors du processus d’adhésion,
mais aucune de ces théories n’est capable a I’heure actuelle, d’expliquer de fagon satisfaisante tous
les cas rencontrés. On trouve dans la littérature [2] des synthéses de diverses théories qui montrent la
complexité des phénomenes mis en jeu. D’apres ces travaux, on peut citer les différentes théories :

e mécanique
thermodynamique ou mouillage
¢lectrostatique
chimique
de la diffusion

rhéologique

Toutefois, dans le cadre de notre travail, qui consiste a rendre compatibles fibres
naturelles/matrice thermoplastique, nous présentons une description des théories les plus adaptées

a nos systemes.

IT .3.1. Théorie mécanique:

Cette théorie a été proposée en 1925 par MC Bain ef Hopkins [3] dont les travaux
traitaient principalement le collage du bois. L’adhésion y est assurée par un ancrage
mécanique du polymere qui pénétre dans les microcavités et irrégularités de surface du
substrat avant la solidification. Un bon ancrage mécanique nécessite un choix judicieux de
la rugosité de surface et dépend a la fois de la viscosité de I’adhésif et de la mouillabilité du
substrat. Une bonne affinité adhésif/surface du substrat limite la formation de défauts liés a

de Iair piégé.
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I1.3.2. Théorie thermodynamique ou mouillage :

C’est le modéle le plus utilisé dans 1'approche des phénoménes d'adhésion. Il
considere que les interactions interatomiques et intermoléculaires faibles constituent la base
de I'adhésion. D'une maniere générale, on considére que l'adhésion est assurée a 1'échelle
moléculaire par des interactions de type Van der Waals (essentiellement dispersives) et des
interactions polaires, acide- basiques, ... (non dispersives). Par conséquent, le processus
d’adsorption et les forces de surface (responsables de 1’énergie libre de surface) influent

directement sur le travail thermodynamique d’adhésion.
I1.3.3. Théorie électrostatique:

Cette théorie suppose qu’un transfert d’¢lectrons se produit a I'interface adhésif/substrats
que 1’on assimile a un condensateur. L’adhésion serait due a 1’existence des forces attractives a
travers la double couche électrique. Ce modéle reste adapté a des interfaces spécialisées
(métaux)et ne fait pas I’'unanimité de la communauté scientifique car il tend a surestimer la force

d’adhésion [4].

11.3.4. Théorie de la diffusion :

Cette théorie permet de décrire 1’adhésion de deux blocs de polyméres de méme nature
("auto-adhésion) [5] L’assemblage est dii & des mouvements de segments moléculaires a
travers D’interface ; D’interpénétration des chaines de polyméres assure 1’adhésion. Ce
phénomene nécessitant une bonne affinité entre les deux constituants en contact, est limité
aux assemblages pour lesquels les deux constituants sont des polymeres. Dans le cas
contraire, I’usage d’agents de couplage conduit a un mécanisme d’adhésion similaire a celui

décrit ci-dessus [6].
I1.3.5. Théorie chimique:

Cette théorie repose sur la formation de liaisons chimiques covalentes ou ioniques
entre la surface du substrat et le polymére généralement par utilisation d’agents de

couplage, tel que le silane.
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I1.4. Liaison des interfaces des fibres / matrice:

I1.4.1. Enchevétrement moléculaire et inter diffusion:
Un inter diffusion peu avoir lieu entre des atomes ou des molécules au niveau de

l‘interface. Les chaines de polymeére de chaque composant s‘enchevétrent et se
mélent ensemble formant une zone intermédiaire de nature particulicre. Les
liaisons entre les chaines, la longueur des chaines,

Ainsi que le nombre de liaisons mis en jeu au niveau de l‘interface

Déterminent la force d‘adhésion fibre/matrice (Figure. 11.9) (Park et al. 2006).

7
A,

N

Figure .11.8:Enchevétrement
moléculaire( kim et Mal,1998)

I1.4.2. Théorie Reaction chimique:
Cette liaison a lieu lorsque des groupes chimiques d‘une surface A réagissent avec des

groupes compatibles d‘une surface adjacente B (Figure 11.10). La force de la liaison
dépend étroitement du type de la liaison ainsi que du nombre de liaisons par unité de
surface. Par exemple, le traitement d‘oxydation des fibres de carbone est largement connu
et favorise une meilleure interface avec différent types de polymeres (Chen et al. 2003a).
Le cas le plus classique est la liaison fibre de verre/TD. Les fibres de verre sont revétues de
silanols qui réagissent dans un premier temps avec la surface de la fibre et puis avec le

polymere thermodurcissable au moment de 1‘imprégnation. (Bourbon et al., 2004).

Figure. Il. 9:Réaction chimique entre les groupes
Asur une surface et groupes B sur l'autre
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I1.4.3. Théorie des Attraction électrostatique :
Ce type de liaison peut se produire lorsqu‘il y a une différence de charge
¢lectrostatique entre les constituants au niveau de l‘interface (Figure. I1.11). La force de
liaison dépend dans ce cas de la densité surfacique de charge. Cette force est généralement

faible et participe peu a la liaison finale fibre/matrice.

CHCECECCIC OIS,
B 85 588 8 2

— e —— ——

Figure .11.10: Attraction
électrostatique (kim et Mal, 1998)

11.4.4. Théorie Emboitement mécanique :

Un verrouillage mécanique intervient lorsque les surfaces sont intimement en contact
en épousant les géométries adjacentes. L existence ou la formation d‘ondulations ou
d‘aspérités au niveau de la surface peut permettre une meilleure adhésion fibre/matrice.
Les différentes modifications de la morphologie de surface donnent lieu {des sites
d‘ancrage (Figure. 11.12). Les fibres naturelles ont généralement des surfaces rugueuses et
des liaisons mécaniques peuvent avoir lieu. La résistance au cisaillement longitudinal peut

étre importante selon le degré de rugosité.

Figure .1l.11:Emboitement
mécanique (kim et Mal,1998).
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I1.5. Caractérisation de I’adhésion, de I’interface et des surfaces :

Il existe différents techniques de caractérisation des propriétés inter faciales lies a
I’adhésion des composés avant ou apres traitement des surfaces [7] lls fournissent une
information plus ou moins directe de I’efficacité du traitement. Parmi les techniques, on

distingue entre autres les techniques microscopiques et spectroscopiques.
I1.5.1. Les techniques microscopiques :

Les techniques microscopiques nous renseignent sur la nature physique de 1’adhésion.
I s’agit, pour partie, d’imagerie de ’interface (MEB, microscopie confocale, microscopie
par fluorescence ou optique, microscopie a force atomique AFM). La microscopie
confocale, par exemple, a permis de visualiser et quantifier la distribution d’une résine
thermodurcissable sur des fibres de panneaux MDF [8] Elle peut aussi, au méme titre que
I’AFM, donner une idée de la rugosité des surfaces. La microscopie électronique est
suffisamment puissante pour permettre une observation détaillée des fibres, de leur surface,
de leur paroi, ainsi que de la morphologie de I’interface avec une trés grande résolution.
C’est certainement la technique la plus largement utilisée dans 1’étude des composites a

base de renforts fibreux.

Les récents travaux de Colom et al [9] montrent au travers d’analyses MEB et FTIR que
pourun composite, un agent comme le silane peut étre globalement plus efficace que du
MAPP. C’est la présence prédominante de liens chimiques de type liaisonscovalentes a

I’interface avec le silane qui explique ces résultats.
I1.5.2. Autres techniques de caractérisation :

D’autres techniques de caractérisation peuvent étre mises en ceuvre pour évaluer les
propriétés d’interfaces. Par exemple, les techniques spectroscopiques (spectroscopie de
photoélectrons X, spectroscopie RAMAN) donnent davantage d’informations sur la nature

ou la composition chimique a I’interface.

La caractérisation des liaisons a I’interface peut aussi s’effectuer via des techniques
plus spécifiques comme la mesure de 1’angle de contact ou la chromatographie gazeuse en
phase inverse IGC [10]. Dans ce cas particulier, il s’agit de techniques de caractérisation de
surface, pas d’interface. Les grandeurs mesurées sont trés utiles pour déterminer les

énergies de surface polaireset apolaires. Selon Riedl et Matuana [11], I’1GC, bien que plus

17
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Délicate a mettre en ceuvre, se révele plus précise et plus sensible que 1’angle de
contact, notamment en ce qui concerne les sites de haute énergie et les substrats trés poreux
ou poudreux.

Outre ces techniques, il existe aussi des méthodes de caractérisation
thermomécanique, plus ou moins directes, de 1’adhésion. Les essais comme la traction uni
axiale, ou le « single fibre pull out test» sont les plus courants. Le «single fibre pull out test»
permet de déterminer 1’adhésion d’une fibre prise dans une matrice. Toutefois, Beckert et
Lauke [12], mettent en avant le fait qu’il n’est pas évident que ce test mesure réellement
I’adhésion puisque des effets de non linéarité¢, comme la friction ou I’inélasticité de la
matrice, risquent d’interférer. Néanmoins 1’association de 1’imagerie microscopique et de

ce test autorise 1’observation de la surface de rupture entre deux

Matériaux Les analyses thermiques de type DSC, TG, TMA ou DMA sont aussi en ce qui
concerne 1’évaluation des liaisons pour donner des informations qualitatives sur des

phénomenes d’interface

I1.6. Méthodes d’optimisation de ’interface fibres/matrice :

L’interface fibres/matrice joue un role déterminant sur les propriétés finales des matériaux
composites. Des méthodes physiques et chimiques [13], dont I’objectif est de rendre compatibles les
fibres et les matrices, peuvent &tre utilisées pour optimiser cette interface. Ces méthodes reposent sur
la modification de surface des fibres et/ou de la matrice et la mise en place de nouvelles propriétés

interfaciales.
I1.6.1. Méthodes de modification par voie physique:

Les procédés physiques peuvent tre utilisés sur la surface du renfort ou de la matrice
pourdiverses raisons :

= Nettoyage et purification de la surface ;
* Oxydation et activation des sites sur la surface ;

Ces méthodes entrainent un changement physique et chimique des propriétés
structurelles du composé. On distingue les traitements par décharges diélectriques tels que
le Corona et le plasma froid et par exposition aux rayonnements laser, ultra violet ou

gamma. La plupart de ces traitements sont aussi des voies de greffage et de
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Copolymérisation [14]. Dans ce qui suit, nous présentons une description des différentes
techniques ainsi que leur effet physico chimique sur la surface et leurs utilisations dans le

domaine des composites.

Gassan et al [15] ont utilisé le traitement corona pour fonctionnaliser des fibres de jute
et les incorporer dans une matrice époxy. Ce travail met en évidence I’accroissement de la
polarité des fibres par I’augmentation des groupes fonctionnels présents a la surface de la
fibre. De plus, un traitement corona excessif des matériaux entraine une ablation en surface
ce qui diminue laténacité.

D’autres travaux mentionnent le traitement corona comme outil de greffage de styréne
sur des fibres cellulosiques.

Belgacem et al [16], ont utilis¢ d’autres techniques pour étudier les effets d’un
traitement corona (sous air) sur les propriétés de surface de la cellulose : la spectroscopie de
photoélectrons X, la chromatographie gazeuse en phase inverse, des mesures de pH et

de conductivité électrique

I1.6.1.1. Traitement Chimique:
Le role du traitement chimique des fibre végétales est 1’élimination de certains composés

comme I’hémicelluloses, la lignine ,la pectine et d’autre ire puretés de la surface de fibre afin de
réduire leur caractére hydrophile et d’améliorer I’adhésion inter facial fibre-matrice .plusieurs
technique de traitement chimique des fibres naturelles sont rapportées dans la littérature telle
que : la technique a la soude ,du silane (al oxyde de silicium fonctionnalisé),de I’acide acétique.

[18].

I11.6.1.2. Traitement au silane:
La modification des fibres végétales par les silanes est une technique qui a été

largement étudi¢e [18]. Les silanes sont des composés chimiques de formule SinH2n+2,
comme les al oxydes de silicium. Ils sont de nature hydrophile avec différents groupements
associés au silicium tels qu‘une extrémité va interagir avec la fibre hydrophile et I'autre avec
la matrice, jouant ainsi le réle d‘agent de pontage entre les phases du composite.
L'absorption de silane dépend de plusieurs facteurs, comme la température et le pH, le temps
d'hydrolyse et la fonctionnalité. Agrawal et al, (2000) Ont étudi¢ 1‘effet de la modification
chimique des fibres de palmier par le silane. Ils ont démontré que ce type de traitement
augmente la compatibilité entre les fibres et la résine, tout en générant une amélioration de

la résistance a la traction et de la stabilité thermique des compos.
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I1.6.1.3. Traitement au permanganate :
Le principe du traitement au permanganate (KMnO*) consiste en la création de

sites radicalaires dans la cellulose des fibres naturelles, ce qui va permettre
d‘accroitre sa réactivité avec les matrices polymeres D‘une maniére générale ce
type de traitement est réalisé en utilisant le permanganate de potassium (KMnO*
en solution (dans l'acétone) a différentes concentrations avec une durée de trempage
de 1 a 3 minutes, aprés un prétraitement alcalin [19]. Ainsi, le caractére hydrophile
des fibres naturelles s‘amenuise et par conséquent, I'absorption d'eau du composite
renforcé par ces fibres se réduit. La tendance hydrophile de la fibre diminue avec
l‘augmentation de la concentration du (KMnO*-) Néanmoins, aux concentrations

supérieures a 1%, on induit la dégradation de la fibre naturelle.

11.6.1.4. Traitement aux anhydrides:
Parmi les agents de couplage organiques, les anhydrides comme I'anhydride

maléique, 1‘anhydride acétique, I'anhydride succinique et 1'anhydride phtalique sont
les agents de couplage les plus utilisés pour les composites renforcés fibres de bois.
L'anhydride acétique, l'anhydride succinique et l'anhydride phtalique ont deux
groupements fonctionnels (ex : les groupes carboxylate-COO-), qui peuvent étre liés
aux fibres de bois par estérification et liaison hydrogene [20]. L'anhydride maléique
est un composé carbonyle insaturé contenant une double liaison carbone-carbone (-
C = C-)et deux groupements carboxylates (-COO-). Cette structure augmente
considérablement la réactivit¢é de la liaison carbone-carbone avec la matrice
hydrophobe, résultant en une réaction ou une forte adhésion a l'interface [20]

(Figure. 11.13).

Figure. Il. 12:Modification chimique de la cellulose
pour comptabilisation avec la matrice P
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I1.6.1.5. Traitement a la soude :
Le traitement a la soude ou mercerisage est I'un des traitements chimiques les plus

utilisés avec les fibres naturelles lorsqu'elles sont utilisées pour renforcer les
thermoplastiques et thermodurcissables Ce traitement consiste & immerger la fibre
dans une solution alcaline telle qu‘une solution d‘hydroxyde de potassium (KOH),
d‘hydroxyde de lithium (LiOH) ou encore de soude (NaOH). Ce traitement enléve
¢galement une partie des hémicelluloses, de la lignine, de la pectine, de la cire et des
huiles. Par conséquent, la surface de la fibre devient propre et plus uniforme. Il
réduit également le diametre de la fibre et augmente ainsi le rapport
longueur/diameétre de la fibre. Ceci augmente la surface efficace des fibres pour une
bonne adhérence avec la matrice. Les comportements mécaniques et thermiques des
composites sont significativement améliorés par ce traitement. Si la solution est trop
concentrée, elle cause une délignification excessive de la fibre ce qui entraine une
détérioration des fibers.

Schématisation du mercerisage de la fibre naturelle [20].

Fibre-OH + NaOH——"-— Fibre-O Na + H20

I.7. Comportement de l'interface fibre-matrice dans les
composites:

II.7.1. Généralité :

Les caractéristiques de I‘interface sont fonction de plusieurs paramétres : les propriétés
physicochimiques des constituants (fibres et matrice), la microstructure de 1‘interface (interphase et
rugosité), les contraintes thermiques résiduelles, la méthode d‘élaboration du composite, etc. Il est

donc évident que la qualité des liaisons inter faciales (faibles ou fortes) et




Choix des k- > Proceéde de
M maténaux ~ fabnication

Performance
d'un composite

|

(" Propricte de
“. 1'imnterface

Figure. Il. 13: Parametres qui conditionnent les performances d'un composite.

la résistance au frottement sont des parametres déterminant le comportement
du composite. D autres facteur aussi important que le choix des constituants
sont liés directement a la performance du composite (Figure. I11.15) Le
procédé de fabrication de ce composite et les propriétés de 1‘interface entre les

fibres et la matrice..

I1.8. Conclusion:

Tout au long du 2°™ chapitre, nous avons présenté les différents aspects physico

chimiques qui se manifestent a ’interface fibre/matrice et leur influence sur les performances
des matériaux composites. Une description des méthodes de modifications de la surface des
composés, (le renfort ou le polymeére), a également ét¢ faite. Malgré la diversité et la
complexit¢ de ces méthodes, leur objectif principal réside dans la comptabilisation et
I’accroissement de I’affinité entre les composés.
L’originalité de ce travail est de vérifier et montrer 1’efficacité de ce traitement en
termes de comptabilisation des composants fibre/matrice. Le critére de réussite de cette
approche sera basé sur la caractérisation des performances mécaniques et thermiques des

composites ¢laborés ainsique leur conservation apres vieillissement humide.
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Chapitre I1I: Généralité sur les fibres végétales

II1. 1. Introduction:

Notre étude est orientée dans ce chapitre vers ’utilisation de fibres végétales dans le lisier. Les
fibres végétales sont des sources environnementales renouvelables en raison de leur faible cout et de
leurs propriétés mécaniques ¢élevées (force de dureté), de sorte qu’elles peuvent étre classées en
fonction de leur forme et de leur origine, contrairement aux matériaux pétroliers qui sont chers et
rares. Les domaines d’utilisation de ces fibres varient selon les envies, que ce soit dans le domaine de
la construction, de 1I’ingénierie ou d’autres domaines en fonction de la nature et de la composition de

ses fibres et c’est de cela que nous allons parler.

II1.2. Définition de la fibre végétale :

Les fibres végétales sont des structures biologiques fibrillaires composées de cellulose,
hémicelluloses et de lignine (Figure.Ill.16). En proportion relativement faible d’extractibles non
azoté, de lipide et de matieéres minérales. Les proportions de ces constituants dépendent énormément

de I’espece, de 1’age et des organes de la plante. [1]

Graines Coton, Kapok

Feuilles Sisal, Agave, Abaca

Origine des fibres végétales

Tiges Lin, Ramie, Jute, Kénaf

Fruits Noix de coco

Figure .I11.15: origine de la fibre végétale.
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II1.3. Classification des fibres végétale : [2]

11 existe plusieurs critéres de différentiation des fibres :

= Suivant ’organe de la plante dont elles sont issues, les fibres végétale peuvent étres classées
en fibre de tiges (Kénaf, jute, lin, ramie) , et de feuilles (sisal ,abace , paille de graminée).
Suivant leur teneur en holocelullose (cellulose et hémicellulose) et en lignine, on peut
distinguer les fibres ligneuses (dures et rigide provenant de matériels ligneux tels que le bois
d’ceuvre, les résidus de I’industrie du bois et les fibres non ligneuses (douces, souples, issues
de végétaux non ligneux souvent annuels relativement moins riches en lignine tels que le
Kénaf, le chanvre, le sisal, le jute et le lin).
Suivent leur longueur, les fibres végétales peuvent étres groupés en deux catégories : fibres
longues, dites libérienne, provenant des tiges et d’écorce de tiges de plantes annuelles. Elle
sont douces, tandis que les fibres longues issues de feuilles ou de troncs d’arbre sont plus
dures et plus rigides a cause de leur richesse en lignine. et fibres courtes ou étoupes qui sont

associées aux fibres longues.

I11.4. Structure d’une fibre végétale : [2]:

La fibre végétale est une composite en elle-méme. le renfort est constitu¢ par les couches de
micro fibrille cellulosique en partie cristalline. Ce dernier est enrobé d’une matrice
polysaccharidique amorphe (hémicellulose et pectine) qui est associée par liaison hydrogéne et

covalentes a la lignine.

La fibre végétale est composée de plusieurs parois paralleéles en couche superposée en couches
dans la sens radiale. Ces différentes couches qui forment la lamelle mitoyenne, la paroi primaire et la
paroi secondaire. Ces derni¢res bordent un lumen de diameétre variable suivent 1’espece. la paroi

secondaire est composée de trois couches de micro fibrilles (S1, S2,S3 (Figure.Ill.17).

Les micros fibrilles décrivent par rapport a 1’axe de la fibre, un angle micro fibrillaire (MAF) dont
la valeur varie d’une espece a 1’autre. L’orientation des micro fibrilles par rapport a 1’axe de la cellule
joue un grand réle dans les propriétés mécanique des parois des fibres, plus que 1’angle des micro
fibrilles augmente, le module de Young (une mesure de la rigidité) décroit , tandis que 1’extensibilité

des parois augment .
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Reégions

Microfibrilles
amorphcs

Fibrille

Parols secondaires Hémicellulose Fibrille
élémentaire

Lignine

Parol primaire

/\/\\\\ 0\7 - /(/\ g \ ‘,‘.\ ONO)“-/?}‘ .-',..‘
oo %)

O

- WD 2 o - O r-\EH
S S S

HO

Figure .I11.16:structure des fibre végétales.

II1.5. Composition chimique des fibres végétales :

La biomasse végétale est constituée de plusieurs macromolécules étroitement liées entre elles au
sein de la paroi végétale. Comme nous 1'avons vu précédemment, les composés les plus courants sont
la cellulose, 1'hémicellulose, la pectine et la lignine. Ces différents composants sont agencés de
manicre trées complexe. Dans le bois, la cellulose est concentrée a l'intérieur des fibres (Figure.I11.18).
Les parois externes des fibres sont principalement composées de lignine et d'hémicellulose, et les
flocons de liaison entre les fibres sont presque entiérement composés de lignine. Des réseaux de
pectine supplémentaires (polymeres polysaccharidiques acides) ajoutent a la complexité¢ de la
matrice. Le réseau polysaccharidique peut également €tre consolidé par le réseau secondaire de

protéines HRGP (glycoprotéines riches en hydrox proline).

Figure .I11.17:reprére deboirsentation schematique d'une fibre de bois.
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I11.5.1 La cellulose :

L’existence de la cellulose comme matériau commun dans les parois cellulaires végétales était
d’abord découverte par Anselme Payen en 1838[3].1a cellulose est la molécule organique la plus
abondante de la nature .1a cellulose est largement utilisée dans le monde comme matériau pour la
fabrication de matériau pour la fabrication de matériaux de construction (utilisation directe du pois),
de textiles (utilisation directe du bois ) , de textiles (coton et viscose),de papier et de
coton .L.’environnement de la cellulose dans différentes especes végétales [4].

La cellulose est le principal composé de la totalité des fibres végétales et c’est la maticre la plus
abondante sur la Terre (plus de 50% de la biomasse). La cellulose, comme présentée dans la figure 6,
est un glucide de formule moléculaire (C6H1005) n ou n est le degré de polymérisation et il varie
énormément selon 1’origine de la cellulose [18]. La photosynthése des plantes assure la production de

50 a 200 Gt par an. C’est I’élément principal des parois des cellules végétales. [5].

La cellulose est un glucide constitué de chaines linéaires de molécules de D-glucose liées entre elles
pour former des polymeres linéaires, mais transversalement ils peuvent développer des liaisons inter

ou intramoléculaires de type liaison hydrogene. Ces interactions conférent une structure fibrillaire a la

cellulose, dont le degré de polymérisation varie fortement selon 1’origine (fourrage, plante, bois...) de

20 000 a 100 00. [5].

I11.5.2. Hémicelluloses :

Les hémicelluloses représentent le 3éme composant principal juste apres la cellulose et la

lignine, avec une proportion en poids a peu pres 25% de la biomasse [6]

L’hémicellulose présente dans toutes les parois de ces fibres (Figure.Ill.19). C’est le constituant

responsable de 1’¢lasticité des fibres et qui permet aux parois de s’allonger pendant la croissance.

[3]

L’hémicellulose interagit avec la cellulose et la lignine, par des liaisons hydrogene, pour renforcer

la paroi cellulaire et assurer la souplesse et la flexibilité de la plante. [5]
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Figure .I11.18:structure d'hémicellulose.

III .5.3. La lignine :

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

pathogénes et aux attaques parasitaires formant une barriere de protection biologique. (Figure.II1.20).

Par comparaison a la cellulose, la lignine présente des propriétés mécaniques médiocres. Donc

pour avoir des fibres ayant de bonnes performances mécaniques la lignine doit étre éliminée. [5]

OCH,4 H,CO OCH,4
OH OH OH

alcool coumarylique alcool coniférylique alcool sinapylique

Figure .I11.19:constituants de la lignine.
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I11.6. Caractéristiques physiques et mécaniques des fibres
végétales : [6]

Tableau. IV.1: Propriétés usuelles de fibres végétales

Module de

Résistance en | Allongement

Densité(g /cm?) traction
(Mpa)

Lin 1,5 28 345- 1100

traction(Mpa) 0

Jute 350- 550

Chanvre 550- 900

Ramie 550 -900

Kénaf 1580

Abaca 900

Sisal 400- 700

Coco 130 -120

Coton 300 -800

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

résistance a la traction, son élongation a la rupture et son module d’¢élasticité.

III.7. Avantages et inconvénients des fibres végétales : [7]:

= Les fibres naturelles ont un avantage par rapport aux fibres synthétiques, puisqu’elles forment
des boucles au lieu de se rompre au cours de leur transformation et de leur fabrique. Les
matériaux composites a base des fibres végétales présentent plusieurs avantages dont on peut

citer [7]
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e Faible cout ;
Propriétés mécanique ¢levé (Résistance et rigiditeé) ;
Biodégradabilité ;
Non abrasif pour Is outillages ;
Neutre pour I’émission de CO2 ;
Faible consommation d’énergie pour leur production ;
Pas de résidu apres incinération ;
Non irritant lors de la manipulation des fibres ;
Bonne isolation thermique et acoustique ;

Faible densité ;
Mais aussi, ils présentent des inconvénients :

Fort comportment hydrophile ;

Faible stabilité dimensionnelle ;

Faible tenue thermique (200 a 230) ;

Comportment anistropique ;

Valorisation de la qualité dépendant des conditions de croissance de la plante ;
Demande un contrdle pour une application industrielle ;

Ranford discontinue;

II1.8. Présentations des différentes fibres végétales : [8]

III .8.1. Le chanvre :

Le cannabis est composé de fibres libériennes (Figure. II1.21), ainsi que de lin ,de queue ,de jute
et de rami ...cultivé dans pays au climat doux .En raison de sa grande puissance et de son intérét
¢conomique, la fibre de cannabis est en fait trés nécessaire comme alternative a la fibre de verre et a
d’autres matériaux synthétiques utilisés dans divers composés assemblés tels que les picces
automobiles, les matériaux de construction et divers biens de consommation, dans un environnement

industriel ou le cannabis présente de nombreux avantages suivants :




Chapitre I1I: Généralité sur les fibres végétales

Ses propriétés physiques lui conférent une grande puissance.

Excellente rentabilité dans le domaine des véhicules et du papier.

La fibre fournit maintenant dans une large gamme de formes et de qualité avec la
possibilité de rendre la fibre de cannabis plus 1égere, plus solide et moins cheére que la

fibre de verre.

Figure. I11. 20:plante de chanvre et les fibre de chanvre.

III1 .8.2. Le lin:

Le lin est une plante annuelle qui pousse dans le monde entier, aussi bien en Asie qu’en
Europe. La fibre de lin vient des tiges de la plante mais aussi de I’huile extraite des graines.
L’avantage de cette fibre est sa longueur élevée, en moyenne 25 mm et sa bonne résistance. Le
lin peut étre utilisé comme substitut au coton. De plus, le rendement de cette fibre est trés

nettement supérieur a la production de coton (jusqu’a 2 t/an/ha) (Figure .I11 .22).

Cette fibre est utilisée en papeterie pour des papiers fins comme les papiers a cigarette ou le
papier Bible. En effet, sa bonne résistance et sa longueur conférent a ses papiers les
caractéristiques mécaniques essentielles pour cette production particuliére. Ces fibres sont trés

raffinées afin d'avoir des longueurs inférieures a 4 mm.
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II1 .8.3. L’Abaca:

L'Abaca ou chanvre de Manille est un bananier textile (Musacées) qui pousse aux
Philippines : les fibres dans les gaines foliaires forment un pseudo tronc tres recherché pour la
fabrication de cordages légers et insubmersibles, pour des rabanes, des nappes, des stores ou des
vétements. La fibre d’Abaca a une longueur de 6 mm pour un diamétre de 22 um. Elle est utilisée
principalement dans la composition des papiers filtres, des sachets de thé. Ce sont des papiers

poreux demandant une bonne résistance, en particulier au déchirement (Figure. I11.23).

III .8.4.Le Kénaf:
Le Kénaf est une plante herbacée dont la tige peut atteindre 3 m de haut (Figure I11.24). Il se

trouve principalement dans les régions tropicales et en Amérique du Sud. La production de Kénaf
en Europe est rare. Elle est destinée uniquement pour le domaine papetier. Le rendement en fibre
atteint prés de 10 t/an/ha. La longueur moyenne des fibres (1,5 mm) est comprise entre celle

des fibres de feuillus et celle des fibres de résineux.
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Figure .I11.23:fibre de Kénaf.

I11.8.5. Le jute:

Le jute est une plante buissonnante originaire du sud-est asiatique. Les principaux
producteurs sont I’Inde et le Bangladesh. Le rendement en fibres est de 2 t/ha/an. Les fibres
utilisées en papeterie sont les déchets de culture et de filature. La longueur moyenne des fibres
est de 2 mm, avec une largeur de 20 um. Les caractéristiques de ces fibres sont généralement

assimilées a celles du Kénaf (Figure .III .25).

Figure .I11.24:fibre de juite.

IIT .8.6. LE SISAL :
Le sisal est une plante vivace constituée par une rosette de grandes feuilles a section triangulaire
allant jusqu’a 2m de long. Il s’agit d’une Plante tropicale, principalement cultivé en Amérique du sud et en

Afrique.La longueur moyenne de ces fibres est de 3 mm (Figure. 111 .26).
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Figure .I11.25:fibre de sisal.

III .8.7. La ramie :

La ramie est une plante arbustive. Originaire d'Asie de I'Est, la ramie a pour principaux producteurs la
Chine, le Japon et I'Amérique. Le rendement en fibres est d'environ 2 t/ha/an La longueur moyenne des
fibres est comprise entre 40 et 250 mm, pour un diametre moyen de 45 um. Ces fibres ressemblent aux

fibres de lin mais sont encore plus longues, plus solides et plus rigide (Figure .11 .27).

Figure.Ill. 26:fibre dérame.

I1I .8.8.Le coco :

Les fibres de coco proviennent de la couche fibreuse qui entoure la noix de coco. Elles sont filées et
tissées apres avoir ét¢ assouplies dans I'eau. Le filage grossier et irrégulier donne au coco un aspect
rustique. Le coco est trésrésistant, il est isolant, imputrescible et antibactérien. On utilise plutot dans

des piéces spacieuses et lorsqu'on veut mettre en avant son coté rustique (Figure .IIT .28).
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Figure.Ill. 27:fibre de coco.

I1I .8.9. Alfa :

L’Alfa est une herbe vivace typiquement méditerranéenne, elle pousse en touffes d’environ 1m a
Im20 de haut formant ainsi de vastes nappes (Figure.lI1.29). Elle pousse spontanément notamment
dans les milieux arides et semi arides, elle délimite le désert, la ou 1I’Alfa s’arréte, le désert
commence. Elle est employée dans la fabrication de sparterie, des cordages, des espadrilles, des tissus

grossiers, des papiers d’imprimerie....etc.

Figure .I11.28:1a plante et les fibres l'alfa.
II1 .9. L’utilisation du domaine de génie civil : [9]

L’utilisation de matériaux de construction renouvelables a suscité un intérét limité dans I’industrie
de la construction. Par conséquent, nous pouvons dire que les usines textiles peuvent jouer un role
plus important dans certaines applications de construction telles que les panneaux isolants, les
boosters ou les matériaux de rembourrage. L utilisation de fibres dans la fabrication de panneaux de

construction et la fabrication de peintures, peintures et adhésifs a base d’huiles végétales.

II1.10. Conclusion:
Les fibres naturelles ont des propriétés physiques et mécaniques trés différentes en raison de leur

forme physique et de leur composition chimique de la cellulose, de la lignine et de I’hémicellulose,
qui est un composé en soi, contribue grandement a sa solidité et a sa résistance. Le probléme sérieux

dont nous pouvons parler est la nature des fibres hydrophiles fortes.

36
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IV. 1. Introduction :

La partie expérimentale est une continuité de la partie théorique pour équilibrer le plan de travail et
définir les différentes techniques expérimentales.

Ce chapitre présente les différentes méthodes de 1’extraction des fibres végétales avec et sans
traitement et ainsi que les caractéristiques des matériaux utilisés pour I’élaboration du béton polymere
de différentes dimensions prismatiques renforcé et non renforcé par ces fibres, de plus les principaux
essais mécaniques (flexion trois points, compression et I’essai de rupture) exécutés au niveau de

Maghreb-pipe M’sila.
Les matériaux utilisés pour ce travail sont :

% La resin polyester.
% Lasilica

s Les fibers d’alfa.

IV .2. Caractéristique principales pour chaque matériau utilisé :

IV .2.1. Silice :

Le sable de silice est obtenu a partir de traitement par lavage, et est caractérisé
essentiellement par une granulométrie entre 200um et 500um (Figure. V.30), un
équivalent de sable supérieure a 90% (sable tres propre), il est disponible dans la région
de I’ouest d’Algérie. Pour une bonne qualité du sable, on utilise les étapes suivantes [1] :

% Extraction mécanisée selective.
Homogénéisation.
Criblage.
Lavage et classification granulométrique.
Attrition.
Essorage.

Réduction et stabilisation finale de I’humidité.
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Figure IV.1: Sable de silice

IV .2.2. Résines :

Les résines polyesters sont des matieres plastiques thermodurcissables, c'est-a-dire
qu'elles durcissent (& température ambiante) grace a l'association d'un accélérateur et d'un
catalyseur qui provoquent une exo thermie (¢lévation de la température de la résine). Cette
transformation est irréversible. Les résines polyesters sont des produits inflammables car elles
contiennent du styréne (point éclair = 31°C). Elles peuvent exister sous diverses formes : Pré-

accélérées, thixotropes, pro motorisées, chargées, colorées. [2]

Résine
‘ Catalyseur — Résine durci
Polyester

1V.2.2.1. Caractéristiques des résines polyester :

La résine polyester polymérise par adjonction de catalyseur (durcisseur)(Figure.
IV.30) dans les proportions suivantes, le pourcentage est adapté en fonction des besoins
[3]:

% 0.8% minimum (temps de travail moyen).

2% maximum (temps de travail court).
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Tempérarure
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Figure .IV29:Cycle de polymérisation de résine polyester.

Les caractéristiques de la résine polyester sont indiquées dans le (Tableau. IV.1) suivant :

Tableau. IV.1 : Différentes caractéristiques de la résine polyester [3].

Les Caractéristiques Polyester

Densities (g/cm?)

Module de Young (Gpa)

Résistance a la traction (Gpa) 0.05-0.08

La température de polymérisation (C°) 60-100

IV. 2.2.2. Avantages et inconvénients de l'utilisation de la résine polyester :
La résine polyester peut présenter des avantages et des inconvénients au cours de 1’utilisation.

» Les Avantage :
+» Bonne rigidities.
++ Bonne tenure chimique.

«* Bonne mouillabilité des fires.
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R/

« Stabilité dimensionnelle.
+ Etuvage non indispensable.
» Inconvénients :
¢ Fragile aux chocs.
Tenure mediocre en temperature.
Retrial important de 8 a 10%.
% Odeur nauséabonde.

¢ Difficulté des mélanges en faible quantité.

IV .2.2.3 Test de réactivité (temps de gélification) :
Le test de réactivité consiste a déterminer le temps de gel de la résine. Le taux de

I’accélérateur et du catalyseur est choisi de maniere a avoir un temps de gel suffisant pour la
préparation et le moulage des éprouvettes.
Le test s’effectue en mélangeant (100g) de résine avec (1g) de catalyseur, puis on ajoute
au mélange (1.3g) de catalyseur. Les variables température et temps sont simultanément

mesurés (Figure. IV.31).

Figure. IV. 30:test de réactivité de le résine




Chapitre IV: Matériaux et techniques expérimentales

1V.2.3. Fibres d’Alfa :

Les fibres Alfa, sont récoltées de la région. Elles sont une touffe d'herbe, constituée de
tiges de forme cylindrique d'une hauteur maximale d'environ Im avec une surface
spécifique de 3m?*g. Les fibres Alfa sont principalement composes de 45% de cellulose,
24% d'hémicellulose, 24% de lignine, 2% de cendres et 5% de cire.

En premier lieu on coupe les extrémités de la tige d'Alfa en longueur 30 a 40 cm. Les
tiges obtenues sont lavées plusieurs fois pour éliminer les contaminants et les saletés

adhérents. Ensuite, ces tiges sont immerges dans 1'eau pendant un mois (Figure .IV.32).

» Aprés cela on effectue l'extraction mécanique par brosse métallique des tiges pour
obtenir des fibres longues. Les fibres obtenues sont désignées fibres non traitées (Figure

IV.32).

Figure .IV.31:préparation de la fibre Alfa.

IV. 2.3.1. Traitement thermique des fibres Alfa :
Apres toutes les étapes de préparation et I’extraction de fibres Alfa, on place les fibres

obtenues dans une étuve de séchage a température 70°C (Figure. 1V.33) durant 8h pour

améliorer leurs propriétés mécaniques.
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Figure. I'V. 32:Etuve de séchage a 70°C.

I1V.2.3.2. Traitement chimique des fibres :

Les fibres Alfa sont traitées avec une solution de NaOH (milieu alcalin) a concentration de 3%
durant une 3h (Figure. IV.34). Le but de ce traitement est 1’élimination de certaine quantité de
lignine, de cire et d’impuretés qui recouvrent la surface externe des fibres. Le traitement par
I'hydroxyde de sodium (NaOH) de la fibre favorise l'ionisation du groupe hydroxyle de I'alcoolat.
Ainsi, le traitement alcalin influe directement sur les fibrilles et le degré de polymérisation de la
cellulose. Il favorise aussi 1’extraction de la lignine et I’hémicellulose. Apres traitement, les fibres

sont rincées a l'eau distillée.

Figure. IV 33:traitement de fibre alfa par NaOH.

Les traces de NaOH sont neutralisées une 1% dans d’eau distillée 40ml du(H2SO4) dans 4
litres, Emersion, des fibres nattages dans 1’eau pondent 3a4 fois avec de 1’eau domestique.

(Figure. IV.35).

Apres on fait car deuxiéme conversion dans la solution préparée en (H2SO4) (d’acide
sulfurique) pendant 3minite, aprés 3 minute, les fibres ont été soigneusement lavée a I’eau

courante puis ’eau distillée jusqu’a ce qu’elles atteignent un PH neutre.
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Figure. IV. 34:traitement d'alfa par H2SO4 pour ¢liminer les traces de NaOH.

IV .2. 3.3 Longueur choisi pour fibre Alfa :
La fibre Alfa est ensuite découpées (Figure IV.8) en différentes longueurs (Icm ,3cm etScm)

pour assurer leur distribution et leur homogénéité lors de 1’¢élaboration du béton polymere.

Figure .I'V.35:1a fibre alfa découpées en différentes (1cm ,3cm etScm).
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IV.3. Technique de moulage :

IV .3.1. Préparation des moules utilisées :

La premiére étape pour la technique de moulage des bétons polymere, c'est la
préparation des moules appropries pour chaque essai.

Pour les tests de flexion, nous avons choisi des moules métalliques prismatique disponible
au niveau de laboratoire de Génie civil.

Tout d'abord, nous avons utilis¢ un moule de dimensions (40mm*40mm*160 mm) pour

préparation des éprouvettes en béton polymére a la (Figure. IV.37).

Figure. IV. 36:moule utilisé pour éprouvettes
lisses de BP

1V.3.2. Elaboration des éprouvettes en béton polyméres :

Dans ce travail on a choisi la technique de moulage par contact, Le principe de ce procédé

est de réaliser les différents bétons polyméere manuellement a température ambiante.

e Un taux de 1% de chaque type de fibres.

e Un taux de 70% de silice (de la masse totale) est pesé.

e Un taux de 30% de résine (de la masse totale) est pesé.
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» Technique

On verse d’abord la quantit¢ de silice dans un bac en plastique, puis on ajoute
simultanément est progressivement les fibres voulus avec la résine. Il est important de signaler

que le durcisseur (d’environ 1.2ml). Est ajouté a la résine pour assurer la polymérisation de
Cette dernicre. Pour le béton polymeére non renforcé, on mélange

Directement la résine avec la silice.

Enfin, on le mélange (silice + résine + fibres) est versé le moule métallique, ensuite ce mélange
est pressé par un cylindre en bois, on fait le moulage par contact pour obtenir des éprouvettes

uniformes (Figure. IV.38).
Le (Tableau. IV.5) représente la formulation utilisée pour les éprouvettes en béton polymere :

Tableau. IV.3 : taux de chaque composante en utilisant la fibre alfa.

Résine fibrre Traité Designation

Polyester/sable Neuter Neuter BP.0000

Polyester/sable L=1lcm Neuter BP.0001

Polyester/sable L=3cm Neuter BP.0003

Polyester/sable L=Icm Neuter BP.0013
L=3cm
Polyester/sable L=Icm 3%NaOH BP.0313
L=3cm
Polyester/sable L=Icm 3%NaOH BP.0313
L=5cm
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Figure. IV. 37:Etapes de moulage de béton polymeére par contact.

Le (Tableau. IV.2) résume représente la formulation suivie pour les éprouvettes en béton
polymeére :

Tableau. IV .4 : Taux de chaque composante.

Les matériaux utilizes Percentages des matériaux (%)

La silica 70%

La resin polyester 30%

Les fibers 1%

Durcisseur 1.2%
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IV .3.3. Le traitement thermique du béton polymére élaboré :
Le béton a besoin de 3 a 4h pour le durcissement qui dépend du dosage du durcisseur, puis on
démoule les éprouvettes. Une fois les différents bétons polymeres €laborés, ces derniers sont mis

dans une étuve a 70 C° durant 24h pour assurer une polymérisation totale des PB obtenus (Figure.

| 4
b |

y

Figure. IV. 38:Eprouvettes lissés en BP.

IV.4. Essais mécaniques appliqués sur le béton polymére

renforcé et non renforcé :

IV.4.1. Essai de flexion trois points (FTP) :

C’est un essai mécanique statique, indépendant du temps, il est trés facile a mettre en
ceuvre sans fixation d’éprouvette.

Notre éprouvettes lisses de (40x40x160 mm?) pour I’essai de FTP, on a appliqué une
charge a mi-distance des appuis, et la distance entre appuis est de 128mm par une vitesse
constante de 2mm/min (Figure. IV.40). Les essais appliquées au niveau de laboratoire de
Maghreb-pipe M’sila et le principe de FTP consiste a déterminer la charge maximale et

¢tudier le comportement mécanique jusqu’ a la rupture d’une éprouvette en BP.
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Figure. IV. 39:Essai de FTR (YT testage Machines/20KN).

Figure. I'V. 40:Essai de FTR sur des éprouvettes lissées en BP.

> Les parameétres d’étude
Dans cet essal nous avons étudié la contrainte a la flexion et le module de flexion en utilisant

les deux relations suivantes [4] :
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+» La constraint :

3xPxL
Gf " 2+b+h2

P : la charge appliquée sur 1’éprouvette en (N).
L : la distance entre les appuis en (mm).
b : largueur de I’éprouvette en (mm).

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

Module de Young de flexion :

P : la charge maximale a la flexion en (N).
L : la distance entre appuis en (mm).
f:1a fleche en (mm).

I : le moment d’inertie = bh3/12.

IV .5. Conclusion:

Dans notre étude, nous avons préparé des fibres végétales pour les fibres alfa traitées et non
traitées, en mentionnant les étapes suivies pour ce travail, en outre.
Les résultats sont présentés en utilisant des méthodes de développement et de caractérisation

(Flexion a partir de trois points).
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V.1.Introduction

Dans ce chapitre, nous présentons sur le béton polymeére a base de résine renforcé avec des fibres
ALFA, pour analyse les variables dans les courbes de contrainte et d’émotion d’échantillons lisses

confirmés dans une courbure a trois points.

V.2.Propriétés mécanique des Bétons Polymére en flexion trois points :

Dans cette partie, nous présenterons des essais mécaniques effectués sur des échantillons

précédents (Figure.V.1). Connaitre et déterminer ses propriétés mécaniques sur les matériaux utilisés.

La force appliquée
F (La charge)

t d=40 mm di

N Lo -
NG

Les deux appuis

Figure.V.42 : principe de sollicitation de I’éprouvette en flexion trois points (FTP).

V.2.1. Analyse des courbes la charge -déformation des bétons polyméres :
L'essai se traduit par une flexion trois points du comportement mécanique des matériaux. Nous

avons testé les échantillons en flexion trois points liés au béton polymeére précédemment fabriqués.
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Figure.V.43 : Evolution de la charge en fonction la déformation du composite béton polymere

La figure.5.2.) Présente la courbe typique charge — déplacement (P-0) des bétons polymeéres

stratifiés testés en flexion trois points.

Dans ces courbes nous remarques La charge augmente pour atteindre le maximum puis diminue

brusquement pour provoquer la destruction de I'échantillon testé.
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V.2.2. Analyse des courbes contrainte-déformation des bétons polymeéres :
Dans le cette (Figure. V. 3) toutes les courbes contrainte-déformation des bétons polymeéres, la

charge est augmentée pour atteindre le maximum, puis la charge a soudainement diminué pour
provoquer la destruction de 1’échantillon.

Le béton constitué de (résine et sable), et de fibres alliées non renforcées (L=3cm et L=1cm), a
enregistré la valeur de contrainte la plus élevée avec une valeur de 22 303 pour la longueur 3cm par
rapport au béton polymére non armé avec une valeur de 17, 007.

Nous avons également remarqué que I'échantillon n'était pas clairement cassé et que les fibres

étaient coupées a la longueur 3cm, contrairement a ce qui s'est passé avec le béton constitué de fibres
de 1 cm

L=3cm
e NON RENFORCEE
e \]ixte

e =1cm

—
[
Q.
=
)]
=
£
()
E )
=
[=
o
O

0,4 0,6 0,8 1 1,2 1,4 1,6
Déformation (%)

Figure. V. 44 : Superposition des évolutions de la contrainte en fonction de déformation des types du

Béton polymeére non renforcé

La courbe de la figure (Figure. V .3) matre claire pour les éprouvettes BO001, B0003 et BOO13 en
renforcé des résistance longueur supérieures a celle des éprouvettes non renforcés.
D’ou le renforcement augmente la résistance des béton polymeére (Rokbi et al [1]) ont trouvé les

mémes constatations lors renforcement du BP avec des fibres ALFA.
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V .2.3. Analyse des courbes effet de longueur :

Contrainte (MPa)

0,4 0,6 0,8 1 1,2 1,4 1,6
Déformation (%)

Figure. V. 45 : Superposition des évolutions de la contrainte en fonction de déformation des types du

Béton polymeére non renforcé

La (Figure.V.2) présente la courbe typique contrainte-déformation des béton polymere renforcé Par fibres.
Cette section est réservée pour 1’analyse de I’effet de la longueur de la fibre végétale sur le
comportement de BP pour cela, nous avons superposé courbes (6§ — € )des Béton polymére.

Renforcés par fibres Alfa a différente long (1cm, et 3cm). De plus nous avons inséré les courbes

(8 — € ) du BP renforcé par des longueurs différente a la fois (50% L=1cm et 50% L=3cm).
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V .2.4. Analyse des courbes effet de Traitement :

Cette section est réservée principalement a 1’étude du I’effet du traitement des fibres végétales sur
le comportement en flexion du BP .la superposition des courbes (6§ — € ) des BP renforces par des
fibres mixtes (50% L=1cm ,50% L=3cm) non traités avec eux renforcés par fibres traitées

(figure.V.5) montre clairement que le traitement chimique des fibres ALFA par NaOH.

@ \lixte (1-3) NON TRAITEE
@ \lixte (1-3) TRAITEE

@ \lixte (1-5) TRAITEE

©
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)]
&=
§=
()
-
=
[ =
o}
(@)

0,2 0,4 0,6 0,8 1
Déformation (%)

Figure. V.46: Effet de traitement chimique (3% NaOH) sur la contrainte du BP.
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Sur le méme courbe (Figure. V .5), nous avons in des courbes (§ — € ), des bétons polymere
Par fibre Alfa traités mais la longueur de fibres est mixte (50% L=1cm et 50% L=5cm). On constitue
que ’effet d’augment la longueur de fibre n’a pas d’une fluence notable sur résistance du béton
polymére en flexion.
Le béton polymére durci enregistre une plus grande amélioration que le béton polymére non traité,
et cette amélioration conduit a une bonne résistance des fibres alliées. Ici il est important de noter
I’effet du traitement chimique sur le comportement mécanique en flexion du FPRC. Dans le cas des

fibres durcies (fibres alliées), la résistance a la traction du béton polymeére est améliorée.

V.3.Conclusion:

Tous les tests qui ont été effectués sur du béton polymére mélangé avec des fibres alliées
renforcées et non renforcées de longueur (L=3cm, L=5cm, L=Icm), et ont conclu que le béton
polymeére mélange avec des fibres alliées durcies offre des propriétés mécaniques plus élevées que le

béton polymére.
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Conclusion générale :

Les travaux menés dans cette thése ont d’abord €té consacrés a la composition bibliographique des
matériaux composites, ainsi que du béton polymere, puis une étude pilote a ét¢ menée sur du béton

polymeére chargé de fibres végétales.

Les résultats des tests étudiés sur différents échantillons de béton polymeére soutenu par des fibres
végétales, les résultats de ces travaux peuvent indiquer que les fibres alliées locales peuvent étre
comparées a d’autres fibres naturelles utilisées comme renfort dans la matrice polymere et sont bien
adaptées a une utilisation comme charges Les résultats des tests étudiés sur différents échantillons de
béton polymeére soutenu par des fibres végétales, les résultats de ces travaux peuvent indiquer que les
fibres alliées locales peuvent étre comparées a d’autres fibres naturelles utilisées comme renfort dans
la matrice polymeére et sont bien adaptées a une utilisation comme charges dans le béton polymere. le

béton polymeére.

Selon une analyse d’essai de courbure en trois points sur différents échantillons de béton polymere
soutenu par de la fibre végétale (alfa), a partir de laquelle nous avons constaté¢ que BP0013 enregistre
une résistance maximale par rapport a BP0001, BP0003 et dans un autre cas, une solution
d’hydroxyde de sodium (NaOH) a 3% BP0313 est également obtenue comme maximum par rapport a
BP0315, auquel cas cette découverte montre que le béton polymere contenant des fibres alliées
soutenues par une solution d’hydroxyde de sodium offre les meilleurs résultats en courbure a trois
points. Le béton a base de résine et la silice BPOOOO ont un taux de résistance inférieur a celui des
BP0001, BP0003, BP0013, ce qui justifie la différence de nature et de composition des matériaux
utilisés. Selon une analyse d’essai de courbure en trois points sur différents échantillons de béton
polymeére soutenu par de la fibre végétale (alfa), a partir de laquelle nous avons constaté¢ que BP0013
enregistre une résistance maximale par rapport 8 BP0001,BP0003 et dans un autre cas, une solution
d’hydroxyde de sodium (NaOH) a 3% BP0313 est également obtenue comme maximum par rapport a
BP0315, auquel cas cette découverte montre que le béton polymere contenant des fibres alliées
soutenues par une solution d’hydroxyde de sodium offre les meilleurs résultats en courbure a trois
points. Le béton a base de résine et la silice BPOOOO ont un taux de résistance inférieur a celui des
BP0001, BP0003, BP0013, ce qui justifie la différence de nature et de composition des matériaux
utilisés.

Nous espérons trouver une continuité de ce travail dans les années a venir afin de valoriser cette

fibre naturelle dans la formulation de béton polymérique pour préserver I'environnement et I'exploiter
¢conomiquement.
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