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Résumé :

Cette note porte sur une étude théorique des matériaux composites a base de fibres végétales,
en se concentrant sur les propriétés de ces fibres, leurs méthodes de traitement, ainsi que les
techniques de fabrication des matériaux composites en fonction des fibres végeétales. L'étude
théorique montre que les matériaux composites végétaux possedent des propriétés prometteuses pour
de nombreuses applications.

Les études précédentes que nous avons recueillies pour les analyses appliquées montrent également
I'impact du traitement chimique sur les fibres végétales.

Abstract:

This note deals with a theoretical study of plant fiber composite materials, focusing on the
properties of these fibers, their processing methods, and the manufacturing techniques of composite
materials based on plant fibers. The theoretical study shows that plant composite materials have
promising properties for many applications.

Previous studies that we have collected for applied analyses also show the impact of chemical
treatment on plant fibers.
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Introduction générale:

Ces derniéres années, I'emploi des fibres vegétales en tant que renfort dans les matériaux
composites a connu une croissance significative [1-4]. Ce bénéfice découle de la combinaison de
différents bénéfices tels que : un colt bas, une densité faible, une non-toxicité, des propriétés
specifiques élevées. Toutefois, il existe plusieurs obstacles liés a l'intégration de ces fibres dans les
matrices polymeres, notamment l'incompatibilité entre les fibres et la matrice. Il est possible
d'améliorer I'adhérence entre la fibre et la matrice en modifiant la topologie de la surface de la fibre.
La fibre naturelle est un type de sources renouvelables et une nouvelle génération de renforts et de
suppléments pour les matériaux a base de polymeéres. Le développement des matériaux composites
a base de fibres naturelles ou de composites écologiques a réecemment été un sujet bralant en raison
de la sensibilisation mondiale croissante a I'environnement. Les fibres naturelles sont des matériaux
qui peuvent remplacer les matériaux synthétiques et ses produits connexes pour les applications
avec moins de poids et d'économie d'énergie. Différents traitements offrent la possibilité de
modifier la surface des fibres. Grace a ces traitements, la mouillabilité de la fibre avec la matrice est
ameliorée et un lien solide est créé entre la fibre et la matrice.En outre, une bonne adhérence a
I'interface favorise I'amélioration du transfert de charges entre les fibres et la matrice, ce qui
entraine une amélioration des propriétés mécaniques [5 ,6].

Le fait d'utiliser des fibres végétales comme renfort pour les matériaux composites présente
de nombreux bénéfices. Tout d'abord, cette révolution conduit progressivement a une révolution
dans le domaine industriel, en particulier dans le secteur de l'automobile, les fibres végétales
répondent idéalement au critére de Iégereté, ce qui améliore la recyclabilité des véhicules. Les fibres
sont largement accessibles & un prix abordable et leur utilisation dans le domaine de la construction
offre de nouvelles opportunités pour les matieres agricoles. En outre, l'utilisation des fibres
végétales permet de diminuer les conséquences environnementales par rapport aux composites
classiques, car elles sont des matieres premiéres renouvelables, biodégradables, neutres aux
émissions de dioxyde de carbone (CO2) et nécessitent peu d'énergie pour leur production.Dans les
pays qui ne sont pas trés industrialisés, les fibres végétales offrent une alternative économique et
surtout respectueuse de I'environnement aux fibres synthétiques classiques (telles que les fibres
métalliques, minérales ou polymériques)[7]. Aujourd'hui, on retrouve différentes fibres végétales :
lin, chanvre, jute, sisal, kenaf, bois.

Le luffa, également connu sous le nom de loofah, est une plante grimpante tropicale de la
famille des cucurbitacees. Il est souvent cultive pour ses fruits fibreux, qui sont utilisés comme
éponge naturelle dans de nombreux produits de soins corporels. En ce qui concerne les materiaux
composites, le luffa présente un grand intérét en raison de sa structure fibreuse Iégere mais robuste,
ce qui en fait un candidat prometteur pour renforcer les matériaux composites. Ces composites sont
utilisés dans diverses applications, notamment dans l'industrie automobile, la construction et méme
I'aérospatiale, en raison de leur résistance et de leur légereté. En exploitant les propriétés du luffa,
on peut créer des matériaux composites durables.

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

La premiere chapitre étude on général les fibres végétales et leur traitementschimique
(définition, caractéristiques générales, classification ...).
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Dans le deuxieme chapitre, une recherche bibliographique est menée sur les matériaux
composites, incluant leur définition, leurs exemples d'utilisation et d'application, ainsi que les
composants des matériaux composites et les différentes caractéristiques des résines
thermoplastiques et thermodurcissables. De méme que les bénéfices et les inconvénients des
composites...).

Dans le troisieme chapitre, nous aborderons les recherches effectuées sur les fibres de
luffa. Les résultats expérimentaux obtenus lors des essais de traitement ont été conclus et présentés.

A la fin du mémoire, une conclusion générale réunit une synthése des résultats et une
présentation des perspectives a prendre en compte lors d'études supplémentaires.

——
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|.1. Définition de la fibre végétale :
Les fibres végétales sont des structures biologiques fibrillaires composées de cellulose,

hémicelluloses et de lignine.
La proportion d'extractibles non azotés, de matiere protéique brute, de lipides et de matieres
minérales est relativement faible. Ces composants varient considérablement en fonction de I'espéce, de

I'dge et des organes de la plante.[1]

|.2. Classification des fibres végétales :
En général, les fibres végétales sont classées en différentes catégories en fonction de leurs

structures

Canne sucre
Lin

Jute

Ramie

Tige Kénaf ¢ \' -:
Ortie ‘ A ’\. ;
Bambou . 1” 0

Bois
Miscanthus

Abaca
Feuille <Agave
Sisal

Coton

Fibres végétales

Graine

Fruit — Coco

T Luffa

Figure 1.01 : Différents types de fibres végétales

I.3. Structure des fibres végétales :

La fibre végétale est le renfort qui constitué parles couches de microfibrille cellulosiques 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 [2].

La fibre végétale est composée de plusieurs parois paralléles a I’axe de la fibreet disposée en couche
superposée dans le sens radiale. Ces différentes couchesqui forment la lamelle mitoyenne, la paroi
primaire et la paroi secondaire. Ces derniéres bordent un lumen de diamétre variable suivant I’espéce. La
paroi secondaire est composée de trois couches de microfibrilles (S1, S2, S3) (Figure 1.02).
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> | 4—————— PLANCHE

STRUCTURE
AMNATOMIGQUE

CELLULE

PAROI
CELLULAIRE
L

S1+S2+S3 ¢ paroi secondaire
P : paroi primaire
Lk lamelle mitoyenne

Figure 1. 2 : Structure du bois (observations multi échelles) [1]

Les microfibrilles décrivent par rapport a8 1’axe de la fibre, un angle micro fibrillaire (MAF)
dont la valeur varie d’une espéce a I’autre. L’orientation des microfibrilles par rapport a I’axe de la cellule
joue un grand role dans les propriétés mécaniques des parois des fibres, plus que I’angle des microfibrilles
augmente, le module de Young (une mesure de la rigidité) décroit, tandis que I’extensibilité des parois
augment [3].

O : anngle microfibriliaire]

Fibrilles de cellulose

Figure 1. 3 : Modéle de description de la structure d'une fibre végétale[2]

|.4. Morphologie des fibres végétales :

La morphologie des fibres végétales est fonction de plusieurs facteurs qui influent sur ses
dimensions Elle varie en fonction de la provenance de la biomasse, des conditions de croissance de la
plante, ainsi que de son état de maturité. Le caractere variable du diamétre et de la longueur de la paroi
des fibres végetales constitue une donnée importante pour bien appréhender les transferts de contraintes
aux interfaces fibre-matrice [4]. Le tableau presente les caractéristiques morphologiques de quelques
fibres végétales. Tableau I.1.
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Tableau 1.1. Proprietés morphologiques de quelques fibres végétales [4].

Fibres Longueur (mm) Diametre (um)
Coton 25 12 -25

Lin 4-85 12 -30

Jute 2.5 5-25

Sisal 100 -125 100 -400
Chanvre 5-40 16 — 50

Keénaf 2.5-45 14 -33

1.5. Composition chimique des fibres végétales :

Les fibres naturelles végétales sont réparties entre les fibres libériennes, les fibresde feuilles, de
graines....Leurs composition principale est la cellulose, la lignine et I’hémicellulose [5].

D'un point de vue morphologique, la fibre végétale varie considérablement selon son origine.
Effectivement, la taille des fibres végétales varie en fonction de leur état de maturité ainsi que des
conditions environnementales de croissance de la plante. Le diametre peut varier considérablement le
long de la méme fibre végétale.

La fibre végétale se caractérise aussi par la variabilité de 1’épaisseur de sa paroi cellulaire qui
découle de celle de la porosité des fibrilles [6]. Le tableau suivant présentela composition chimique des
fibres végétales :

Tableau 1.2 : La composition chimique des fibres végétales [7].

Fibres Cellulose Lignine Hémicellulose Pectine Cendre
(%) (%) (%) (%) (%)
Kénaf 37-49 15-21 18-24 _ 2-14
Juste 41 48 21-24 18 -22 _ 0,8
Chanvre 5777 3,7-13 14 -22,4 0,9 0,8
Ramie 68,6 — 91 0,6-0,7 5-16,7 1,9 _
Abaca 56 — 63 7-9 15-17 6 3
Sisal 47 -178 7-11 70-24 10 06-1
Lin 71 2,2 18,6 — 20,6 2,3 _
Coton 94 _ _ 1,2 1,2
Noix de 36 — 46 31-45 10 3-4 _
coco
Genét 44,5 18,5 16,3 13,3 4
( ]
\ )
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1.5.1. La cellulose

La cellulose est un biopolymere linéaire de tres haut degré de polymérisationsupérieur a 1500,
composé de millions de glucose CsH120s. Elle est constituée d’unités anhydroglucopyranose reliées par
des liaisons B(1-4) glucosidiques. L unité répétitive de la cellulose est le cellobiose (Figurel.04 ) [8, 9].

OH _J
HO = OH

i
Q)
CH>OH

Unité B-D-gl ucopyrano;i que

- -

Motif cellobiose

Figure 1.04 : Structure moléculaire de la cellulose [10].

Malgré la connaissance de la structure chimique de la cellulose, sa structure tertiaire, comprenant
sa structure cristalline et fibreuse, n'est pas encore enticrement ¢lucidée. La fibre est formée par
l'assemblage de macromolécules de la cellulose en microfibrilles. La structure de la chaine de cellulose
n'est pas plane et elle permet des liaisons entre les maillons successifs, ainsi que des liaisons inter-chaines
tout au long du biopolymere. Elle est présente entre 40 et 42 % chez les résineux et entre 35 et 40 % chez
les feuillus [8].

ponts hydrogéne intramoléculaires \
ponts hydrogéne H S : : HO
intermoléculaires ~~g, o ‘_.

Figure 1.05 : Pont hydrogénes intramoléculaire et intermoléculaire entre deuxmacromolécules
adjacentes de cellulose [11].

o

1.5.2. L’hémicellulose

Les hémicelluloses sont des copolymeres de pentoses hexoses, acides uroniques et désoxyses. Elles
different de la cellulose par des chaines moléculaires beaucoup pluscourtes et des ramifications sur la
chaine principale composée d’un au plusieurs types d’unité [10].

Les hémicelluloses sont trés diverses, telles que les xylanes et les glucomannanes, mais la classe la
plus étudiée est celle des xyloglucanes.

Ils sont constitués d’une chaine de glucose P(1-4) et de courtes chaines latérales de xylose,
galactose et fructose, les hémicelluloses représentent 20 a 25% chez les résineux et 30 a 35% chez les
feuillus [8].
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Figure 1.06 : Structure chimique partielle de deux hémicelluloses : (A) O-acétyle-4-O-

(

méthylglucuronoxylane de feuillus et (B) Arabino-4-O-méthylglucoronoxylane de résineux

[11].

1.5.3. Lalignine :

La lignine est un polymére tridimensionnel, aromatique, structuré & partir de 3 unités
parahydroxyphényle, guaiacyle et syringle (Figure 1.07). 1l s'agit de la composante non saccharidique la
plus riche et la plus significative aprés la cellulose. Elle accroit les propriétés de résistance mécanique
du bois. La lignine a originellement dans le bois une couleur blanche. Une fois extraite, sa couleur devient
jaune pale allant jusqu’au brun foncé.Elle constitue entre 26 a 32% de la masse seche des bois résineux

et entre 20 a 25% de la masse séche des bois feuillus [8].

CH,OH CHaOH CH,OH
= == =
CH3 H3CO CH3
OH OH
OH
Alcool P-coumarylique Alcool Ceniférylique Alcool Sinapylique

Figure 1.07 :Précurseurs de la biosynthese de la lignine [11].
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CO-C;OH
CHZO HC—O—

HC(©) CH_OH CfHZOH

1
H

C(O)

Figure 1.08 : Exemple générique de la macromoléculaire lignine [12].

1.6. Propriétés des fibres végétales :

1.6.1. Propriétés physiques des fibres végétales :

Les propriétés physiques des fibres sont d'une importance cruciale dans la détermination du
potentiel des fibres dans différentes applications industrielles. Comme décrit précédemment, les
propriétés physiques des fibres telles que la résistance, les dimensions, la structure, la cristallinité et la
variabilité des fibres sont les paramétres essentiels a prendre en considération lors de 1’utilisation des
fibres dans une application donnée pour la production d’un materiau de haute performance [13]. En effet,
les dimensions des fibres telles que : la longueur, la largeur, le facteur de forme (longueur/largeur),
I'épaisseur et la densité, sont importantes pour comparer les différents types de fibres naturelles. Les
caractéristiques mécaniques, physiques et chimiques d'un matériau fibreux sont fortement influencées
par le degré d'ouverture du matériau. Le degré d'ouverture dépend de facteurs tels que le nombre de fibres
par unité de poids, la longueur, I'épaisseur et la ramification des fibres. Les fibres naturelles sont
hydrophiles, tandis que la plupart des polymeres sont hydrophobes, ce qui entraine des probléemes de
dispersion des fibres dans la matrice, ce qui altere les caractéristiques du composite obtenu. La présence
de fibres naturelles renforcées est un inconvénient majeur des composites [14].

1.6.1.1. Densité :

La densité différe peu d'une espece a l'autre de fibres végétales et est corrélée a la porosité de la
fibre. Elle s'éléve a environ 1,5 g/cm3 [15].

——
©
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1.6.1.2. Dimensions :

La longueur d'une fibre végétale varie de 1 a 250 mm. Le diamétre peut atteindre des dizaines de
microns, ce qui est essentiel lorsqu'il s'agit de produire un composite unidirectionnel, car le renfort doit
étre aussi continu que possible et la surface de contact entre la matrice et les fibres doit étre suffisante
pour garantir le transfert de charge [15].

1.6.1.3. Angle micro-fibrillaire :

C'est un élément de distinction trés important parmi les caractéristiques physiques d'une fibre. Les
caractéristiques mécaniques favorables de la fibre peuvent étre en partie attribuées a I'organisation micro-
fibrillaire [16]. (Figure I. 09)

2.

l 0 angle
microfibrillaire

| Fibrilles

- de cellulose

Figure 1.09 : Présentation de I’angle micro-fibrillaire.

1.6.2. Propriétés mécaniques des fibres végétales :

Les fibres naturelles végétales peuvent concurrencer les fibres synthétiques en termes de proprietés
mécaniques. Les fibres végetales présentent des propriétés mécaniques tres variables en fonction de la
morphologie des fibres, de leur composition chimique, de leur cristallinité, du degré de polymérisation
de la cellulose ainsi que la méthode d'extraction des fibres. Les propriétés mecaniques des matériaux
sont influencées par la taille des fibres et principalement par le facteur de forme. De maniére générale,
l'augmentation de la résistance a la traction et du module de Young des fibres végétales est liée a la
teneur en cellulose, tandis que I'orientation des microfibrilles de cellulose par rapport a I'axe de la fibre
influence la rigidite des fibres [17].

Les microfibrilles des fibres végétales sont plus ductiles lorsque leur orientation est spirale par
rapport a I'axe de la fibre. Si les microfibrilles sont placées parallelement a I'axe des fibres, les fibres

10
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sont moins flexibles et plus rigides, ce qui entraine une résistance a la traction plus élevée. En raison de
leur faible densité et de leur bonne résistance, les fibres végétales sont particulierement appréciées
comme renforts dans diverses applications [18].

Les fibres végétales peuvent egalement développer des défauts structuraux suite aux différents
stress que peut subir la plante au cours des différentes étapes de sa vie, a titre d'exemple les teillages et
les entortillements (plis) qui peuvent se former lors du processus de transformation, ce qui affecte
considérablement la rigidité et la résistance du produit final. En Outre, les fibres naturelles végétales
sont hydrophiles par nature et contiennent une teneur substantielle d'humidité qui affecte les propriétés
mécaniques. La teneur en humidité des fibres pourrait étre liée aux volumes de pores dans les fibres,
I'hnumidité relative, la composition chimique et la cristallinité des fibres. De fagon générale, une teneur
en cellulose, une humidité relative et un volume de pore élevés en plus d'une faible cristallinité des fibres
ont tendance a causer des teneurs en humidité élevées [19]. Le Tableau 1.3 présente les propriétés
physiques et mécaniques des fibres naturelles généralement utilisées pour renforcer les composites a
matrice polymérique.

Tableau.l.3 : Propriétés mécaniques des fibres naturelles en comparaison avecdes
fibres de renforcement conventionnelles [2].

Diamétre de la .
Longueur dela . Angle micro
Fibres fibre Référence
fibre (mm fibrillaire (°
(mm) () )
Cotton

35 10-45 - SAT 09
Lin 477 5.76 (1) CHA 06

6
Chanvre 5-55 10-51 . NEN 09

2
Kénaf 2.5-4.5 14-33 - MIC 03
Jute 25 5-25 8 MIC 03

Sisal

900 8-50 ?) SAT09

7
Rami 900-1200 20-80 ) SAT 09

5
Noix de coco 03-1 12-24 4 CHA 06

5

( )|
L ")
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1.6.3. Propriétés thermiques des fibres végétales :

Gréce a leur composition chimique, chaque composant (cellulose, hémicelluloses et lignine) a
une réaction différente lors de la dégradation thermique. A environ 240 °C, la fibre végétale

commence a se decomposer. La transformation thermique des fibres naturelles se déroule en trois
étapes distinctes. (Figure 1.10) :

v Ladégradation a température basse (100-180 °C), liée a la dégradation de I'némicellulose ; La
dégradation a température élevee (280-400 °C), causée par la dégradation de la cellulose.

v’ La lignine se dégrade avec une cinétique plus lente que les autres constituants

La stabilité¢ thermique limitée des fibres végétales est l'un des inconvénients majeurs,
principalement dans le cas de leur utilisation dans les composites. De nombreuses études ont montré

que la modification chimique des fibres cellulosiques peut modifier leur stabilité thermique

1,0, 3.0
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. \l: “ degradation
\
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0.8 — ] \ 1
1 |}
H
: \ ‘ 2
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Figure 1.10 : Processus de dégradation thermique d'une fibre végétale (Thermogrammes
ATG/DTG) [2].

1.7. Traitements chimiques :

1.7.1. Traitements chimiques :

Les fibres végétales doivent étre traitées pour améliorer leur adhérence et leur dispersion dans
les matrices polymeéres. Les thérapies disponibles sont habituellement classées en deux types : les
thérapies chimiques et les thérapies physiques. Dans cette section, nous nous intéressons
principalement aux traitements chimiques, qui permettent de nettoyer la surface des fibres, de
modifier leur composition chimique, de diminuer leur rétention d'humidité, d'accroitre leur rugosité,
de modifier leurs caractéristiques mécaniques et d'améliorer leur stabilité thermique [21, 22].
Différentes techniques chimiques existent, telles que le traitement au silane, le traitement au
permanganate de potassium, le traitement a I'anhydride acétique et le traitement alcalin [23].
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1.7.1.1. Traitement alcalin :

L'une des méthodes chimiques les plus fréquemment employées pour traiter les fibres naturelles
est le traitement alcalin, dont la modification la plus importante est la rupture des liaisons hydrogéne
présentes dans la structure en réseau de ces fibres. Leur surface devient plus rugueuse en raison de
cette rupture [24, 25].

On procede au traitement alcalin des fibres végétales en y ajoutant de I'hydroxyde de sodium
(NaOH). La lignine, la cire et I'huile qui recouvrent la surface externe des parois cellulaires des fibres
sont éliminées par ce traitement. Par conséquent, la cellulose est dépolymérisée et les cristallites de
taille plus réduite sont exposés, comme le montre la figure 11 [23, 24].

En outre, pendant le processus de traitement alcalin, certaines substances cimentaires comme
les composes hémicellulosiques et la lignine sont éliminées, ce qui affecte la composition chimique
des fibres végétales, l'orientation moléculaire des cristallites de cellulose et le niveau de
polymeérisation [25]. Comme illustré dans la premiere équation :

Fibre - OH + NaOH - fibre — O Na* + H.0
Wax & Oil

Cellulose

Lignin

Figure 1.11 : Structure typique de la fibre (i) non traitée et (ii) traité [24].

1.7.1.2. Traitement par permanganate de potassium :

Le procédé de traitement par permanganate (ions MnO4-) fonctionne en créant des sites
radicalaires dans la cellulose des fibres végétales. L'objectif de cette approche est d'accroitre la
réactivité de la cellulose, ce qui facilite son interaction avec les matrices polymeres [26, 27].Voire
I’équation 2 et 3 :

Cellulose- H+KMnO; 2™ | Cellulose-H-O-Mn-OK* (2)

O O

|| I
Cellulose-H-O-Mn-OK™ 5 Cellulose +H-O-Mn-OK* (3)

|1 Il

O O
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Ce traitement est généralement réalisé avec du permanganate de potassium (KMnO4) en
solution (dans l'acétone) a des concentrations variées, avec un trempage de 1 a 3 minutes,
apres un prétraitement alcalin. De cette maniére, la fibre végétale perd son caractére
hydrophile, ce qui entraine une réduction de I'absorption d'eau par le composite renforcé avec
ces fibres. La tendance des fibres a étre hydrophiles diminue lorsque la concentration de
KMnO4 augmente. Toutefois, lorsque les concentrations dépassent 1 %, la fibre naturelle se
dégrade [27].
1.7.1.3. Traitement par silane :

Le silane est une substance chimique dont la formule est SiHa4. Les agents de couplage tels que
les silanes sont employés afin de garantir la stabilité du composite en favorisant I'adhérence entre les
fibres et le polymeére. En outre, ils favorisent la diminution du nombre de groupes hydroxyles présents
dans la cellulose a l'interface entre la fibre et la matrice [24].

Les groupes alcoxy hydrolysables du silane se métamorphosent en silanols lorsque de
I'numidité est présente, qui réagissent avec les groupes hydroxyles des fibres et forment des liaisons
covalentes stables avec la paroi cellulaire [23]. Ainsi, I'application du silane introduit des chaines
hydrocarbonées (R) qui restreignent le gonflement des fibres en se diffusant dans la matrice et forment
un reseau enchevetré [25, 28]. Voir équation 4 :

Fibre-OH +R-Si (OH)s ——> Fibre-0-Si (OH)-R+H.0  (4)

De plus, La présence de silane dans le traitement améliore la résistance a la traction du
composite, diminue I'effet de 'humidité sur ses caractéristiques et renforce I'adhérence entre
les fibres et la matrice, ce qui entraine une augmentation de la résistance globale du composite
[24, 28].

1.7.1.4. Traitement par acétylation :

Le procéde d'acétylation consiste a altérer la surface des fibres vegétales pour diminuer leur affinité
pour l'eau. Ce traitement repose sur la réaction entre les groupes hydroxyles (-OH) de la fibre et des
groupes acétyles (CH3CO-). Les propriétés de la fibre sont modifiées par cette substitution, ce qui lui
donne une surface hydrophobe. Les groupes hydroxyles qui participent a la réaction sont issus a la
fois des éléments minoritaires de la fibre (hémicelluloses, lignine) et de la cellulose amorphe [21].

Les liaisons solides entre les molécules des groupes hydroxyles des régions cristallines de la
fibre rendent les groupes hydroxyles inaccessibles aux réactifs chimiques. Les différentes réactions
d'acétylation, avec ou sans catalyseur acide, sont présentées ci-dessous. Etant donné que la cellulose
ne réagit pas facilement avec l'acide acétique, il est préférable de le remplacer par de I'anhydride
acétique [21, 29].

Afin d'accélérer la réaction, il est possible d'immerger les fibres dans de I'acide acétique avant
de les traiter avec de I'anhydride acétique pendant 1 & 3 heures [21]. Voir I’équation 5 et 6 :

|:CH;COI;O
Cellulose-OH - CH3COOH . 5  Cellulose-O-CO-CH: - H:O (5)
Con.H-SO;
Cellulose-OH — CH:-CO-0O-CO-CH: ——» Cellulose-O-CO-CH: — CH:-CO-OH (6)
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1.7.1.5. Traitement plasma :

Le plasma a faible énergie est un traitement de surface utilisé pour traiter les fibres. On peut
utiliser le plasma sous atmosphére d'oxygeéne, appelé plasma oxygéne. La composition de la surface
des fibres naturelles est modifiée par l'enrichissement de ces derniéres en fonctions —C=0, -COOH
et —CO2. On I'emploie pour nettoyer et activer le plasma des surfaces en trés peu de temps. De cette
facon, la surface devient plus ouverte aux molécules modifiantes. Au fil du temps, cette méthode
provoque des fissures a la surface des fibres. [30]

1.7.1.6. Traitement par acide stéarique :

Une autre méthode de traitement des fibres végétales est le traitement par acide stéarique. La
formule CH3(CH2)16COOH de I'acide stéarique est employée afin de modifier la surface des fibres.
L'acide stéarique présente un groupement carboxyle —COOH qui interagit avec les groupements
hydroxyles hydrophiles de la fibre, ce qui diminue sa résistance a I'humidité. Ce procédé¢ peut donner
aux fibres une trés grande résistance a l'eau. Il retire cependant certains éléments de la structure de la
fibre (pectine, cire, etc.). Ainsi, les fibres se décomposent et des phénomenes de défibrillation se
manifestent. Dans le cas des applications composites, ce procédé encourage une meilleure connexion
entre les fibres et la matrice, ce qui entraine des propriétés améliorées des composites. [31]
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Chapitre Il : Généralité sur les matériaux composites

I1. Historique :

Les matériaux composites sont vieux comme le monde. Il y a plusieurs millénaires, les artisans
de I’Egypte ancienne augmentaient déja les propriétés mécaniques des briques par une adjonction de
paille courte a I’argile fraiche. Certains matériaux naturels comme le bois (fibre de cellulose dans une
matrice de lignine) et I’os (mélange complexe de collagéne et de phosphate de calcium) sont des
matériaux composites [1].

D’ailleurs, en 1823, Charles Macintosh créa I’imperméable avec du caoutchouc sur des tissus
comme le coton, Francois Hennebique dépose le brevet du béton armé, en 1892. En effet, les
composites bois-plastique (wpcs) ont apparu en Italie en 1970, puis popularisé en Amérique du Nord
au début des annees 1990. Les matériaux composites a base des fibres végeétales sont largement
utilisés dans divers domaines d’application, Aéronautique, automobile, construction et ameublement

[2].

L’¢étude et la conception des matériaux composites suscitent depuis pres d’un siecle un grand
intérét dans les domaines multiples et variés de la chimie moderne. Structures hétérogenes isotropes,
ou anisotropes, ils présentent des performances souvent bien supérieures a celles des matériaux
homogenes (propriétés chimiques, mécaniques, optiques, thermiques ou diélectriques) qui leur
offrent des perspectives d’utilisation fort prometteuses [3].

1.1 Définition :

Les matériaux composites sont des matériaux solides hétérogénes et anisotropes qui sont obtenus
par l'association d'au moins deux matériaux non miscibles et de natures différentes. Ces matériaux se
completent et donnent naissance a un matériau qui posséde toutes les propriétés qu'aucun des
composites pris individuellement ne possede. lls se composent d'une a plusieurs phases discontinues
qui se regroupent dans une phase continue. On appelle renfort la phase continue, également connue
sous le nom de matrice, et la phase discontinue, qui présente généralement des caractéristiques
mécaniques (rigidités et résistances) supérieures a celles de la matrice [4].

Figure 11.01 : Schéma d’un matériau composite.

11.2 Constituants des matériaux composites :
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11.2.1 La matrice :

La matrice est constituée de résine mélangée, pour améliorer ses caractéristiques, a une charge qui
facilite aussi la mise en ceuvre et diminue le colt de la production. Le mélange est considéré
mécaniquement comme une phase homogeéne, et nous obtenons ainsi un matériau composite forme
d'un renfort et d'une matrice.

La fonction de la matrice consiste a établir un lien entre les fibres et a transmettre les demandes.
Dans le sens transverse du renfort, elle garantit la résistance du matériau, tout en assurant une
protection physico-chimique des fibres contre les agents toxiques de I'environnement. En outre, elle
aun impact direct sur la résistance thermique et la résistance a la compression et au cisaillement entre
les lamines.

Il est nécessaire que les résines utilisées soient suffisamment déformables et qu'elles soient
compatibles avec les fibres. Il est également nécessaire qu'elles aient une faible masse volumique afin
de préserver les caractéristiques mécaniques spécifiques élevées du matériau composite [5].

Organiques Minérales

[ | ]
[ Thermodurcissables J [ Elastomeres J [ThermoplastiquesJ

z
—[ Polycsters] L Polyamide ]— Meétalliques

—[ Phénoliques ] LPolycarbona(c }— [ Céramiques }—
—{ Epoxy ’ [ Polyester saturé ]—

Figure 11.02 : Les familles de matrices

11.2.1.1 Les différents types de matrices :

11.2.1.1.1 Les matrices organiques :

La matrice organique est la partie polymere du systéme qui se divise en deux familles principales
thermoplastiques et thermodurcissables.

Il est important de bien situer les différences fondamentales de ces deux types de matrices :

- La structure des TP sont constitués de chaines linéaires, qui doivent étre chauffées pour étre
formées (les chaines se plient alors) et refroidires pour étre fixées (les chaines se bloquent). Ce
processus est réversible.

- La structure des TD se présentent sous la forme d'un réseau tridimensionnel qui se combine
(double liaison de polymérisation) afin de se solidifier de maniere définitive des qu'ils sont chauffes.
Il'y a donc une transformation irréversible [5].
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11.2.1.1.1.1 Les résines thermodurcissables :

Il est rare d'utiliser des résines TD sans renforts, car leurs caractéristiques intrinseques ne le
permettent pas. Il n‘est possible de les former qu'une seule fois.

Une fois polymérisées par rapport a la chaleur en présence d'un catalyseur, elles entrainent la
formation d'une structure géométrique qui ne peut étre détruite que par un apport considérable
d'énergie thermique.

Il existe plusieurs familles de résines TD, on peut citer :

-Polyesters insaturés : c'est la résine la plus utilisée dans I'application composite de grande
distribution.

Une résine de polyester insaturé contenant un monomere (généralement le styrene) est réticulée
a température ambiante par addition d’un catalyseur de type peroxyde organique et d’un accélérateur.

Elle passe successivement de 1’état liquide visqueux initial a I’état de gel, puis a 1’état de solide
infusible. La réaction est exothermique et la température de la résine augmente progressivement
depuis le gel jusqu’a un maximum pour redescendre ensuite lentement a la température ambiante.

La réaction de durcissement dépend de la réactivité de la résine, de la forme de I’objet fabriqué
(épaisseur, etc.), de la nature et du dosage du systeme catalytique [5].

11.2.1.1.1.2 Les resines thermoplastiques :

Polymeres linéaires ou ramifier, qui peuvent étre ramollie par chauffage et durci par
refroidissement plusieurs fois, elles sont fréquemment utilisées seules (sans renfort et sans charge),
dans ce cas on peut plus les considérer comme matériaux composites, leurs propriétés intrinseques
sont suffisantes pour permettre la réalisation d’objet et de picces a fonction diverses.

Les polymeres employés sont principalement des thermoplastiques techniques qui possédent
des caractéristiques mécaniques satisfaisantes a I'état brut. L'utilisation de fibres courtes pour leur
renforcement leur offre une meilleure résistance thermique et mécanique, ainsi qu'une stabilité
dimensionnelle optimale.

Les principales matrices TP utilisées (possédant toutes une tenue en température supérieure a
100 °C) sont les suivantes :

— Polyamide (PA) : tenue au choc, bonne résistance a la fatigue et aux hydrocarbures ;

— Poly téréphtalate éthylénique et butylénique (PET, PBT) : bonne rigidité, bonne ténacité ;

— Polycarbonate (PC) : tenue au choc ;

— Polysulfure de phényléne (PPS) : résistance a I'nydrolyse ;

— Polyoxyméthylene (POM) : bonne tenue a la fatigue ;

— Polysulfures (PSU et PPS) : bonne stabilité chimique et a I'hydrolyse, peu de fluage, tenue au
chaud ;

— Polypropyléne (PP) : peu onéreux et assez stable en température, mais combustible. Il existe
aussi deux autres types de resines dont leur emploi est limité qui sont :
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> Résines thermostables (tenue en température > 200 °C et bonnes propriétés mécaniques),
comme :
— Polyamide-imide (PAI) ;
— Polyéther-imide (PEI) ;
— Polyéther-sulfone (PES) ;
— Polyéther-éther-cétone (PEEK).

»  Les caoutchoucs et les élastoméres, qui sont caractérisés par leur forte élasticité et un
module de Yong tres faible [5].

11.2.1.1.2 Les matrices carbonées :

On les fabrique selon le méme procédé que celui employé pour la fabrication des fibres de
carbone : carbonisation d'une matrice organique a une température élevée.

Leur composition est composée de particules de carbone pyrolytique qui se déplacent a chaud
sur les fibres, assurant ainsi une liaison mécanique entre elles et bouchant les espaces entre elles. La
masse volumique de ce matériau composite est donc proche de celle du carbone massif [5].

11.2.1.1.3 Les matrices minérales :

11.2.1.1.3.1 Les matrices métalliques :

En raison de la faible température maximale d'utilisation des polyméres et du risque d'oxydation
du carbone a plus de 500 °c, il est parfois nécessaire d'envisager I'utilisation de matrices dont l'inertie
chimique est améliorée a des températures plus élevées. Certains métaux et alliages métalliques
peuvent répondre a cette exigence, ce qui justifie l'utilisation de matrices métalliques dans certaines
conditions :

— Des propriétés mécaniques supérieures,

— Résistance plus élevée a I’attaque de certains solvants,
— Tenue en température élevée,

— Comportement pas parfaitement élastique,

— Augmentation du poids du composite [5].

11.2.1.1.3.2 Les matrices céramiques :

Les céramiques possedent des propriétés intrinseques telles que la résistance, la rigidité, la
résistance et une stabilité chimique suffisante pour pouvoir jouer le réle de matrice dans des matériaux
composites. Dans cette situation, I'objectif des fibres de renfort est d'améliorer la résistance de ces
matrices et leur résistance aux chocs thermiques [5].

11.2.2 Renforts :

Les renforts sont utilisés pour augmenter la résistance mécanique a la traction et la rigidité des
matériaux composites, et ils se présentent sous forme de filaments (fibres organiques ou inorganiques)
[6].
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Organiques Inorganiques
Polyesters Aramides Minéraux Végétaux
Céramiques Métalliques Bois Coton
o ¥ Ty Papier
Verre Carbone Bore Jute

Figure 11.03 : Les familles de renforts

11.2.2.1 Différents types de renforts :

Les renforts les plus couramment employés sont des fibres ou des formes dérivées et forment
une proportion volumique de matériau composite que I'on trouve généralement entre 0,3 et 0,7.

Différentes formes commerciales des renforts fibres sont disponibles.

» Sous forme de roving (fils, méches, etc. ...): le roving est un assemblage de fils de bases
paralléles groupés sans torsion.

» Sous forme de tissus (tissus taffetas, toiles, serge, etc. ...): le tissu est formé par
I'entrecroisement perpendiculaire des roving.

Les tissus de roving peuvent peser jusqu'a 800 g/m2.

» Sous forme de mat (a fil coupé, a fil continu): le mat est un matelas de fils coupés ou
continu a ensimage plastique, agglomérés par un liant a solubilité rapide ou lente dans la résine [6].

A) Roving de verre ; b) Tissu de verre ; c) Mat de verre

Figure 11.04: Les différentes formes des renforts fibres de verre
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11.2.3 Les charges et les additifs :

Il est possible d'incorporer différents produits a la résine afin de lui donner des caractéristiques
spécifiques ou de diminuer son codt. Il est possible que la quantité de produits ajoutés varie de :

» Quelques dizaines de % dans le cas de charges.
» A quelques % et moins dans le cas d’additifs.

Il est possible d'ajouter ces produits afin d'améliorer les caractéristiques mecaniques et
physiques du produit fini, ou de faciliter sa mise en place. Dans ce paragraphe, nous présentons des
exemples de charges et d'additifs.

11.2.3.1 Les charges :

L'objectif du renfort de charge est d'améliorer les performances mécaniques de la résine, ou de
réduire le codt des résines tout en préservant leurs performances. Ces charges sont généralement
constituées de microbilles ou de particules (poudre).

Les principales charges utilisees sont :

» Microbille en (verre, carbone, époxyde, phénolique, polystyréne, etc. ...)
» Des poudres ou paillettes métalliques : (cuivre, fer, aluminium, etc. ...)
> Des particules de carbone (noir de carbone).

11.2.3.2 Les additifs :

Ils sont nécessaires pour assurer une adhérence suffisante entre le renfort fibreux et la matrice
et de modifier ’aspect ou les caractéristiques de la matiére a laquelle ils sont ajoutés. Les additifs se
trouvent en faible quantité (quelques % et moins) et interviennent comme :

» Lubrifiants et agents de démoulage.
» Pigments et colorants.

» Agents anti -retraits.

» Agents anti -ultraviolets.

> Accélérateur.

» Catalyseur.

Les additifs se trouvent en faible quantité (quelques % et moins) et interviennent comme :

» Lubrifiants et agents de démoulage.
» Pigments et colorants.

» Agents anti-retrait.

» Agents anti-ultraviolets.

11.3 Structure des matériaux composites :
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Les structures des matériaux composites peuvent étre classées en trois types :

» Les monocouches
» Les stratifiées
> Les sandwiches

11.3.1 Les monocouches :

Les monocouches constituent les composantes essentielles des structures composites. Une
matrice polymeére est enveloppée dans le plan médian par des fibres unidirectionnelles. Ce qui les
distingue, c'est le type de renfort employé : des fibres longues (unidirectionnelles ou non), courtes,
sous forme de tissus ou de rubans [7].

i
/// 1 /

Figure 11.05: Composite monocouche.

11.3.2 Les stratifiés :

Le stratifié est un matériau qui est constitué d'un ensemble ordonné de couches d'orientation et
d'épaisseur spécifiques, composées de différents matériaux. On désigne généralement une couche
d'un stratifié sous le nom de strate. En général, le type de stratifié est caractérisé par sa séquence
d'empilement, une information qui permet de donner une idée synthétique de l'orientation des
différentes couches d'un stratifié. Les composites stratifiés offrent I'avantage de pouvoir produire des
matériaux avec des propriétés mécaniques orientées de maniere optimale pour mieux répondre aux
exigences de la structure [8].

23

—
| —



Chapitre Il : Généralité sur les matériaux composites

Figure 11.06: Plaque stratifiée

11.3.3 Les sandwichs :

En général, les structures composites qui sont soumises a des sollicitations de flexion ou de
torsion sont fabriquées a partir de matériaux sandwiches. Une ame et deux peaux en matériaux
composites forment une structure sandwich. Le collage est effectué en utilisant une résine qui
convient aux matériaux présents. Les types les plus couramment employés sont les ames de nid
d'abeilles, ondulées ou en mousse. En général, les peaux se composent de structures stratifiées.

Peau p I

Coeur

Figure 11.07: Composite sandwich.
11.4 Classifications des matériaux composites :

Aujourd'hui, il y a une multitude de matériaux composites que I'on peut classer en général en
trois familles en fonction de la nature de leur matrice [9].

11.4.1 Les composites a matrices polymeres ou organiques (CMO) :

Comme les polyméres organiques tels que la résine thermodurcissable ou thermoplastique [10],
qui représentent de loin les volumes les plus importants actuellement dans le secteur industriel [9].

11.4.2 Les composites a matrices ceramiques (CMC) :

IIs sont réservés aux applications de grande technicité et a des températures élevées, telles que
dans les secteurs spatial, nucléaire et militaire, ainsi que pour le freinage.
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11.4.3 Les composites & matrices métalliques (CMM) :

On peut également classer ces matériaux en fonction de la nature du renfort [10].Les composites
sont principalement utilisés dans les domaines du transport aérien, maritime, ferroviaire, du batiment,
de I'aérospatial et des sports et des loisirs, en raison de leur efficacité mécanique comparable aux
matériaux homogeénes, de leur résistance supérieure a celle de I'acier et de leur légeéreté par rapport a
I'aluminium. Souvent, les composites sont appelés en fonction du type de renfort.

De cette maniére, il y a des particules, des composites en sandwich, des composites a phases
dispersees et méme des composites fibreux [9].

11.5 Caractéristiques générales des matériaux composites :

Les propriétés des matériaux composites dépendent de beaucoup de facteurs et sont différentes
selon les divers types de matériaux composites. Ces propriétés résultent :

> Des propriétés, de la nature et de la quantité des matériaux constitutifs.

» Des constituants, de la géomeétrie et de la distribution du renfort.

> De leurs interactions, de la nature de I'interface matrice-renfort, etc.

> Les principales caractéristiques des pieces fabriquées en matériaux composites sont :
> Faible masse,

> Bonne tenue en fatigue (durée de vie augmentée),

» Absence de corrosion,

> Absence de plasticité (leur limite élastique correspond a la limite de rupture),

> Vieillissement sous I'action de I'humidité et de la chaleur,

> Inertie a certains produits chimigues courants (solvants, peinture, huiles, Pétroles,...),
» Tenue aux impacts et aux chocs trés moyenne,

> Tres forte anisotropie [11].

I1.6 Domaine d’applications des matériaux composites :

Les matériaux composites fibres résine présentent des performances mécaniques
exceptionnelles, ce qui les rend intéressants pour I'utilisation dans les structures. De plus, I'avantage
de ces matériaux réside dans leur capacité a étre facilement contr6lés par le concepteur, ce qui lui
permet d'ajuster la rigidité et la résistance en fonction des impacts extérieurs. L'avantage majeur des
matériaux composites réside dans leur capacité a étre optimisés pour chaque application : il est
possible de positionner le renfort précisément ou il est nécessaire. La meilleure performance de ces
matériaux est le résultat de cette optimisation, qui les rend souvent de loin les plus Iégers pour une
résistance mécanique spécifiee. Toutefois, ils demeurent extrémement colteux a produire! Cela
explique leurs domaines d'application :

> Electricite et électronique,

Batiment et travaux publics,

Transports routiers, ferroviaires, maritimes, aériens et spatiaux (notamment militaire),
Santé (instrumentation médicale),

Sports et loisirs (skis, raquette de tennis, planche a voile, surf, club de golf,...)
Construction navale...

YVVVYVY VYV
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Ainsi, on note que les matériaux composites sont surtout utilisés pour des applications ou une
haute performance est recherchée et ou le prix n'est pas le facteur primordial [12].

I1.7 Les avantages et les inconvénients des matériaux composites :

Les composites sont préférés a d’autres matériaux parce qu’ils offrent des atouts liés a leur :

> Légereté.

> Reésistance a la corrosion et aussi a la fatigue.

> Insensibilité aux produits comme les graisses, les liquides hydrauliques, les peintures et les
solvants.

» Possibilité de prendre plusieurs formes, d’intégrer des accessoires et permettre la réduction
de bruit.

Cependant certains inconveénients freinent leur diffusion :

> Les colts des matiéres premieres et des procédés de fabrication.
> Lagestion des déchets engendrés et la réglementation de plus en plus stricte.

L’industrie des matériaux composites doit donc aujourd’hui relever certains défis tels que:

» Lamaitrise des émanations de produits organiques volatiles, par exemple le styréne.

» La maitrise des procédes de transformations et des performances des matériaux qui sous-
entend une tres bonne connaissance des constituants mis en place.

> La mise en place de technologies et des filieres pour la gestion des déchets en fin de vie
qui est la partie la plus difficile a satisfaire en raison du caractére thermostable de la plupart des
composites.

De plus, dans ce dernier point, le recyclage est actuellement tres limité parce que le broyage ou
les autres procédés sont trés couteux et fournissent une matiere de faible qualité.

Ces inconvénients et défis a relever, ont poussé les chercheurs orienter leurs recherches vers
les ressources renouvelables et biodégradables [13].
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Chapitre Ill : Luffa et leur applications

I11.1 Parti 01 :

II1.1.1 Historique :

Au Japon, l'utilisation de Luffa comme plante industrielle a commence entre 1890 et 1895,
apres que la fibre, extraite du fruit mur, était capable de fabriquer des filtres pour moteur a vapeur et
pour moteur diesel.

Luffa est une espece d'origine tropicale d'Asie. Il s'agit d'une tradition alimentaire, médicale et
ornementale qui est utilisée dans certains pays tels que I'Inde, la Malaisie, le Japon et le Moyen-
Orient [1].

Ses fruits ont longtemps été employés comme « éponge végétale ».

La Luffa est une espece annuelle de plantes herbacées de la famille des Cucurbitacées. Deux
especes principales de luffa sont cultivées : la luffa a angles ou gombo chinois (acutangula de
Luffa), fruit non-mdr avec des arétes longitudinales utilisée comme courge d'été, et la courge lisse
de luffa ou d'éponge (moulin d'aegyptiaca de Luffa), parfois utilisée comme légume, mais dont le
fruit mdr est principalement utilisé pour fabriquer des éponges pour des produits de beauté et le
nettoyage de la peau [1].

111.1.2 Définition :

Le luffa ou loofah est un fruit tropical vert allongé de la famille des cucurbitacées, appelé
également éponge veégétale. Il est consommable a I'état jeune et prend ensuite une consistance
fibreuse qui est utilisée pour fabriquer des éponges (comme les éponges de douche) [2].

Figure I11.1 : Luffa seche
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II1.1.3 Classification botanique :

Laplante luffa est également classée selon le tableau suivant:[3]

Tableau I11.1 : Classification botanique de luffa

Plantae Régne
Tracheobionta Sous Régne

Magnoliophiyte Division

Magnoliopsida Classe

Cucurbitales Ordre

Cucurbitacéae Famille

Luffa IGenre

Luffa aegyptiaca L Espéce

I11.1.4 Description de la plante :

Les fruits de la Luffa sont cylindriques et 1égerement anguleux, droits et recourbes, et de taille
tres variable, allant de 40 a 90 cm de long et de 10 a 40 cm de large. 1l est d'abord blanchatre et un
peu pubescent, puis devient vert et glabre pendant sa croissance (figure 111.2 ).

N V =
Luffa

. L. . -
Figure 111. 2: Fruit de

Lorsque la plante atteint sa maturité, elle se présente sous la forme d'un ensemble de fibres a
la fois souples (on peut les comprimer ou les étendre en modifiant leur teneur en eau). Son épicarpe
est d'un brun-jaune fonce, glabre, sec et cartacé, avec un endocarpe fibreux et spongieux, a cause de
la disparition de la pulpe et de la seule persistance des faisceaux fibro-vasculaires qui sont des fibres
coriaces et tendues. Le fruit de la Luffa, a un stade avancé de la maturation, présente une structure
spongieuse de fibres a la fois moelleuses et tres légéres [4].
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I11.1.4.1 Propriétés physiques :

» une densité comprise entre 0,7 et 0,86 ;
» Une couleur jaune a des températures élevées. (120°C) ;

> Brllent de maniere plus ou moins rapide. [4]

I11.1.4.2 Stabilité chimique de la Luffa :

La Luffa a angles peut étre conservée pendant 1 a 2 semaines a une température de 12°C [5,6].

111.1.4.2.1 Action des acides :

Les cordes de la Luffa sont détruites par les concentrés d'acide chlorhydrique et phosphorique
a tempeérature ambiante. La cellulose est convertie en nitrocellulose par I'acide nitrique concentré

[7].

I11.1.4.2.2 Action des oxydants :

Les oxydants a faible concentration (agent de blanchiment, peroxyde d'hydrogéne, EDTA)
sont employés pour éliminer les colorants présents dans les fibres des cordes de Luffa et les blanchir
[8].

111.1.5 Types de Luffa:

Le Luffa peut étre classé suivant la forme et la taille du fruit [9] :
II1.1.5.1 Luffa acutangula :

Elle est originaire d'Asie (Chine — Inde), mais elle se rencontre également en Afrique dans les
savanes. Les fruits jeunes appelés « gombos de Chine » sont consommeés et vendus, tandis que les
fruits adultes sont employés dans la pharmacopée asiatique pour traiter la jaunisse, ainsi que comme
produit vomitif et purgatif.

Figure 111.3 : Le Luffa acutangula.

I11.1.5.2 Luffa cylindrica :

Originaire d'Inde. Fruits en forme de cylindre (figure I11.4), a pulpe, consommeés jeunes,
moins connus que l'espéce acutangula, utilisés comme éponge végétale. Elevé & grande échelle au
Japon, en Inde et en Egypte .
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Figure 111.4 : Le Luffa cylindrica.

I11.1.5.3 Luffa operculata :

cultivé au Brésil. Feuilles larges en forme de coeur ou de rein lobées, fruits de la prune,
sphériques pointus a piques et s'ouvrant au sommet par un opercule (d'ou le nom operculata). Il y a
un réseau de fibres trés fin a l'intérieur, avec des graines aplaties de couleur brune a noire (voir
figure). Habituellement utilisé dans la pharmacopée traditionnelle.

i
i
s
2
-
-

S

Figure I11.5: Le Luffa operculata.
Il s'agit des trois espéces les plus connues de Luffa, mais il y a également d'autres espéces
telles que Luffa echinata Roxb et Luffa cordifolia Blume.
II1.1.6 Composition chimique des fibres de Luffa :

La composition massique des différents composants de la Luffa est résumée dans le tableau
I11.2 ci-dessous:
Tableau I11.2 : Composition chimique des fibres de Luffa [10].

Composant Frfaction

massique (%o)
Cendre 0,7+0,2
Extractifs 3,1+05
Lignine 152 +£1,0
Cellulose 655+£0,5
Hémicellulose 17,5+0,5

Holocellulose 831

(31 )
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II1.1.7 Caractérisation morphologique:

En moyenne, un plant de luffa Cylindrica donne 20 a 25 fruits d'un poids allant de 0,5 a 2,5
kg. 1l y en a de toutes sortes, cylindriques ou un peu anguleuses, droites ou rectilignes. Le fruit est
comestible au début de sa croissance, mais a maturité, il devient fibreux et spongieux car la pulpe
disparait, d'ou son appellation « d'éponge végétale » ou « courge éponge ». Il a un opercule sur la
face axiale au stade final de sa maturation, d'ou tombe une petite graine noire quand le fruit sec est
secoué. Un moyen fruit desseché a une masse d'environ 40g [4].

111.1.8 Utilisation de Luffa :

Le luffa a été utilisé comme plante industrielle au Japon entre 1890 et 1895, suite a la
découverte de la capacité de la fibre, qui est extraite du fruit mur, a fabriquer des filtres pour les
moteurs a vapeur et ceux a moteur diesel [11].

111.1.8.1 Domestique :

Les fruits jeunes servent de 1égume cru, tels que la courge, ou sont consommeés comme des
concombres . Apres avoir séché la peau, la chair et les graines, le réseau de fibres peut servir
d'éponge pour la salle de bains, de nettoyage des vitres et du verre. Le luffa peut également servir
de filtres et de produits chimiques purgatifs. En raison de son réseau compact de fibres étroites, son
élasticité le rend pratique pour divers produits tels que des filtres, du matériel d'emballage et des
paniers [11,12].

Figure II1.6 : Utilisation du luffa comme produit de toilette.

111.1.8.2 Pharmaceutique :

Les feuilles fraiches (en emplatre) sont utilisées dans les domaines pharmaceutiques
traditionnels bresiliens. Elles sont employees dans le traitement des furoncles, de la rhinite, de la
sinusite, de I'aménorrhée et de I'nydropisie [14].

32

—
| —



Chapitre lll : Luffa et leur applications
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Figure II1.7 : Utilisation du luffa comme produit pharmaceutique.

111.1.8.3 Médicale et biologique :

La plante a des propriétés toniques, émétiques et diurétiques, et elle est efficace dans le
traitement de l'asthme et des affections de la peau. On la pratique a Il'intérieur pour traiter le
rhumatisme, les douleurs dorsales, les hémorragies internes et les hémorroides. On utilise les fibres
de fruits secs comme des éponges abrasives dans le domaine des soins de la peau, afin de retirer la
peau morte, ce qui entraine une lueur douce sur la peau [15].

Figure II1.8 : Utilisation du luffa comme médicament.

111.1.8.4 Cosmétique :

Enfin, on peut écraser la chair de ce fruit afin d'obtenir de la poudre de luffa. Elle est alors
incorporée dans certaines formules cosmétiques pour produire des savons solides avec des
propriétés exfoliantes. Chez Pachamamai, nous incluons cette substance dans le savon exfoliant
vegan Nour (voir ici). Contenant de I'huile de ricin, du beurre de karité et de I'huile de sacha-inchi,
ce savon obtenu par saponification a froid adoucit I'épiderme, maintient I'élasticité de la peau et
exfolie en douceur. Lorsqu'il entre en contact avec I'eau, il s'‘émulsionne rapidement et vous donne
une mousse légére et onctueuse qui conserve tous les avantages du luffa [15].

ey Plant Extract

Beauty Luffa water

Figure II1.9 : Utilisation du luffa comme produit Cosmétique.
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I11.2 Parti 02 :

I11.2.1Etude de ’absorption d’eau des fibres végétale :

Le caractere hygroscopique des fibres a été déterminé en introduisant 100-180 mg de fibres
dans un récipient. L'absorption d'eau a été mesurée a des intervalles de 2 heures jusqu'a ce que le
poids soit stabilisé. Le pourcentage d'absorption d'eau dans les échantillons a été calculé selon
I'Equation (1):

(1) ou AW = absorption d'eau (%); Wf = poids de I'échantillon aprés immersion dans I'eau; Wi
= poids de I'échantillon avant immersion dans I'eau [16].

I11.2.2 Résultats et discussion :

I11.2.2.1Test d'absorption d'eau :

Le comportement d'absorption d'eau des composites naturels est largement influencé par de
nombreux facteurs, tels que les traitements chimiques et physiques des fibres naturelles, la
perméabilité des fibres, la cristallinité de la résine hote, etc. Selon les résultats présentés dans la
figure 111.10 , on peut observer que le taux d'absorption d'eau est significativement plus élevé au
début du test. Ensuite, les valeurs tendent a se stabiliser et & devenir presque constantes, ce qui
corrobore les résultats rapportés par M. Nobrega et al.

Selon de Paula et al ,les matériaux lignocellulosiques ont tendance a absorber I'humidité, car
ils sont principalement composés de cellulose, lignine et hémicelluloses. Les hémicelluloses sont
considérées comme principalement responsables de I'absorption d'eau, bien que la cellulose non
cristalline et la lignine jouent également un rdéle important dans ce processus. Les parois cellulaires
des fibres lignocellulosiques gonflent jusqu'a saturation en eau. Ensuite, I'eau commence a occuper
les espaces libres entre les faisceaux de fibres et change leurs dimensions.

Le pourcentage le plus élevé d'absorption d'eau rapporté correspond a I'échantillon ULF. Cela
peut étre d0 aux groupes polaires et hydroxyles présents dans les fibres naturelles, capables de
former des liaisons hydrogene avec I'eau.

Des recherches précédentes ont montré que la charge absorbe I'eau en formant des liaisons
hydrogene avec les molécules d'eau. Cependant, en comparant les types de fibres, chaque fibre
donne des resultats et une hydrophilie différents. Pour les échantillons LFTP, LFTB, LFTAS et
LFTEJ, on peut observer que le pourcentage d'eau absorbée a saturation a diminué par rapport a
I'échantillon non traité. Cela peut étre dd a une diminution des groupes hydroxyles, entrainant une
diminution de la caractéristique hydrophile de la fibre. En ce qui concerne I'échantillon LFTS, les
silanes greffés a la surface de la fibre forment un réseau de molécules de polysiloxane. Par
conséquent, ils modifient la morphologie des fibres, provoquant le gonflement des fibres de luffa et
augmentant les dimensions et la porosité des fibres. Le traitement au silane diminue également
I'adsorption d'eau par les fibres [16].
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Figure 111.10: Absorption d'eau en fonction du temps d'immersion dans I'eau des échantillons
d'éponge de luffa traités et non traites.

I11.2.3 Les analyse des fibres végétales :
I11.2.3.1 Analyse thermogravimétrique (ATG) :
111.2.3.1.1 Définition :

L'analyse thermogravimétriqgue (ATG) est une technique analytique utilisée pour
mesurer les variations de masse d'un échantillon en fonction de la température ou du temps sous une
atmosphere controlee

111.2.3.1.2 Principe :

1. Préparation : L’échantillon est placé dans un creuset en aluminium et inséré dans
I’analyseur ATG .

2. Atmosphere : une atmosphere de gaz inerte (par exemple, de I’azote) est maintenue pour
éviter les réaction indésirables.

3. Chauffage : I’échantillon est chauffé a une vitesse constante, par exemple 20° C par minute,
de 25° C a 600° C.

4.Collecte de données : La masse de I’échantillon est continuellement mesurée et enregistrée
en fonction de la température.

111.2.3.2 Spectroscopie infrarouge a transformer de Fourier (FTIR) :

111.2.3.2.1 Définition :
La FTIR, ou spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (Fourier Transform
Infrared Spectroscopy), est une technique analytique utilisée principalement pour obtenir le spectre

( 1
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infrarouge d'absorption ou d'émission d'un solide, d'un liquide ou d'un gaz. La spectroscopie
infrarouge permet d'identifier les différents types de liaisons chimiques présentes dans un
échantillon et d'analyser sa composition chimique.

111.2.3.2.2 Principe :

> Source de lumiere infrarouge: La technique utilise une source de lumiere infrarouge qui
traverse I'échantillon. Cette lumiére couvre une large gamme de longueurs d'onde infrarouges.

> Interférometre: L'interférométre de Michelson est utilisé pour moduler la lumiere
infrarouge. Il divise la lumiere en deux faisceaux, les recombine aprés avoir parcouru des trajets
optiques différents, et crée des interférences. Cela produit un signal appelé interférogramme, qui
contient I'information sur toutes les fréquences de la lumiére infrarouge émise par la source.

> Echantillon: Lorsque le faisceau infrarouge traverse I'‘échantillon, certaines longueurs
d'onde sont absorbées par les liaisons chimiques présentes dans I'échantillon. Cela modifie
I'intensité du faisceau infrarouge selon les fréquences spécifiques des vibrations moléculaires.

> Détecteur: Le faisceau modulé (aprés interaction avec I'échantillon) est ensuite capté par un
détecteur qui enregistre I'interférogramme.

> Transformée de Fourier: L'interférogramme est traité mathématiqguement par une
transformée de Fourier pour obtenir un spectre infrarouge, qui représente l'intensité d'absorption (ou
de transmission) en fonction de la longueur d'onde ou du nombre d'ondes.

I11.2.3.3 La Diffraction des Rayons X (DRX) :
111.2.3.3.1 Définition :

La diffraction des Rayons X (DRX) est une technique analytique utilisée pour déterminer la
structure cristalline des matériaux.

Elle repose sur le phénomene de diffraction , ou les rayons X , lorsqu’ils rencontrent un
réseau cristallin , sont déviés dans des directions spécifiques .

111.2.3.3.2 Principe :

Le principe de fonctionnement de la DRX est basé sur la loi de Bragg. Lorsque des rayons X
sont dirigés vers un cristal, ils sont diffusés par les plans atomiques du cristal. Les conditions pour
qu’une diffraction constructive se produise sont données par la loi de Bragg:

F-=a

rayons X, dd est la distance entre les plans atomiques, et 60 est I’angle de diffraction. En analysant
les angles et les intensités des pics diffractés , on peut déduire la structure du matériau .

I11.2.4 Matériel des analyse études[17] :
Etude sur la fibre de Luffa cylindrique en Inde :

> Les fibres de Luffa ont été collectées a Rourkela, Odisha, en Inde.
» Le noyau intérieur a été separé de celui extérieur.

> L'essence extérieure a été roulée pour créer une structure de tapis similaire aprés un lavage
complet avec de I'eau distillée et I'air seché pendant 72 heures a la température ambiante.

» Le noyau externe a été roulé sur un tapis rectangulaire de 140 mm x 100 mm pour
maintenir la méme épaisseur dans toutes les directions.
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» Ciba Geigy Ltd fournit la lysine (LY556) et le durcisseur (HY951), tandis que Mrk
Chemicals fournit les produits chimiques pour la modification de surface.

I11.2.5 Traitement chimique de la fibre de Luffa cylindrica :
I11.2.5.1 Traitement alcalin :

Avant le traitement alcalin, les fibres de Luffa ont été soigneusement lavées a I'eau fraiche.
Ensuite, les fibres de Luffa lavées ont été immergées dans une solution de NaOH a 5 % en aintenant
un rapport de trempage de 15:1 (p/p) pendant 4 heures a température ambiante avec agitation
continue. Ensuite, la solution alcaline a été évacuée et les fibres ont été correctement lavées a I'eau
courante fraiche pour éliminer toute trace de NaOH adhérant a la surface des fibres. Enfin, les fibres
ont été lavées avec de I'eau distillée contenant un peu d'acide acétique dilué, en maintenant un pH
de 7. Les fibres ont ensuite été séchees a l'air pendant 48 heures, suivies d'un séchage au four a
70°C pendant 6 heures [17].

I11.2.5.2 Traitement au chlorure de benzoyle :

Afin d'activer les groupes hydroxyle de la cellulose et de la lignine, les fibres ont été traitées
initialement avec une solution alcaline, c'est-a-dire suspendues dans une solution de NaOH a 10 %
pendant 1 heure, puis dans une solution de chlorure de benzoyle pendant 15 minutes avec agitation
continue. Ensuite, la solution a été évacuee et les fibres isolées ont été trempées dans de I'éthanol
pendant 1 heure afin d'éliminer le chlorure de benzoyle. Enfin, les fibres ont été correctement lavées
a I'eau fraiche et séchées a l'air libre, suivies d'un sechage au four & 70°C pendant 6 heures [17].

I11.2.5.3 Traitement au permanganate :

Les fibres prétraitées avec une solution de NaOH (concentration de 5 %) ont été trempées
dans une solution de KMnO4 a une concentration de 0,05 % avec de l'acétone pendant 1 minute.
Ensuite, la solution de KMnO4 a été évacuée et les fibres ont été séchees a l'air libre [17].

II1.2.6 Analyse 01 : ATG
111.2.6.1 L'analyse thermogravimétrique (ATG) :

L'analyse thermogravimétrique a été réealisée sur la fibre de Luffa cylindrica (a la fois traitée
et non traitée) en utilisant I'appareil Netzsch, Allemagne, STA449C/4/MFC/G, avec un taux de
chauffage de 10°C/min jusqu'a 600°C.

111.2.6.2 Résultats et discussion de I'analyse ATG

La stabilité thermique du composite renforcé de fibres naturelles dépend des constituants
chimiques (cellulose, hémicellulose et lignine) de la fibre. La dégradation thermique de la lignine,
de I'nemicellulose et de la cellulose se produit sur une gamme de températures, c'est-a-dire 160—
900°C, 220-315°C et 315-400°C, respectivement. Le processus est irréversible. La lignine se
décompose a un rythme plus lent par rapport aux autres composants de la lignocellulose. La courbe
TGA et la perte de poids a différentes températures des fibres de Luffa cylindrica non traitées et
traitées sont présentées dans la Figure 9 et le Tableau 111.3 Il est évident d'apres la figure et le
tableau que la stabilité thermique des fibres traitées chimiquement est supérieure a celle de la fibre
non traitée. La fibre traitée au KMnO4 montre une meilleure stabilité thermique. La premiére étape
de dégradation a été completée en dessous de 100°C avec une perte de poids de 7,32 a 9,7 %, ce qui
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peut étre da a I'évaporation de I'humidité presente dans les fibres. La prochaine étape de dégradation

commence a 264-278°C, ce qui peut étre dd

a la décomposition de I'némicellulose et de la liaison

glycosidique de la cellulose. Le taux maximum de décomposition se produit aux alentours de 313°C
pour les fibres non traitées ; cependant, il est déplacé a 337°C, 342°C et 360°C pour les fibres
traitées a l'alcali, au chlorure de benzoyle et au KMnO4. La décomposition thermique des fibres non
traitées et traitées a l'alcali est complétée a 417°C. Cependant, elle est déplacée a 429 et 435°C pour
les fibres traitées au KMnO4 et au chlorure de benzoyle. Globalement, la décomposition des
substances cellulosiques est l1égerement déplacée vers des températures plus élevées pour les fibres
traitées. L'augmentation de la stabilité thermique dans le matériau cellulosique peut étre due a
I'ordonnancement des chaines de cellulose conduisant a une stabilité thermique plus élevée.

120

100

Mass variation of fiber (%6)

20

p—Untreated

Alkali treated
" e KMINO4 treated

p=Benzoyl chloride treated

100 200

300 500 600
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Figure I11.11 : Analyse thermogravimétrique des fibres de Luffa cylindrica traitées et non

traitées.

Tableau IIL.3 : Perte de poids en pourcentage des fibres de Luffa non traitées et traitées a

différentes températures.

Tempémture| Alkah Benzoyl KMnQs
(*C) non traite traité chlonde traite
100 8.77 743 6.91 7.44
200 6.19 6.12 741 7.30
300 31.81 17.30 19.40 17.80
400 80.81 77.31 73.06 65.70
500 §7.38 97.06 9.1 96.82

I11.2.7 Analyse 02 : FTIR

111.2.7.1 La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) :
Le groupe fonctionnel des fibres de Luffa cylindrica, traitées et non traitées, a été déterminé
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en utilisant la spectroscopie FTIR. La mesure FTIR a été realisée a l'aide d'un spectrometre IR-
Prestige-21 avec une vitesse de balayage de 40 dans la plage des nombres d'onde de 400 a 4000
cm ! avec une résolution de 0,5 cm™!. De la poudre de KBr a été utilisée pour fabriquer des pastilles
pour une utilisation en analyse spectroscopique.

111.2.7.2 Résultats et discussion de I'analyse FTIR :

La comparaison des spectres FTIR pour les fibres de **Luffa cylindrica** avant et apres
modification chimique (traitement alcalin, chlorure de benzoyle et KMnO4) est présentée dans la
Figure 111.12, et les bandes possibles et leurs assignations sont présentées dans le Tableau I11.4.
Comme I'ont souligné Khan et al. les caractéristiques générales du spectre IR de la fibre naturelle
sont principalement dues a 'a-cellulose, aux hémicelluloses et a la lignine. En comparaison avec la
**|_uffa cylindrica** non traitée, les fibres traitées au moyen d'un alcalin, de chlorure de benzoyle
et de KMnO4 ont montré une réduction des spectres d'absorption en raison de la dissolution des
composés covalents non polaires tels que la cire, la graisse, etc... avec les traitements. L'effet est
plus significatif dans le cas du traitement au chlorure de benzoyle, car il s'agit d'un solvant non
polaire puissant qui dissout davantage de composés non polaires. Le groupe fonctionnel majeur de
la fibre de **Luffa cylindrica** reste le méme aprés modification chimique. Cependant une
réduction de I'intensité des pics et un Iéger décalage sont observés dans de nombreux cas. La bande
a 3464 cm™ correspond a 1'étirement O—H lié par des liaisons hydrogene qui est décalé a 3568 cm™
pour les fibres traitées au chlorure de benzoyle et au KMnO4, indiquant la participation du groupe
hydroxyle libre dans ces réactions chimiques. Le pic a 2922 cm™ correspond a 1'étirement C—H
saturé des groupes méthyléne et méthyle.26 Le pic a 2850,7 cm™! est présent dans les fibres non
traitées et traitées chimiquement, correspondant a I'étirement C—H de 1'aldéhyde. Le pic a 2360 cm™!
est assigne a I'étirement C—-O de l'acétyle ou de I'acide carboxylique, qui est décalé a 2358 cm™!
dans le cas des fibres traitées au chlorure de benzoyle et au KMnO4. Un pic a 1728 cm™* pour les
fibres non traitées correspond a I'étirement C=0 des groupes carboxyle et acétyle de
I'némicellulose. Celui-ci est décalé a 1732 cm™ pour le traitement alcalin, a 1734 cm™ pour le
chlorure de benzoyle et le KMnO4 et une réduction de l'intensité du pic est observée, probablement
en raison de la suppression du groupe acétyle présent dans I'hémicellulose. Le pic a 1539 cm™
assigne a I'étirement aromatique C=C est décalé a 1541 cm™ pour les fibres traitées au chlorure de
benzoyle et au KMnO4. Le pic autour de 1456 cm™ est assigné a la déformation CH3 (asymétrique)
dans la lignine. La bande d'intensité moyenne a 1192 cm™ correspondant a 1'étirement
antisymétrique du pont C-O dans le groupe acétyle xyléne présent dans les fibres non traitées est
décalée a 1193 cm™ pour le traitement au chlorure de benzoyle. Cependant elle disparait dans les
fibres traitees au KMnO4. Cela peut étre di a la suppression des groupes acétyles presents dans
I'hémicellulose.27 Le pic a 1047 cm™! est assigné a la déformation aromatique C—H dans le plan et a
la déformation C-O27 pour l'alcool primaire dans la lignine, se trouve de plus forte intensité pour
les fibres non traitées par rapport aux fibres traitées chimiquement. Le pic autour de 862 cm™
représente une déformation antisymétrique hors phase de I'anneau, qui est décalée a 866 cm™, 862
cm! et 873 cm™! pour les fibres traitées a l'alcalin, au chlorure de benzoyle et au KMnO4,
respectivement.
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Figure II1.12 : Spectres FTIR des fibres de Luffa cylindrica traitées et non traitées.

Tableau I11.4 : Données spectrales FTIR des fibres de luffa non traitées et traitées.

Numeéro d'onde Assianations possibles Non  Alcalin  Benzoylée  KMnO.
(cm™) g P traité traité traité traité

3564 Etirement O—H de la cellulose 3564 3564 3568 3568
2922 Etirement C—H saturé 2922 2922 2922 2922
2850 C-H de l'aldéhyde 2850 2850 2850 2850
2360 Etirement C-O d'acetyle ou 2360 2360 2358 2358

d'acide carboxylique
1728 Etirement C=0 d'acide 1728 1732 1734 1734

carboxylique
1681 C=0 de I'amide 1681 1683 1683 1683
1647 C=C de l'alcéne 1647 1652 1652 1652
1539 C=C aromatique 1539 1539 1541 1541
1456 Déformation CHs 1456 1456 1456 1456
1192 Etirement antisymétrigue C—-OR— 1192 ) 1193 i

C du pont
1047 Déformation C-H, C-O 1047 1047 1047 1047
862 Anneau antisymeétrique hors 862 366 862 873

phase

( |
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111.2.8 Analyse 03 : DRX

111.2.8.1 La diffraction des rayons X (DRX) :

La diffraction des rayons X a été réalisee pour évaluer la structure cristallographique de
matériaux semi-cristallins tels que la fibre de Luffa cylindrica et pour vérifier le changement de
caractere cristallin du matériau aprés des traitements chimiques. Une diffraction des rayons X
polyvalente Regaku Ultima IV utilisant une radiation CuKa (A 1,54) et un monochromateur en
graphite avec un courant de 40 mA et une tension de 40 mV a été utilisée avec une intensité de
diffraction dans la plage de 5 a 45° (plage d'angle 260).

111.2.8.2 Résultats et discussion de I'analyse DRX :

Les parois cellulaires des fibres végétales sont principalement constituées de cellulose,
d'’hémicellulose et de lignine. La cellulose se compose de régions amorphes et cristallines, tandis
que la lignine et I'némicellulose sont amorphes. Les diffractogrammes de rayons X des fibres de
Luffa cylindrica non traitées, traitées a l'alcali, traitées au chlorure de benzoyle et traitées au
KMnO4 sont présentés dans la Figure 8. On observe que le principal pic cristallin de chaque profil
apparait autour d'une valeur de 20 allant de 22,5° a 22,75°, ce qui représente le plan
cristallographique de la cellulose (002). Cependant, le pic amorphe (lam) de chaque profil apparait
a une valeur de 20 allant de 14,95° a 16,45°. Les indices de cristallinité des fibres traitées et non
traitées ont été calculés en utilisant I'équation suivante :

\[ Ic =\frac{l_{002} - I_{am}}{1_{002}} \]
ou ‘1002’ est l'intensité maximale de diffraction du pic du réseau (002) et ‘lam’ est l'intensité
de diffraction du matériau amorphe ou l'intensité est minimale.

Les diffractogrammes de rayons X montrent que I'intensité du plan cristallographique (002) et
du plan amorphe (am) a augmenté de maniere significative avec la modification chimique des
fibres, et les fibres traitées a I'alcali montrent l'intensité maximale. Les résultats sont résumés dans
le (Tableau I11.5). L'indice de cristallinité des fibres de Luffa cylindrica augmente avec les
traitements chimiques. L'indice de cristallinité le plus élevé est observé pour les fibres traitées a
I'alcali, suivies des fibres traitées au chlorure de benzoyle et au KMnO4. Cela pourrait étre dd a un
meilleur empaquetage et & la relaxation des contraintes de la cellulose suite a I'élimination des
constituants amorphes et de la pectine des fibres. Ray et al. ont également observé une
augmentation similaire lors de leurs travaux sur le traitement des fibres de jute a la soude caustique.
L'augmentation de la cristallinité par différents traitements chimiques pourrait améliorer les
propriétés mécaniques des composites renforcés de fibres traitées.
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Figure 111.13 : Diagramme de diffraction des rayons X (XRD) des fibres de Luffa cylindrica
non traitees et traitées.

Tableau I11.5 : Variation de l'indice cristallin et du pourcentage cristallin de la fibre de luffa non
traitée et traitée.

Traitement de Intensité Angle (28) Intensité Angle (28) Indice de

la fibre maximale {lam) alam maximale (1002) a 1002 cristallinite (CI)
MNon traité 40 678 15° 67 120 22.5° 0,39

Traité alcalin 40985 16,05° &1 300 226" 0,49

Benzoylé 38 836 16,45° 69 312 22,557 0,44

Traité au 39 696 14,95° 70 003 22,757 043

kMO,

111.2.9 Les analyses des matériaux composites :

I11.2.9.1 Influence de la modification chimique sur les propriétés
mécaniques :

La Figure I11.14 montre I'effet des différentes modifications chimiques des fibres de Luffa
cylindrica sur la résistance a la traction et a la flexion du composite. Il est clairement visible sur la
figure que tant la résistance a la traction que la résistance a la flexion du composite sont nettement
améliorées en raison de la modification chimique de la surface des fibres. On observe une
augmentation de 41 %, 59 % et 47 % de la résistance a la traction et une augmentation de 47 %, 68
% et 56 % de la résistance a la flexion pour les composites de fibres traitées a I'alcali, au chlorure de
benzoyle et au KMnO4 par rapport aux composites de fibres non traitées. La Figure I11.15 montre le
module de traction et de flexion des composites de fibres non traitées et traitées. D'aprés la figure, il
est clair que le module de traction et de flexion du composite augmente également en raison de la
modification chimique de la fibre. A partir de la Figure 111.16 on observe clairement que la
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modification chimique de la fibre a amélioré le CISL du composite époxy LC. La plus grande
amélioration du CISL a été observée pour le composite traité a l'alcali, soit environ 95 % de plus
que le composite de fibres non traitées. La Figure 111.16 montre la résistance aux chocs du
composite. La résistance aux chocs augmente d'environ 32 %, 49 % et 36 % pour les composites
renforcés de fibres traitées a l'alcali, au chlorure de benzoyl et au KMnO4 par rapport au composite
de fibres non traitées. Cette amélioration de toutes les propriétés mécaniques est due a la création
d'une surface de fibre rugueuse avec I'élimination des impuretés naturelles et artificielles, et a la
fibrillation de la fibre qui facilite I'ancrage mécanique entre la fibre et la matrice. En comparant les
propriétés de tous les composites de fibres traitées, on constate que le composite de fibres traitées
au chlorure de benzoyl donne les meilleurs résultats. Nair et al., Fiore et al. et Kushwaha et al. ont
également rapporté des observations similaires lorsqu'ils travaillaient respectivement avec des fibres
de sisal benzoylées, des fibres de kenaf traitées a I'alcali et des fibres de bambou traitées au KMnO4
[17].
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Figure I11.14 : Propriétés en traction et en flexion du composite époxy a fibres de luffa non
traitées et traitées
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Figure II1.15 : Module de tension et de flexuration de fibre époxy composite Luffa non
traitée et traite.
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Figure II1.16 : ILSS et résistance a I'impact du composite de fibre époxy Luffa non traite et
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Concluions Général

L’¢étude bibliographique dans notre recherche me permet d’acquérir un ensemble
desconnaissances de concepts sur la fibre luffa et sonndmes, structure chimique, réparation
géographique, son domaine d’application et nomenclature.Quant a la partie pratique, nous
avonsune étude sur les renforcements polyméreavec des fibres végétales de luffa par
traitementchimique.

L’utilisation des fibres végétales dans une matricethermoplastique ou thermodurcissable
est une technique déa utilisée et industrialiséenotamment dans 1’automobile (panneaux
intérieurs, garnitures de toit, planchers de camionsetc.), la construction (profilés de portes et de
fenétres, clotures, bardages etc.).

L'objectif du traitement chimique est déliminer les impuretés et d'améliorer l'adhérence
entre les fibres et la matrice, produisant ainsi des matériaux composites aux propriétés
mécaniques et physiques supérieures. L'intégration des fibres végétales traitées dans les
matériaux composites non seulement améliore les performances, mais contribue également a la
durabilité environnementale en utilisant des ressources renouvelables et en reduisant la
dépendance aux matériaux pétroliers.

Ainsi, il est évident que limportance et l'objectif du traitement chimique des fibres
végétales vont au-dela de I'amélioration des propriétés mécaniques pour inclure également les
aspects environnementaux et économiques. En poursuivant la recherche et le developpement
dans ce domaine, nous pouvons réaliser des progrés significatifs dans I'amélioration des
performances des matériaux composites et contribuer a la construction d'un avenir plus durable
et efficace.



