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Introduction générale

Introduction générale

Les métaux et tous les alliages, sont solides et durables, mais ils ne sont pas léger, alors que les
polyméres sont des légers, mais ils manquent de résistance et de durabilité. L'invention des
polymeéres composites a donc été la premiére étape pour obtenir les propriétés idéales souhaitées
dans la plupart des industries.

Les utilisations générales et techniques des polyméres dépendent dans une large mesure de leurs
bonnes propriétés mécaniques, en particulier de leur résistance élevée et de leur capacité a se
déformer sous I’influence de diverses forces. Cette duplication des propriétés des polymeres est due
a la nature de sa composition et aux liaisons secondaires entre molécules.

Afin d’obtenir des polyméres avec une certaine spécification, nous pouvons ajouter des matériaux
qui modifient certaines des propriétés importantes du polymeére, appelé polymeres composites, pour
une utilisation dans d’autres domaines, comme notre objectif de cette mémoire, dans laquelle nous
avons modifié certaines propriétés des polymeéres afin de les adapter aux besoins de Domaine
d'utilisation.

La relation entre les propriétés du condensateur et de leurs composants permet ou offre une large
gamme pour manipulation de ces propriétés si nous adaptons les composants a nos besoins, pour
cela nous avons renforcé polyester par les particules d'oxyde de magnésium pour combler le
condensateur, on peut affecter la capacité du condensateur, si on affecté a la distance entre les deux
armateurs. Et dans le type de milicu isolant, on peut également affecter la valeur de I’isolation
thermique et donc la température qui le condensateur perdure.

L’objectif de notre étude est de déterminer I’effet de I’addition d’oxyde de magnésium sur certaines
propriétés physiques, mécaniques et optiques d’un matériau composite (polyester/MgO).

Notre recherche s'articule autour de trois chapitres:

Le premiére chapitre présente une introduction genéral sur les matériaux composites, leur
classement, La mise en ceuvre des matériaux composites et ainsi que les propriétés des matériaux
composites.

Le deuxieme chapitre est consacré a connaitre les matériaux utilises et ses caractéristiques, décrirons
le protocole d élaboration de matériau composite, et enfin les différentes technique utilisées pour la
caracterisation de nos échantillons.

Le derniére chapitre portera la discussion des résultats de nos échantillons obtenue a partir de

différents méthodes d analyse. On termine notre travaille par conclusion général.
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Chapitre | Généraliteé sur les matériaux composites

Chapitre I: Généralité sur les matériaux composites

I.1-Introduction

De fait que les matériaux composites possédant certaines propriétés qui conviennent a de nombreuse
applications industrielles, ils ont acquise une position distinguée parmi différents matériaux
d‘ingénierie.

Etant donné que les matériaux composites combinent les propriétés de deux substance ou plus, ils
dépassent les inconvénients de chaque matériau. En outre elle a la capacité de contrbles ses
propriétés soit par le type ou les proportions de ses matériaux constitutifs, soit par la conception ou
les méthodes de fabrication[1].

De nombreux matériaux sont un composé efficace. Cela est particulierement vrai des matériaux
biologiques naturels, qui consistent souvent en au moins deux composants. Par exemple, le bois est
constitué de chaines fibreuses de molécules de cellulose dans une matrice de lignine, tandis que les
os et les dents consistent principalement en cristaux inorganiques solides (hydroxyapatite ou
ostéiones) dans une matrice composée de composes organiques solides appelés collagéne[2].
|.2-Définitions

D une facon générale on peut défini un matériau composite comme |assemblage de deux au
plusieurs matériaux, de nature et phase différentes, I'un étant renfort, la phase discontinue et
I"autre un matrice, la phase continue. Ces constituants sont disposés selon une organisation
géométrique, que confére au composites des propriétés supérieures a celles des constituant pris

séparément[3].

Renfort
- o -
atrice

Fig. (1.1) : Matériaux composite [4].
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|.3-Classification des matériaux composites

Les composites peuvent étre classes suivant deux méthodes, les matiéres matricielles et la phase des
renforts.

1.3.1-Classement suivant les matieres matricielles [5]

Cette méthode est basée sur les matieres matricielles qui comprenant, les polyméres organiques, les
métaux, les céramiques.

1.3.1.1- Composites & matrice organique : (résine, charges) avec :

- des fibres minérales: verre, carbone, etc.

- des fibres organiques: Kevlar, polyamides, etc.

- des fibres métalliques: bore, aluminium, etc.

1.3.1.2- Composites a matrice métallique : (alliages légers et ultralégers d’aluminium, de
magnésium, de titane), avec :

- des fibres minérales: carbone, carbure de silicium (SiC);

- des fibres métalliques: bore;

- des fibres métallo-minérales: fibres de bore revétues de carbure de silicium (B SiC).

1.3.1.3- Composites a matrice minérale : (céramique), avec :

- des fibres métalliques: bore;

- des particules métalliques: cermets;

- des particules minérales: carbures, nitrures, oxydes réfractaires.

1.3.2— Classement suivant la phase des renforts

Cette autre méthode est basée sur la phase de renfort, qui a la forme de :
- Fibres
-Particules, les particules sont généralement utilisées pour améliorer certaines des propriétés des
matériaux ou des matrices, comme la rigidité la tenue, la résistance a 1’abrasion, la diminution de
retrait etc. [6].
- Whisker
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Fig. (1 .2) : Les structures géométriques des composites :
(a) fibres longues, (b) fibres courtes, (c) particules [7].

1.4- Les composants
Les composants élémentaires constitutifs d'un composite peuvent étre classes en deux genres,
matrice et agent de renforcement [8].
1.4.1- Matrice
Le role de la matrice (ou liant) est plus complexe. Les fibres ne peuvent étre utilisées seules: il est
nécessaire de les placer dans un produit d'emballage, la matrice.
Les résines les plus utilisées sont [9] :
o Résines thermoplastiques, il s'agit alors de granulaires solides, qui I'on chauffe pour
les ramollir avant les mettre en forme.
o Résines thermodurcissables, il s'agit alors de précurseurs liquides qui, apres I'ajout
d"un catalyseur, réagissent pour formes la matrice, ce qui entraine une solidification.
Les résines thermodurcissables les plus utilisées dans la fabrication des matériaux composites sont :
e Résine polyester : (c’est la résine utilisée dans notre étude)
e Résine phénolique
e Résine polyamide

e Résine époxyde
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(Ongaiqes (e
[Themndl;missables] | Elast(;rrier&s ] [Tmnml;lasﬁqlm]
—{ Polyesters | | Polyamide |——| Métalliques |—

—{ Phénoliques ] [ Polycarbonate ]— [ Céramiques ]—

—{ Epoxy J [ Polyester saturé ]—

Fig. (1.3) : Différents familles de matrice[10].

1.4.2- Renfort
Le renfort a pour mission de supporter l'essentiel de l'effort mécanique appliqué au materiau

composite et permettent également d’améliorer certaines propriétés physiques [11].

{ Organiques J [Imrga}rﬁquesj
[ Polyesters ]— | Végétaux | Mint:éxalm )

0is [ Méta]I]iques ] ( Cérar;ﬁquesJ

: VemreCD ER }
| Paier __ Boe j

Fig. (1.4) : principaux materieux de renfort [10].
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e Les fibres utilisées comme renfort dans les matériaux composites a matrice polymeére sont
principalement des fibres synthétiques comme les fibres de carbone ou de verre. Ces fibres
présentent de tres bonnes propriétés mécaniques et geométriques [12].

-Fibre de verre

Dans les matériaux composites, les fibres de verre sont généralement associées a des polymeres.

Les fibres de verre permettent des réduire le poids des matériaux, tout en améliorant leurs
performances. Elles sont notamment appréciées pour leurs propriétés d'inertie chimique, de
résistance aux chocs et d'isolation.

Les principales utilisations de ces matériaux composites sont, par ordre d'importance :

. les batiments et les infrastructures (29%)

. les transports (25%) : avions, TGV

. I'électricité et I'électronique (16%)

. les sports et loisirs (14%) : perches d'athlétisme, skis et planches de surf
. les équipements industriels (11%)
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Fig. (1.5) : Fibre de verre
-Fibre de carbone
Les composites (fibres de carbone)/ (résines) constituent des composites a trés hautes performances.
Leur résistance a la rupture, leur rigidité, leur résistance a la fatigue et a la corrosion sont plusieurs
fois supérieures a celles des aciers et des alliages légers, tandis que, simultanément, leur densité est
deux a cinq fois plus faible. De plus, leur coefficient de dilatation est pratiquement négligeable et

trés inférieur a celui des métaux.
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Fig. (1.6) : Fibre de carbone

1.5-Les additifs et les charges

-Les additifs sont ajoutés avec une faible quantité quelque % en masse, pour améliorer certaines
propriétés du composite. (Catalyseur, Accélérateur, Durcisseur) Pour améliorer les réactions
chimiques et augmenter le rendement, et favoriser la réticulation des chaines, Stabilisant: destinés a
retarder, ralentir ou inhiber les processus responsables d’altération de la structure. Ex : colorant.

-Les charges : On désigne sous le nom général de charge toute substance inerte, minérale ou
végétale qui, ajoutée a un polymere de base, permet de modifier de maniere sensible les propriétés
mécaniques, électriques ou thermiques.

|.6-Architecture de renforcement

Architecture des fibres

Ensembles linéaires :( unidirectionnelle)

1-Fil de base : est obtenu par juxtaposition des Fibres (paralleles ou retordues), il constitue
I’¢lément de construction des stratifiés et des retors.

2-Fils retors: Ensemble des fils retordus

3-Stratifils: ensemble des fils de base paralleles groupés sans torsion

Fig. (1.7) : Ensembles des fibres linéaire
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< Ensembles surfaciques :( bidirectionnelle) Trois Ensembles principaux
1- Les mats : sont des nappes des filaments discontinus sans orientation préférentielle maintenus
ensemble par un liant soluble ou non dans les résines (Matrice). lls sont largement utilisés dans

des différentes applications (boites électriques, navires....).

Fig. (1.8) : Ensemble surfacique (les mats)
2- Les tissus : ils sont fabriqués par entrecroisement des fils (meches) dans deux directions

perpendiculaires (chaine et trame). Selon la mode de tissage il existe plusieurs architectures,

(taffetas, satin, sergg...).

Fig. (1.9) : Ensemble surfacique (les tissus)
3- Les tricots : sont formés par bouclage d’un ou plusieurs fils et ils sont caractérisés par leur tres

grande déformabilité.

Fig. (1.10) : Ensemble surfacique (les tricots)
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% Ensembles multidirectionnels
1-Tresses : tissage cylindrique avec des entrecroisements réguliers des fils. (Fabrication des pales
d’avions).

2-Tissage 3D: Consiste a orienter les meches dans des plusieurs axes non coplanaires.

All

Fig. (1.11) : Ensembles multidirectionnels

| .7-Architecture des matériaux composites [10]

Les structures des matériaux composites peuvent étre classées en trois types :
- Les monocouches
- Les stratifiées

- Les sandwiches

1.7.1- Monocouche
Les monocouches représentent I’¢lément de base de la structure composite. Les différents types de

monocouches sont caractérisés par la forme du renfort : a fibres continue, a fibres courtes, fibres

/

Fig. (1.12) : Couche de composite [10]

tissus et mat.
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1.7.2- Stratifie
Les stratifiés sont constitués de couches successives (appelées parfois plis) de renforts (fils,

stratifiles, mat, tissus, etc.) imprégnés de résines.

stralifié

couches [

Fig. (1.13) : Constitution d’un stratifié [10]

1.7.3- Sandwichs
Matériaux composés de deux semelles (ou peaux) de grande rigidité et de faible épaisseur

enveloppant une ame (ou cceur) de forte €paisseur et faible résistance. L'ensemble forme une

structure d'une grande légérete. Le matériau sandwich posséde une grande rigidité en flexion et c'est

un excellent isolant thermique.

stratifié

(mousse, |- .
ésine ..

Fig. (1.14) : Matériaux sandwiches a ames pleines [10]

10



Chapitre | Généraliteé sur les matériaux composites

|.8- La mise en ceuvre des matériaux composites [10]

Les procédes les plus importants sont :
- Moulage par contact
- Moulage par projection simultanée
- Injection thermodurcissable BMC
- Compression thermodurcissable SMC
- Enroulement filamentaire (ou bobinage)
1.8.1-Moulage au contact
Le Principe consiste a disposer dans un moule les renforts (sous forme de mat ou de tissu)
imprégnés manuellement d'une matrice thermodurcissable.

Les piéces de formes quelconques peuvent étre réalisées avec une cadence tres faible.

)

Fig. (1.15) : Moulage par contact [9]

1.8.2-Moulage par projection simultanée

Le moulage est effectué par projection simultanée de fibres coupées et résine catalysée sur un
moule. L'équipement a projeter est constitué d'une machine a couper le stratifile et d'un pistolet
projetant la résine et les fibres coupées, I'ensemble fonctionnant par air comprimé. La couche de
fibres imprégnées de résine est ensuite compactée et ébullée au rouleau cannelé.

Le moulage par projection permet d'obtenir de grandes séries de pieces, avec un bas prix de revient.

11
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Composite

hMoule

Fig. (1.16) : Moulage par projection simultané

1.8.2-Injection thermodurcissable BMC
(Bulk Molding Compound) Le moulage du compound est réalisé entre moule et contre moule
chauffé a température entre 140 a 170°c sous une pression de 50 a 100 bars.

Les avantages : réalisation de grandes séries, peu de finition. Le compound : c'est de la resine, du

fibre coupe et de la charge.

Pression de maintien

I Pompe  vide
| (optionnel)

Résine injectée

sous pression | Moule supérieur

= =
Moule miérieﬁq:
Tissu

Fig. (1.17): Injection thermodurcissable BMC [9]

1.8.3-Compression thermodurcissable SMC
(Sheet Molding Compound) Le principe consiste a déposer des feuilles de préimprégnés dans un

contre moule chauffé, de comprimer le matériau avec un moule chauffé, polymérisation puis

éjection de la piéce.
Les avantages: colt matiére, propriétés mécaniques et thermiques. Les limites sont l'aspect, le

dimensionnement des presses et la finition.
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Rouleaux
de renforts Rouleaux
d'entrainement
Filiere

d'exorusion

B0 T AN

Bain de résine Four Deécoupe

Fig. (1.18) : Compression thermodurcissable SMC [9]

1.8.4-Enroulement filamentaire (ou bobinage)

Technologie pour les HP. Le principe consiste en un enroulement sous tension sur un mandrin
tournant autour de son axe de fibres continues préalablement imprégnées d'un liant. Les avantages
sont la disposition optimale des renforts, les trés bonnes propriétés mécaniques, possibilité de

réaliser des pieces de grandes dimensions avec des surfaces internes lisses.

Mise en
tension

Rouleaux
de renforts

Mandrin

Fig. (1.19) : Enroulement filamentaire (ou bobinage) [9]

1.9- Les propriétés des matériaux composites [13]

L'analyse des propriétés des matériaux composites montre qu'elles dépendent a :

1- Des propriétés des composants individuels.

13
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2- La quantité relative de différentes phases.

3-L'orientation de divers composants, le degré de liaison entre la matrice et les renforts.

4-Lataille, la forme et la répartition de la phase discontinue.

Les matériaux impliqués peuvent étre des matiéres organiques, des métaux ou des céramiques. Par
conséquent, un large éventail de libertés existe et les matériaux composites peuvent souvent étre

congus pour répondre a un ensemble souhaité de propriétés et de caractéristiques techniques.
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Chapitre Il : Matériaux et méthodes expérimentales
Dans ce chapitre, nous montrons les techniques et les outillés utilises pour étudier certains propriétés
mécaniques et optiques de la résine polyester insaturé renforce par les particules de I'oxyde de
magnésium, nous avons elaboré d'abord le matériau composite, mais avant tous, il faut connaitre les
matériaux utilises et ses caractéristiques

I1.1-Matériaux utilisés
Dans cette étude, nous avons utilisé deux composants essentiels :

11.1.1-Matrice : (Résine polyester insatures)

Les résines polyesters insaturés appartiennent a la catégorie des thermodurcissables, ils sont obtenus
par réaction d'un diacide insaturé sur un dialcool. Lors de leur fabrication, elles sont genéralement
additionnées de 30% a 40% de solvant pour les chaines du pré polymere.

Cette opération permet de durer longtemps dans un état liquide et les entreposer pour une période de
temps déterminee.

Ces résines sont les plus anciennes et les moins chére. Elles sont les plus répandues dans la
fabrication de pieces en matériaux composites.

11.1.2.1-Les caracteristiques de résine utilisée
Le polyester utilise est un polyester commercial, liquide visqueux de couleur rose et a speciale forte

odeur, et d outre caractéristiques sont :

Tableau. (11.1): Différents caractéristiques de polyester utilisé

Version Non accélérée, non thixotrope

Technologie de moulage Coulées

Utilisation Usage général, sanitaire, construction navale et gelcoat
Viscosité 23°C 400~600 Cps

Teneur en styréne 39~41 %

Indice d acide max 30 KOH /g

Gel time a 25°C 5~10 minutes

Temps de durcissement 20~30 minutes

Densité 1.09~1.11 kg/ dm?

Résistance en traction 40~60 Mpa

Résistance en flexion 80~100 Mpa

15



Chapitre 11 Matériaux et méthodes expérimentales

11.1.2-Renfort : (particules de ’oxyde de magnésium MgO)
L’oxyde de magnésium MgO est un matériau céramique d’intenses études expérimentales et

théorique avec diverses applications industrielles grace a ces propriétés physiques et en particulier
les proprietés optiques. Il appartient & la famille des oxydes métalliques alcalinoterreux. Ce sont des
cristaux ioniques possédant des températures de fusion élevées~2800°C. Il possede une structure
cristalline cubique a face centrées type NaCl, constituée de deux sous réseaux cubiques a faces

centrées de (Mg) et de (O) imbriqués I’un dans 1’autre.

Fig. (11.1) : Maille élémentaire de MgO

Parmi les applications du MgO, on trouve :

v Son utilisation comme substrat pour la production des couches minces et en particulier les

couches supraconductrices.

v" Il est utilisé aussi dans les emballages d’isolement des déchets d’installation nucléaires.

<\

Trouve un intérét particulier dans la technologie surtout dans la filiére d’optoélectronique.
v" On trouve sont intérét principal dans I’enregistrement optique sur le disque compact

enregistrable.

L’oxyde de magnésium utilisé est une poudre blanche hygroscopique. De masse molaire M= 40,30.

Il peut étre obtenu par calcination de la brucite, Mg(OH)..
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I1.2-Préparation du matériau composite

Dans notre étape de préparation de matériau composite, nous somme basée sur le mélange manuel
de résine polyester insaturé renforcée par différents pourcentages de la poudre d’oxyde de
magnésium. En suit, nous ajoutons 2% de durcisseur qui achete avec du polyester, puis nous version
le mélange dans le moule, le moule de démentions qui montre dans la fig. (11.2).

Chaque fois, nous avons pris 80 g de polyester et la masse d oxyde de magnésium équivalent pour
chaque pourcentage a été prélevé a Iaide de fraction massique.

Les pourcentages d oxyde de magnésium sont de : 0%, 0.3%,0.5%, 0.7%, 1%, 5% et 15%.

ki
i . Lo X i
: T o
P - |
| L2 ?
I3 g

Fig. (11.2) : forme et dimension du moule utilisé

LO = Longueur de référence

L = Ecartement entre outillages

L1 = Longueur de la partie calibrée étroite

L2 = Ecartement entre les parties paralléles larges

L3 = Longueur totale

b2 = Largeur dans la zone d'épaulement

bl = Largeur dans la zone de la longueur de référence

h = épaisseur de I’éprouvette

Norme Type

ISO 527-2 1A >150 80+4 20+0.2 10+0.2 4+0.2 50+0.5 115 Haltere

Tableau. (11.2) : Les normes des éprouvettes utilisées

17



Chapitre 11 Matériaux et méthodes expérimentales

Apres 24 heures, nous demouler les échantillons pour étre préts pour nos propres tests.

Fig. (11.3) : échantillons le matériau composite polyester-MgO, a différents pourcentage de I'oxyde
de magnésium

11.3-Les essais mécaniques

11.3.1-Test de flexion trois point

L’essai de flexion 3 points permet de mesurer la résistance a la rupture d'un matériau. Une barrette

du matériau a tester est placée sur deux appuis et l'on applique au centre de la barrette une force

croissante jusqu'a rupture. L’essai de flexion ne permet généralement pas d’atteindre la rupture des

matériaux ductiles. L’essai de flexion est surtout adapté aux matériaux fragiles. Cet essai se

caractérise par la simplicit¢ du montage de I’éprouvette et sa géométrie simple (peu ou pas

d’usinage).

Fig. (11.4) : Test de flexion trois point
18
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Notre test de flexion trois points a été effectué au niveau de 1’entreprise Maghreb Pipe Industries, a
I'aide d’instruments YLE, & température ambiante 25°C et vitesse de 2mm/min, avec les démentions

de les éprouvettes suivante :

Tableau. (11.2) : Les dimensions des éprouvettes utilisées

L ajout de MgO% Longueur (mm) Largeur by (mm) Epaisseur h (mm)
0% 90 9.85 4.27
0.3% 90 10.11 4.48
0.5% 90 10.06 4.42
0.7% 90 9.93 4.21
1% 90 9.92 4.32
5% 90 0.88 4.32
15% 90 10.20 5.26

Fig. (11.5) : la machine de I'essai de traction
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I1.3.2-Essai de dureté Vickers HV

L'essai consiste a appliquer une force F (100 N) sur une pyramide a base carrée en diamant d'angle
au sommet 136°. Il faut maintenir la pression pendant 10 s et enfin mesurer la diagonale de

I'empreinte d de la forme carré dans le matériau étudié produite par la pyramide. Une formule donne

L L d1+d2
alors la valeur de l'indice de dureté Vickers. d =

Fig. (11.6) : Empreint de dureté Vickers
La dureté Vickers HV est déterminée suivant la formule :

2p. sin(%)
= dz 72

=1.8544x 2 (X )

HV

mm?2

Fig. (11.7) : Machines de dureté Vickers
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11.4- L analyse de Diffractions des Rayons X

La diffractometre des rayons X permet a la fois de démontrer la nature cristalline ou amorphe
d'échantillons, ainsi qu'a en déterminer les différentes phases cristallines.

Le principe de la DRX consiste a faire diffracter les rayons X sur I'échantillon par Panalytical
X'PERT Pro avec I'anticathode de cuivre, La diffraction se fait suivant la loi de Bragg lorsqu'il

existe une organisation des atomes dans le solide suivant des plans cristallins

LoideBragg: nA = 2.dp;-Sin 0
Avec :

A: longueur d’onde du faisceau de rayons X.
dnwi: distance de deux plans réticulaires.

0: angle d’incidence des rayons X.

faisceau de rayons X

Fig. (11.9): Panalytical X"PERT Pro
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11.5-Test optique (spectrophotométrie)

La spectrophotométrie est une méthode analytique quantitative et qualitative qui consiste & mesurer
I'absorbance ou la transmission d'une substance chimique donnée. A température ambiante nous
placons I'échantillon dans un spectrophotometre UV visible SHIMADZU UVmini-1240, dans la
gamme spectrale 200 nm a 1100 nm, ce qui nous donne une courbe des changements de longueur
d onde en fonction de I'absorption ou la transmission.

11.5.1-Principe du spectrophotometre UV visible

Dans le spectrophotometre, I'échantillon est traversé par un faisceau lumineux et un détecteur
mesure, pour chaque longueur d'onde, l'intensité avant et aprés absorption (lo et I). Le spectre UV
visible est constitué par le courbe log (/o) = f(A), A étant exprimé en nm. Il se présente sous la
forme de larges bandes que I'on caractérise par leurs longueurs d'onde au maximum d'absorption
(Amax) et leurs coefficients d'absorbance (g). C'est une spectroscopie quantitative, qui est régie par la
loi de Beer-Lambert:

A : absorbance ; € : coefficient d'absorbance (molt.L.cm™) (ou coefficient d'extinction molaire)

Log (I/lo))=A=¢IC

| : longueurs de la cuve en cm ; C: concentration de la solution en mol. L -1

Io I

Milieu dont on veut
tester 1'absorption

Fig. (11.10) : illustration graphique d'un spectrophotometre

Fig. (11.11) : spectrophotométre SHIMADZU UVmini-1240
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L objectif de ce test est déterminer le gap énergétique par la méthode Tauc Plot

11.5.2-Tauc Plot

Un tracé de Tauc est une méthode permettant de déterminer la bande interdite optique dans les semi-
conducteurs.

Le carré du produit du coefficient d'absorption et de I'énergie des photons - (aE) " 2 - est tracé en
fonction de I'énergie des photons.

La courbe devrait avoir une section de ligne droite. Si étendu sur I'axe des x, l'interception x de cette
ligne donne la bande interdite optique.

20000000

15000000 -

10000000 -
S~
>
<
2

5000000

0 7
7
VA
: : C :
3 4 \f 6
hv(eV) gap energitique

Fig. (11.12) : Tauc plot
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Chapitre 111 Résultats expérimentaux et discussion

Chapitre 111 : Résultats expérimentaux et discussion

Ce chapitre, est une synthése des résultats de 1’étude structurale, mécanique et optiques, des

échantillons polyester insaturé renforcé par des particules de I"'oxyde de magnésium (MgO).

I11.1-Diffraction des rayons X

La Figure (111.1) représente les Diffractogrammes DRX de matériaux composites polyester insaturé
renforcé par des particules de I'oxyde de magnésium (MgO). Le Diffractogrammes des rayons X de
la poudre initiale de MgO est présent les pics de Bragg (carte N° 01-089-7746), ou le MgO
cristallise sous forme cubique (Space groupe 225), Le paramétre de la maille est a=4.2198 A.
L’oxyde de magnésium a une structure cristalline bien définie donnant des pics a 37,21 ©, 43,12 °,
62,41 °, 74,74 ° et 78,42 ° avec les valeurs des indices de Miller (111), (200), (220), (311) et (222)
respectivement, des pics similaires ont été rapporté dans la littérature) [14]. En ce qui concerne le
Diffractogrammes du polyester insaturé, on peut voir que a une structure amorphe distinguée par un
halo centré a 26 = 19,68 °, ce halo est conforme par [15]. Quand on se mélange le polyester et le
MgO, le Diffractogrammes DRX de matériaux composites montre que les pics de MgO n'apparait
qu'apres 1% (% massique), et il n'y a pas d'interaction entre le polyester et le MgO (il n’y a pas des

nouvelles phases formées).

— MgO Polyester 0.3 %0 MgO 1 % MgO——- 15 % MgO
®
e : MgO
[ J
s
—_ M
<
>
= ~
‘D
[ - "
]
<
Mo A A../\
T T T T T T
10 20 30 40 50 60 70 80

20 (Dégree)

Figure (111.1) : Diffractogrammes DRX de matériaux composites (polyester/MgO)
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I11.2-Propriétés mecaniques

Les propriétés mécaniques des polymeres composites sont caractérisees par une tres grande
diversité apparente. On peut trouver des polymeres composites qui sont rigides, fragiles, ductiles,
soit caoutchoutiques. Ainsi, on peut retrouver un grand nombre de types de comportement : visco
élastique, visco plastique, hyper élastique, durcissant, endommageable. Cette diversité se retrouve,
pour un méme polymere, si l'on fait varier certaines de ses caractéristiques, ou simplement ses
conditions d'utilisation. 1l peut étre rigide fragile, ductile ou élastique etc. Ceci ne veut pas dire que
le comportement d’un polymére composite est variable, voire incontrdlé. Ce sont les parametres
contrélant son comportement et les processus élémentaires envisageables qui sont nombreux. Alors,
si déformer un polymere revient donc a provoquer des changements de conformations locales, qui,
en étant plus ou moins coopératifs, induiront des changements de conformation globale et/ou une
modification des arrangements inter chaines. Ces changements de conformations locales sont pilotes
par des termes énergétiques d’interaction entre atomes non liés (van der Waals ou autres) et par les
potentiels de torsion sur les cones de valence pour les atomes liés. Donc la réponse du polymere

composite dépend donc de la chaine elle-méme et du type de matériau de renforcement.
I11.2.1-Durete Vickers

D’une facon générale et quel que soit le type de comportement, une augmentation de la porosité a
pour conséquences une diminution du module d’Young, une augmentation de la déformation seuil et
une densification se produisant pour une déformation plus forte. La figure (111.2) représente la dureté
de Vickers et le pourcentage de porosité en fonction de pourcentage massique de |'oxyde de
magnésium, on observe que avec |'augmentation de |I'oxyde de magnésium, il y a une diminution de
dureté Vickers. C'est parce que lI'oxyde de magnésium forme des lacunes qui augmente en
augmentation la quantité d oxyde de magnésium ajouté. Le comportement mécanique de matériau

composite dépend de sa porosité.
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Figure (I111.2) : dureté de Vickers et le pourcentage de porosité en fonction de MgO

La figure (111.3) montre la variation de la différence de masse des échantillons, avant et apres
I"émerisent dans I'eau distillée pendant 24 heures. Elle montre clairement que le pourcentage de

porosité augmente avec 1’augmentation de MgO.

01z

Difference de masse

010 4

0.08 S

E 0.06

|

]
0.04 u
]

J

u

002 /
]

000

! !
-2 0 2 4 6 8 10 12 14 16
MgO ( % massigque)

Figure (111.3) : La différence de masse en fonction du pourcentage massique de MgO
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111.2.2-L"essai de flexion trois points

La flexion est la déformation d'un matériau sous l'action d'une charge. Elle se traduit par une
courbure. Dans notre cas (matériau composite), elle tend a rapprocher ses deux extrémités. Dans le
cas d'une plaque, elle tend a rapprocher deux points diamétralement opposés sous I'action. On utilise
la flexion dite « trois points ». La Figure (111.4) représente I'évolution de la charge en fonction du

déplacement pour les trois matériaux de cceur sollicités en flexion trois points:

- Polyester pure (0%)
- Polyester + 1% wt MgO
- Polyester + 15% wt MgO

Cette évolution se déroule en trois étapes:

- au début de l'essai la force P augmente linéairement avec le déplacement.
- on note ensuite un comportement non linéaire pour atteindre la charge maximale.
- la phase finale correspond a une diminution de la charge jusqu'a la rupture de I'eprouvettFigure

80

70 +
60
50 H

40

0%
1%
15%

Load(N)

30
20 H

10 +

0 1

-10 T T T T T T T T T
0 5 10 15 20 25
Deflection(mm)

(111.4) : Influence de MgO sur le comportement en flexion de structures composites.
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La variation de I'allongement a la rupture (elongation at break) en fonction de la concentration
d’oxyde de magnésium est illustrée a la figure (111.5). L'allongement a la rupture des composites

démunie lorsque la concentration de MgO augmente.

Elongation Break (%)

1 T T T T T T T T T T T T T T T T T

-2 0 2 4 6 8 10 12 14 16
MgO (Wt %)

Figure (111.5) : Allongement a la rupture (elongation at break) en fonction de la concentration
d’oxyde de magnésium

La figure (111.6) représente la variation de la charge appliquée (Load) en fonction du temps a
déférente concentration de MgO. La figure montre que la réponse des matériaux composites (1 et 15

%) est linéaire avec un temps plus grand avant la rupture surtout pour 1%.
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Figure (111.6) : Variation de la charge appliquée (Load) en fonction du temps a déférente
concentration de MgO

111.3-Mesures optiques (spectrophotométrie UV-Visible)

La figure (I111.7) montre la variation de d’absorbance avec la longueur d'onde A dans le domaine
UV-Visible pour 7 échantillons de concentrations en MgO différentes. On observe une différence
entre le spectre de 1’échantillon pure et les échantillons renforcé par MgO. Cette différence confirme
le résultat de la caractérisation par les rayons X sur la présence des cristallites du MgO aprés 1%. On
remarque que le bord d’absorption est déplacé vers les grandes longueurs d’onde par rapport a celui
du polyester pur.

Le coefficient d’absorption a été calculé a partir des valeurs mesurées de d’absorbance et de

I’épaisseur d, et en utilisant la méthode de Tauc plot Figure (111.8) pour calculer le gap énergétique.
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Figure (I11.7) : Spectre d’absorption de polyester renforcé par MgO en fonction de la longueur
d’onde

La courbe représentée a la figure (I111.9), corrélant la variation de gap énergétique en fonction du
pourcentage massique de MgO. L augmentation du pourcentage massique de MgO incorporée dans
notre composite engendre la diminution de E4. En effet le MgO provoque la création des niveaux
énergétiques superposé au fur et au mesure que sa pourcentages massique augment, ce qui ce qui

diminué I"énergie de gap.
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Fig. (111.8) : Tauc plot pour les échantillons polyester avec (a) : 0%,
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Fig. (111.9) : Gap optique en fonction de pourcentage massique de MgO

Conclusion
L’analyse des résultats expérimentaux par DRX montre une structure amorphe distinguée par un

halo centré a 206 = 19,68 ° pour polyester pur. Alors que pour les matériaux composites les pics de
MgO n’apparaissent qu'apres 1% (% massique).

L’analyse des résultats expérimentaux en flexion 3 points nous a permis de caractériser le
comportement de polyester insaturé sous chargement en fonction du pourcentage massique de MgO.
La poudre de MgO engendre en général une amélioration de la résistance au choc du polyester mais
conduit la plupart du temps a une diminution de sa résistance a la rupture en flexion statique.

Ainsi que a l'essai de dureté Vickers, les résultats montre une diminution des valeurs de dureté
Vickers HV, plus que pourcentage massique de MgO a augmenté.

L’analyse des résultats expérimentaux par UV-Vis montre que le bord d’absorption est déplacé vers
les grandes longueurs d’onde par rapport a celui du polyester pur avec une diminution de gap

optique.
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Conclusion générale

Conclusion genérale

Notre travaille basé sur la synthése et la caractérisation des matériaux composites (polyester/MgO).
L'élaboration a été faite par la méthode de moulage polyester insaturée renforcé par des particules de
I"oxyde de magnésium dans moule sous forme de I'éprouvette de traction

Nous avons chaque fois adopté 80 g de polyester insaturé, renforcés par différents pourcentages
massiques de MgO. Elle est la suivante : 0%, 0.3%, 0.5%, 0.7%, 1%, 5% et 15%.

Apres on a Déterminé I’effet de I’addition d’oxyde de magnésium sur certaines propriétés
physiques, mécaniques et optiques d’un matériau composite (polyester/MgO) par : Diffraction des
rayons X, essai de dureté Vickers HV, essai de flexion et texte optique (spectrophotométrie UV-
Visible), et les résultats elle est comme suite :

L’analyse des résultats expérimentaux par DRX montre une structure amorphe distinguée par un
halo centré a 26 = 19,68 ° pour polyester pur. Alors que pour les matériaux composites les pics de
MgO n’apparaissent qu'apres 1% (% massique). Et il n'y a pas des nouvelles phases formée.
L’analyse des résultats expérimentaux en flexion 3 points nous a permis de caractériser le
comportement de polyester insature sous chargement en fonction du pourcentage massique de MgO.
La poudre de MgO engendre en général une amelioration de la résistance au choc du polyester mais
conduit la plupart du temps a une diminution de sa résistance a la rupture en flexion statique.

Ainsi que a l'essai de dureté Vickers, les résultats montre une diminution des valeurs de dureté
Vickers HV, plus que pourcentage massique de MgO a augmenté.

L’analyse des résultats expérimentaux par UV-Vis montre que le bord d’absorption est déplacé vers
les grandes longueurs d’onde par rapport a celui du polyester pur avec une diminution de gap

optique.
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Elaboration et caractérisation de polyester insaturé renforcé par des particules de MgO

Résumé

Ce travail est basé sur la synthése et la caractérisation des matériaux composites polyester insaturé renforcé par les particules
de MgO, avec les pourcentages massiques suivantes: 0%, 0,3%, 0,5%, 0,7%, 1%, 5% et 15%.

L’analyse des résultats expérimentaux par DRX montre une structure amorphe distinguée par un halo centré a 26 = 19,68 °
pour polyester pur. Alors que pour les matériaux composites les pics de MgO n’apparaissent qu'apres 1% (% massique).
L’analyse des résultats expérimentaux en flexion 3 points nous a permis de caractériser le comportement de polyester insaturé
sous chargement en fonction du pourcentage massique de MgO. La poudre de MgO engendre en général une amélioration de
la résistance au choc du polyester mais conduit la plupart du temps a une diminution de sa résistance a la rupture en flexion
statique. Ainsi que a I'essai de dureté Vickers, les résultats montre une diminution des valeurs de dureté Vickers HV, plus
que pourcentage massique de MgO a augmenté. L’analyse des résultats expérimentaux par UV-Vis montre que le bord
d’absorption est déplacé vers les grandes longueurs d’onde par rapport a celui du polyester pur avec une diminution de gap
optique.

Mots-clés : polyester insaturé, MgO, matériau composite, propriétés mécaniques, propriétés optiques.

Elaboration and characterization of unsaturated polyester reinforced with MgO particles
Abstract
This work is based on the synthesis and characterization of the unsaturated polyester composites reinforced with MgO
particles, with the following mass percentages: 0%, 0.3%, 0.5%, 0.7%, 1%, % and 15%.
The analysis of the experimental results by XRD shows an amorphous structure distinguished by a halo centered at 26 =
19.68 ° for pure polyester. Whereas for composite materials, MgO peaks only appear after 1% MgO, The analysis of the
experimental results in 3-point bending enabled us to characterize the behavior of unsaturated polyester under loading as a
function of the mass percentage of MgO. The MgO powder generally gives rise to an improvement in the impact resistance of
the polyester, but most of the time results in a decrease in its resistance to static bending fracture. As well as at the Vickers
hardness test, the results show a decrease in Vickers HV hardness values, more than mass percentage of MgO increased. The
analysis of the experimental results by UV-Vis shows that the absorption edge is displaced towards the long wavelengths
compared to that of the pure polyester with a decrease in optical gap.
Keywords: unsaturated polyester, MgO, composite material, mechanical properties, optical properties.
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