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Résumé

Le développement des matériaux composites renforcés de fibres végétales a été encouragé
par leur impact économique et écologique. En effet, la composition naturelle de ces fibres
leur permet de favoriser une industrie durable. Les matériaux composites de ce type sont
principalement utilisés dans les industries de la construction, du transport et de I'emballage.
Ses propriétés mécaniques sont proches de celles des matériaux composites a base de
fibres de verre, en plus de cela, sa densité est plus légere et son colt est moindre.
L'utilisation de cette fibre végétale particuliére nécessite des traitements mécaniques et
chimiques pour I'extraire et améliorer son adhésion a la matrice. Le développement des
matériaux composites renforcés de fibres végétales est encourage par leur impact
économique et écologique.

En effet, la composition naturelle de ces fibres leur permet de favoriser une industrie
durable. Les matériaux composites de ce type sont principalement utilisés dans les
industries de la construction, du transport et de I'emballage. Ses propriétés mécaniques sont
proches de celles des matériaux composites a base de fibres de verre, en plus de cela, sa
densité est plus légere et son colt est moindre. L'utilisation de cette fibre végétale
particuliére nécessite des traitements mécaniques et chimiques pour I'extraire et améliorer

son adhésion a la matrice.

Mots clés

Matériaux composites, fibres végétales, propriétés mécaniques, matrice, polymeére, renfort,

polypropyléene.
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Abstract :

The development of composite materials reinforced with vegetable fibers has been encouraged by their economic
and ecological impact. Indeed, the natural composition of these fibers allows them to promote a sustainable
industry. Composite materials of this type are mainly used in the construction, transport and packaging industries.
Its mechanical properties are close to those of composite materials based on glass fibers, in addition to that, its
density is lighter and its cost is lower. The use of this particular plant fiber requires mechanical and chemical
treatments to extract it and improve its adhesion to the matrix.

The development of composite materials reinforced with vegetable fibers is encouraged by their economic and

ecological impact.

Indeed, the natural composition of these fibers allows them to promote a sustainable industry. Composite materials
of this type are mainly used in the construction, transport and packaging industries. Its mechanical properties are
close to those of composite materials based on glass fibers, in addition to that, its density is lighter and its cost is
lower. The use of this particular plant fiber requires mechanical and chemical treatments to extract it and improve its

adhesion to the matrix.

Key words: Composite materials, plant fibers, mechanical properties, matrix, polymer, reinforcement,
polypropylene.
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Introduction :

Les matériaux composites ne cessent d’évoluer vers des produits qui combinent de bonnes performances
d’utilisation a moindre colt d’élaboration. De plus, dans un souci de protection de I’environnement et de
la santé publique, les composites tendent a intégrer un caractere écologique d’ou les matieres qui entrent
dans leur mise en ceuvre sont de plus en plus couramment recyclées ou biodégradables. L’utilisation de
renfort naturel dans les matériaux composites permet aujourd’hui d’obtenir un matériau avec de bonnes
propriétés selon 1’usage prédestiné. Différents types de renforts naturels sont utilisés sous forme de fibres
dans les matrices polymeres. En pratique, plusieurs facteurs influencant les propriétés mécaniques des
composites a fibres naturelles ; essentiellement la morphologie des particules, leur dispersion ainsi que la
qualité de I’interface. Le paramétre prédominant en termes de propriétés mécaniques est 1’interaction
renfort/matrice. Une bonne adhésion doit exister a I’interface pour que le transfert des charges entre la
matrice et le renfort soit efficace et obtenir ainsi des composites avec de bonnes propriétés mécaniques
(résistance, rigidité...). Ce dernier point est particulierement délicat pour les renforts naturels, car ils
présentent une polarité élevée. Ce qui rend ces renforts peu compatibles avec la plupart des polymeéres
thermoplastiques hydrophobes, tels que les polyoléfines (polyéthyléne, polypropylene, polystyréne...)
utilisés traditionnellement, et qui présentent le plus souvent un caractére apolaire. Afin de réduire I’effet
de I’incompatibilité entre le renfort et la matrice, la modification de la surface des fibres vegétales est
généralement nécessaire. Cette modification contribue a améliorer 1’adhésion entre les deux constituants
du composite et réduire ainsi 1’absorption d’humidité.

Parmi les fibres naturelles, les fibres d’alfa attirent de plus en plus I’attention des chercheurs. En
effet, un des avantages des fibres d’alfa est son abondance. En Algérie I’ Alfa s’étale sur une superficie de
4.000.000 ha. On peut les trouver également au Maroc (3.186.000 ha), en Tunisie (600.000 ha), en Lybie
(350.000 ha) et en Espagne (300.000 ha) [1].

Dans cette these de master nous nous intéressons a 1’utilisation des fibres extraites de la plante Alfa et les
grignons d’olive comme renfort naturel. L’objectif de ce travail de recherche est 1’élaboration et la
caractérisation de nouveaux matériaux composites a base de I’époxy et de polystyréne, et faire la

comparaison entre les deux composite

Enfin, nous terminons par une conclusion géneérale qui synthétise 1’ensemble des résultats obtenus.
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Chapitre | : Géneralités sur les
fibres naturelles, les polymeres et
les matéeriaux composites
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Chapitre | : Généralites sur les fibres naturelles, les polyméres et les matériaux composites

.1 . Matériaux composites
1.2.Définition

Un matériau composite peut étre défini comme I’assemblage de deux ou plusieurs
matériaux, 1’assemblage final ayant des propriétés supérieures aux propriétés de chacun des
matériaux constitutifs. Les matériaux ainsi obtenus sont tres hétérogénes et souvent
anisotropes. La nature de la matrice et du renfort, la forme et la proportion du renfort, la
qualité de I’interface et le procédé de production utilisé sont autant de parameétres qui peuvent
influencer les propriétés du matériau composite [2].

Figure 1.1: Matériau composite [3].

1.3 Propriétés des matériaux composites

a) Les propriétés de matériau composite résultent de:

> les propriétés des composants.
> ladistribution géométrique.
» leurs interactions.

b) Ladistribution d’un MC est spécifiee par:

» Nature des composants et propriétés intrinséques;
» Geométrique des renforts;
» Nature de I’interface matrice-renfort.

¢) la géométrie du renfort est caractérisée par:

> laforme;

> lataille;

> la concentration;
>

I’orientation.

12



Les composites ne cessent de progresser dans les performances que dans les caractéristiques
specifiques adaptées a I’usage prévu.

1.4. Classification des matériaux composites

Les composites peuvent étre classés suivant la forme des composants ou suivant leurs

natures.

1.4.1. Classement suivant la morphologie

D’aprés la forme suivant laquelle se présente le renfort ou la matrice, on peut classer

les composites en : [4, 5]

v’ composites a particules;

v’ composites a fibres courtes;

composites a fibres longues, stratifiés;

v
v’ composites alvéolaires ou squelettes;
v

lamifiés.

1.4.2. Classement suivant la nature des constituants

Selon la nature de la matrice, les matériaux composites sont classés suivant des
composites a matrice organique, a matrice métallique ou a matrice minérale. Divers renforts

sont associés a ces matrices [4, 5].

Le tableau ci-dessous regroupe les principaux domaines d’application de ces composites

selon les différentes matrices et leurs constituants.

Tableau. 1.1: Exenples de matériaux composites, pris au sens large [3].

Composites

Consrituants

Domaines d’application

1. Composites a matrices
orgariiques

Papier. carton

Panneaux de particules
Pannecaux de fibres
Toiles enduites
Matériaux d’étanchéité
Pnecumatiques
Stratifiés

Plastiques renforcés

Résine/ charges/fibres cellulosiques

Résine/ copeaux de bois
Résine/ fibres de bois

Résine souples/ tissus
Elastomeres/ bitume/textiles
Caoutchouc/ toile / acier
Résine / charges/ fibres de verre
de carbone. etc....

Résine/ micro spheres

Imprimerie. emballage. etc

Menuiserie

Batiment

Sports. batiment
Toiture. terrasse. etc..
Automobile

Domaines multiples

2. Composites c maitrice
minérale

Béton
Composite carbone-carbone

Composite céramique

Ciment/ sable / granulats
Carbone / fibres de carbone

C¢éramique/ fibres de céramique

Génie civil

Aviation. espace. Sports.
biomedicine. etc...

Piéces thermo-mécaniques

3. Composites c& matrice

Aluminium / fibres de bore

métallique Aluminium / fibres de carbone Espace
4. Sandwiches Metaux. stratifiés. etc..
Peaux Mousses. nids d’abeilles. balsa. Domaines multiples
Ames plastiques renforcés. etc..
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1.5. La constitution des matériaux composites

En général les constituants principaux d’un matériau composite sont: la matrice, le

renfort et I’interface. Dans certains cas des charges et des additifs peuvent étre utilisés.

>

Le renfort est une sorte de squelette, qui assure la tenue mécanique (résistance a la
traction et rigidité). Il est en général de nature filamentaire mais il pourrait étre de
nature particulaire.

La matrice est composée d'une résine thermodurcissable ou thermoplastique. Elle lie
les renforts, les protége contre les agressions extérieures et donne la forme au produit

réalisé.

L'interface assure la compatibilité renfort-matrice, transféere les efforts de la matrice au
renfort et doit étre adaptée aux propriétés visées a I’aide d’une image.
Les “’charges’ qui sont des ajouts appropriés servent a diminuer les codts, elles

conférent aussi aux matériaux des propriétés particulieres ou complémentaires.

Les additifs spécifiques peuvent é&tre soit catalyseur, soit accélérateur de

polymérisation, soit colorant ou encore agent de décollage.

1.5.1 Les Matrices

Les matrices ont essentiellement pour réle de transférer les contraintes apportées sur

le matériau aux fibres, de les protéger contre les agressions extérieures et donnent

La forme du matériau. Elles doivent étre en outre assez déformables et présenter une certaine

compatibilité avec le renfort. Ainsi, pour pouvoir apporter aux matériaux composites des

propriétés mécaniques élevées, elles doivent posséder des masses volumiques faibles.

Il existe plusieurs types de résines classées en deux grandes familles: les thermoplastiques et

les thermodurcissables. Une nouvelle classe de résines, ayant les propriétés des deux

précédentes familles, a vu le jour, il s’agit des thermostables.

14



1 .5.2 Lesrenforts

Le but des renforts dans les matériaux composites est essentiellement
d’accroitre leurs propriétés mécaniques (rigidité, résistance a la rupture, dureté, etc.)
et d’améliorer des propriétés physiques, tels les comportements au feu et
a Dl’abrasion, la tenue en température (conservation des caractéristiques

mécaniques a haute température) ou les propriétés thermiques.

Outre les propriétés mécaniques elevées qu’ils procurent, les caractéristiques
recherchées dans les renforts sont une masse volumique faible une compatibilité avec

Les matrices et une facilité de mise en ceuvre.

Les renforts peuvent provenir d’origines diverses (animale, végétale, synthétique...etc.).
Parmi ces renforts que contient un matériau composite, on distingue les fibres (les plus
souvent employées), les particules (comme SiC, TiC, AI203...), les billes pleines ou
creuses, les fibrilles, les écailles, les whiskers...etc. Ce renfort est un élément nécessaire

a la constitution du composite [6].

Renfort
I
! v
Organiques Minéraux
| |
v v ' '
Artificiels Végétaux Céramiques Métalliques
Polys- Aramides || Bois Coton Verre Carbone Bore
ters Papier

Figure 1.2: Différents types de renforts

1.6 Les résines époxy.
1.6.1 Définition :

Elles sont préférentiellement utilisées pour les composites hautes performances. Elles
15




possédent d’excellentes propriétés mécaniques, thermiques (130 a 180°C) et un bon
comportement chimique.
Par contre elles sont sensibles a I’humidité ainsi qu’aux rayons UV et ont un codt encore

tres élevé.

n

Figure 1.3Epoxy (polymére)

1.6.2 Propriétés de la résine époxy :

Les résines époxy comprennent généralement quatre ingrédients principaux : une résine monomere, un
durcisseur, un accélérateur et un plastifiant. Les époxys sont fabriqués selon une formulation
standardisée. Pourtant, les propriétés de la résine durcie, a savoir la dureté et la flexibilité, peuvent étre

adaptées aux applications individuelles en ajustant les ratios d'ingrédients ajoutés.

Lorsqu'elles sont correctement durcies, les résines époxy offrent un certain nombre de caractéristiques
souhaitables, notamment :
«  Résistance aux produits chimiques, en particulier aux environnements alcalins

« Résistance a la chaleur

« Adhésion a une variété de substrats

« Résistance élevée a la traction, a la compression et a la flexion

 Faible retrait pendant le durcissement

« Hautes propriétés d'isolation électrique et de rétention

» Résistance a la corrosion

« Durcit sous une large gamme de températures

« Résistance a la fatigue

16



1.7. Les fibres naturelles

1.7.1 Définition :

Ces derniéres annees, I’utilisation des fibres naturelles dans I’industrie de production des
matériaux composites est trés frequente. Cela est di a leurs avantages concurrentiels ; tels
que : la biodégradabilité, la légéreté, faible colt de production, bonnes propriétés mécaniques.
Les fibres naturelles sont classées selon leurs natures en trois catégories : végetales, animales

et minérales ; comme illustré sur la figurel.2.

Fibres naturelles

Animales Végétales Minérales
Mouton Alpaga Sécrétions Graines || Libérienne Tiges Feuilles Fruits
Laine ‘ Poils Soie (zoton Jute Blé Abica ‘ noix de coco ‘ ’Amiante l
Kapok Lin Riz Banino
Chanvre Alfa Mais

Figure 1.4: Différents types de fibres naturelles [7].

1.7.2 Application des fibres naturelles

Les fibres naturelles, en particulier les fibres végétales sont trés fréquentes dans notre
quotidien ; notamment dans les textiles, les cordes, les toiles et les papiers. Actuellement,
avec I’intérét croissant pour les produits respectueux de I’environnement, les fibres naturelles
ont réussi a occuper une place importante en tant que renfort dans les composites [8, 9, 10].
Tout d’abord, ces fibres trouvent une gamme d’utilisation trés importante dans le domaine
automobile et batiment. Les domaines d’applications et parts de marché des composites a

fibres naturelles sont présentés dans le tableaul.l.
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Tableau 1.2 Domaines d’applications et parts de marché des composites a fibres naturelles

11].

Domaine d’applicatiE)n ] Part de marché
Batiment 30%
Industrie automobile 25%
Equipements industriels 10%
Electronique 9%
Sport 8%
Construction navale et industrie de 1’acier 6%
Geénie électrique 6%
Industrie de I’aviation et 1’espace 3%
Médecine 1%
Chemins de fer 1%
éoliennes 1%

1.7.3 Structure et composition d’une fibre végétale

Les propriétés d’une fibre végétale sont directement liées & sa composition en polyméres
naturels. Les constituants chimiques de cette fibre peuvent étre subdivisés en deux groupes de

substances :

o Les substances macromoléculaires constitutives de la paroi cellulaire sont largement
majoritaires. Il s’agit de la cellulose, des hémicelluloses et des lignines qui forment
une structure dont la séparation nécessite de puissants traitements chimiques.

o Les substances de faible masse molaire sont plus spécifiques a certaines espéces. |l

s’agit des substances extractibles ou extraits.

Chaque fibre se présente comme un bio composite multicouche dont la lignine joue le réle

d’une matrice enrobant I’élément structurant le plus rigide qui est la cellulose (figure 1.3)
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I _eos molecules de suscre

-
Figure 1. 5 : Représentation schématique de la hiérarchie structurale dans une fibre végétale
[12].

La composition des fibres végétales varie selon leurs origines botaniques, les conditions

climatiques, la maturité et le mode d’extraction [13] (Tableau 1.2).

Tableau 1.3: Composition chimique de quelques fibres végétales [14-15].

Fibres Cellulose (%) | Hémicellulose(%0) | Pectine (%) | Lignine

(%)

Genét d’Espagne 44,5 16,3 13,3 18,5
Jute 70 14 2 18
Cotton 93 3 3 1
Lin 71 19 1 2
Ramie 75 15 2 1
Sisal 73 13 1 7
Alfa 45 24 - 24

1.7.4 Cellulose

La cellulose est I'élément important de la masse végétale. D'un point de vue chimique, la
cellulose est un homopolymere constitué de longues chaines linéaires dont le motif de base est
le glucose CsH110s (Figure 1.4). La cellulose contient des parties cristallines ordonnées et des
parties amorphes désordonnées. La cellulose est fortement hydrophile et insoluble
dans la plupart des solvants mais en méme temps elle est sensible a 1’hydrolyse acide ce qui

conduit a des sucres solubles dans I’eau [16].
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Figure 1.6 : Molécule de la cellulose (n répétitions du glucose) [17].

1.7.5Hémicellulose:
L' hémicellulose se trouve sur toutes les parois des fibres. Elle est amorphe, avec un poids
moléculaire faible par rapport a la cellulose. C'est le constituant responsable de I'élasticité des
fibres ; et qui permet aux parois de s'allonger pendant la croissance [18]. Elle est composée de
sucres tels que: arabinose, xylose, glucose, galactose, mannose, et d'acides uroniques [19]. La

structure chimique de I'némicellulose est présentée sur la figure 1.5.

(OOH

g 0 i

G

Figure 1.7: Structure chimique de I’hémicellulose
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1.7.6 Lignine:

Les lignines représentent entre 15 et 35% de la masse séche des matériaux lignocellulosiques.
Ce sont les substances polyphénoliques les plus présentes chez les végétaux [20.21]. La
lignine est un peu sensible aux attaques biologique et responsable de la rigidité et de la dureté
des bois et des plantes. Elle protége les végétaux contre certaines attaques parasitaires [22]. La

structure chimique de la lignine est illustrée sur la figurel.6.

1
H3zCO H?‘—O

S —
S - B H>COH
1
<E
s ST
Hq HyCO SET HCOH
O ) B,com
1
B3O S IC‘H H:CIOH OCH;
HCOX <H o
HCOE
HoCOH
I
O ICH HiCO OCH;
c o

Figure 1.8 : Structure chimique de la lignine

1.7.7 Pectine:
La pectine est un polysaccharide acide dont la chaine principale est composée de monomeéres
d'acide uronique. Elle fournit la flexibilité a la plante [23]. La pectine est le composé le plus
hydrophile dans les fibres végétales ; di aux groupements d'acide carboxylique [24]. La figure

1.7 montre la structure chimique de la pectine.

Acide uronique

Figure 1.9: Structure d’une chaine d’acide uronique [17].
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1.7.8 Les extractibles :

Les extractibles contiennent plusieurs substances chimiques différentes comme les graisses.
Ce sont des molécules de faible masse molaire. Ils représentent 2 a 5 % de la masse séche.

Les extractibles ont pour réle des attaques contre les insectes.

1.8 Présentation de la fibre d’alfa :

1.8.1 Généralité sur la fibre d’alfa :

L'Alfa, Stipa tenacissima L en latin. (Figure 1.8) est une herbe vivace, elle se présente en
touffes denses, a feuilles longues d'environ 1.2m. Elle pousse dans les régions semi arides et
arides, elle délimite le désert. Elle se trouve en Afrique du Nord (I'Algérie, le Maroc, la

Tunisie et la Libye) et en Europe du Sud (I'Espagne et I'ltalie) [25].

-
>

de la fibre alfa.

|

Figure 1.10: Ima

« Mdre » est récoltée manuellement sur la période juillet-novembre. Chaque année la quantité
d’Alfa poussant diminue a cause d’actions humaines telles que 1’exploitation irrationnelle, le
surpaturage, les incendies...etc. L’Alfa n’a pas besoin d’insecticides ni de pesticides nuisibles
a I’environnement et elle consomme trés peu d’eau. La fibre d’alfa comme toutes fibres
végétales est un matériau composite a base d’hémicellulose et de lignine renforcé par
cellulose. Plusieurs chercheurs ont étudié cette plante a savoir sa composition chimique. Le
taux de chaque composant varie selon la source de provenance, comme indiqué dans le
tableau 1.3:
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Tableau 1.4: Composition de la fibre d’alfa [26.27.28.29].

Cellulose] Lignine | Hémicellulose/| Cendres| Cires | Silica | Autres
(%) (%) Pectines (%) (%) (%) (%) (%)
Akchiche et 43,81 18,76 28,4 4,66 - 1,76 2,61
ses
collaborateurs
[26]
Paiva et ses 45 23 25 2 5 - -
collaborateurs
[27]
Brahim et ses 45 24 24 2 5 - -
collaborateurs
[28]
Bouiri et ses 47,63 17,71 22,15 5,12 - - 7,39
collaborateurs
[29]

1.8.2 Applications:

Les domaines d’application de 1’ Alfa sont diversifiés et multiples, ils sont classés comme

suit :

7

% Lestiges d’alfa:

= Les applications artisanales comme des paniers, des tapis, des plateaux, des

paillassons... (figure 1.9)

Figure 1.11: Des exemples d'artisanat Alfatiere (des paniers, des paillassons, des
espadrilles...)
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= Comme nourriture pour les animaux sauvages (gazelle, lievres) et pour le bétail
(moutons, chameaux, beeufs...).

= Comme combustibles en raison de pouvoir calorifique supérieur de I’ Alfa [30].

% Les fibres d’alfa:

= |a pate & papier représente le domaine qui utilise le plus de fibres d’alfa (la Société
Nationale de Cellulose et de Papier Alfa (SNCPA — Tunisie) produit 25.000 tonnes
de papier et 12.000 tonnes de péate par an (Figure 1.10) [31]. Cette pate sert a la
fabrication du papier cigarette, du papier filtre et du papier condensateur

(diélectrique) et a la préparation des billets des banques..

= Les fibres d’alfa non tissés sont utilisées comme couche de renfort pour des
emboitures dans le domaine orthopédique [32]. L’ Alfa est souvent mélangé avec des
fibres synthétiques comme le polypropylene (PP), ou avec des fibres naturelles
comme la laine.

= Comme renfort de matrices polymére tels que : le polypropyléne [33], le polyester

[34], le poly (chlorure de vinyle) [35], 1’époxy [36].. .etc.

L’utilisation des fibres naturelles est de plus en plus fréquente de nos jours afin d’avoir des
matériaux composites biodégradables de bonnes propriétés mécaniques et avec moins

d’impact sur I’environnement.

Figure 1.121llustrations de la pate d'Alfa commercialisée par la SNCPA.
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1.8.3 Propriétés mécaniques des fibres d’alfa:

Les propriétés mécaniques des fibres d’alfa ont été étudiees par plusieurs auteurs avec un
essai de traction sur les fibres individuelles extraites des feuilles (tableau 1.4). Pour les
fragments de feuilles d’alfa papetiéres avec un diametre entre 50 a 200 um, qui sont obtenus
apres une série d’extractions mécaniques, chimiques et enzymatiques, ont une résistance a la
traction de 45-1669 MPa et un module d’Young de 2,2 a 75 GPa [37, 38], D’autres auteurs
ont mesuré les propriétés mécaniques des fibres elémentaires, dans une gamme de 10 & 30
pm, dont le module d’Young est de 19-71 GPa et la résistance a la traction de 245 — 1500
MPa[39].

Tableau 1.5: Propriétés mécaniques de la fibre d’alfa selon la litterature [38].

Dallel [37] Hanana et ses Brahim et ses
collaborateurs collaborateurs [39]
[38]
Diametre moy (um) - 24,34 £8,6 -
Module d’Young 8+ 2,7 58 + 17 21,5
(GPa)
Résistance a la 75 £ 24,09 1327 £342 247
Traction max
Elongation a 2,8 +2 2,4+0,6 1,96
la rupture
(%)
Processus Mécanique Rouissage Chimique
d’extraction chimique mécanique
enzymatique chimique
enzymatique
Application Textile Composite Composite
spécifique




1.9 Grignon d’olive :

De nombreux vegetaux produisent des fibres qui peuvent étre mises a profit
pour fabrique des isolants efficaces et naturels.

Figure 1.12 olive dans la nature

1.9.1. L’olivier et I’environnement :

La culture de I’olivier peu voir des impacts positif/ou négatifs sur 1’environnement

(air, eau, sol et animaux).

L’ implantation de 1’olivier favorise 1’oxygénation de 1’air, la conservation de la fertilité du
sole lutte contre 1’érosion bien que les effet spositifssoien nombreux, 1’activité oléico

I’engendre des margines et des résidus nocifs pour la nature.

L’industrie oléico I’engendré, en plus de I’huile comme produit principal, de grandes
quantités de sous-produits. Ainsi 100Kg d’olive produisent en moyenne 35Kg de grignon
d’olivettes 100L de margine. [40]

En effet, le grignon d’olive généré par le procédé d’extraction de 1’huile d’olive, constitue
une véritable menace pour I’environnement écologique. Bien que son utilisation soitmultiple,

comme alimentation des chaudieres, chauffer les maisons,

26



Combustible, mais la grande majorité est rejeté dans le milieu et constitue de sérieux
probléme sa travers leurs contenus nocifs riche en polyphénols, qui sont des
composésdifficilement biodégradables.

Toutefois, de leurs caractere ligno-cellulosique, les grignons d’olives sous formes
de farine pourraient trouver application comme charge dans les matériaux composites.

1.9.2. Définition du Grignon d’olive :

Les grignons d’olives sont les résidus solides issus de la premiére pression ou
centrifugation , constitués de pulpes et de noyaux d’olives[41]

1.9.3. Type des grignons d’olive :

Selon le traitement subit, les grignons se divisent:

o Grignon brut: C’est le résidu de 1’extraction de I’huile d’olive entiére. Ses teneurs
relativementélevée se noyau et en huile favorisent on altération rapide lorsqu’il est laissé a
I’air libre [40]

o Grignon épuisé: C’est le résidu obtenu aprés dés huilage du grignon brut par
solvant ,I’hexane généralement. [40]

o Grignon par tellement dénoyauté: 1l résulte de la séparation partielle des débris de noyau de la
pulpe par tamisage ou ventilation.

Il est dit «gras» si son huile n’est pas extraite par solvant.
Il est dit «de graissé ou épuisé» si son huile est extraite par solvant.

1.9.4. Le grignon comme ingrédient des matériaux de construction :

Divers ses méthodes de traitement sont utilisées pour tenter de diminuer I’impact des
déchets d’olive sur I’environnement ,plusieurs travaux de recherche son axés sur
I’extraction de 1’hémicellulose (plus particulierement les xylenes) pour étre exploité par
la suite dans le Domain pharmaceutiques (produit cosmétique et autres) ,d’autres
travaux sur I’extraction de lignine pour 1’incorporer dans des polymeres en raison desa
haute résistance thermique.[42.43]

Mais, peu de travaux de rechercheront été réalisés dans le domaine de la valorisation du
grignon d’olive comme charge végétale dans les matériaux composites.

Il se peut que 1’avenir du batiment soit lié aux grignons d’olive, en effet la
réutilisation des grignons d’olive en tant que matiere premiere dans 1’industrie du
batiment, permet non seulement de réduire les déchets issus de I’industrie oléicole, mais
aussi de compenser le colt des matieres premiéres. Il s’agit également d’un moyen
écologique et durable de valoriser les déchets toute en préservant les ressources
naturelles.
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= Moule ouvert

Contact Sous vide

projection Injection thermodurcissable/polymére

1. fibres courtes -~  probléme
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gérer
. fibres longues - compression

thermodurcissable

Figure 1.14: Schéma représentatif des différentes techniques de mise en ceuvre

‘ FORMAGE PAR MOULAGE ’-
[ ] =]

Imprégnation (mélange)

wwsc en place du mélange sur "outillage

\

& démoulage »

Figure 1.15: Les étapes de formage d’un composite par la méthode de moulage

1.10 Procedes de mise en ceuvre
Trois opérations sont indispensables:

v Imprégnation du renfort par le systéme résineux.
v Mise en forme a la géométrie de la piéce.
v Durcissement du systéme:

- soit par polycondensation et réticulation pour les matrices
thermodurcissables,soit par simple refroidissement pour les matiéres
thermoplastiques
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Il existe différentes techniques mais la plus utilisée est par moulage:

1. Moulage au contact
Technologie de réalisation de piéces prototypes ou de simulation. Le principe consiste a
imprégner manuellement les renforts disposes dans un moule. C'est peu onéreux et des pieces de

formes quelconques peuvent étre réalisées mais a cadence tres faible.

2. Moulage par projection simultanée

Technologie similaire mais les fibres coupées sont projetées au pistolet.

3. Injection thermodurcissable BMC(BulkMolding Compound ou pré imprégné en vrac).
Procédeé discontinu haute pression (100 bars). Alimentation et dosage du

Compound, Injection-pression, maintien et polymérisation, puis éjection.

Les avantages sont: réalisation de grandes séries, faible colt matiére, peu de finition, temps de

cycle.

Les limites sont: le taux et la longueur des renforts et les propriétés mécaniques du composite

obtenu.

4. Compression thermodurcissable SMC

(SheetMolding Compound ou pré imprégnés en feuilles). Le principe consiste a déposer des
feuilles de pré imprégnées dans un contre moule chauffé, de comprimer le matériau avec un
moule chauffé, polymérisation puis éjection de la piéce.

Avantages: colt de matiere, propriétés mécaniques et thermiques.

Les limites sont I'aspect, le dimensionnement des presses et la finition.

5. Pultrusion

Utilisation pour les composites hautes performances industrielles. Le principe est: tirage, mise
en forme et polymérisation de fibres continues imprégnées.
Les avantages sont la production en continu, possibilité de réaliser des sections trés
complexes, et d'avoir un taux de renfort élevé.

Les limites sont la lenteur du procédé, uniquement des profilés droits a section constante.

6. Enroulement filamentaire (ou bobinage):

Technologie pour les HP. Le principe consiste en un enroulement sous tension sur un mandrin
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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 reéaliser des pieces de grandes dimensions avec des surfaces internes lisses.

Les limites sont que les formes sont uniquement convexes et les investissements importants.

1.11 Comportement mécaniques des composites :

Afin de caractériser le comportement mécanique d'un ou de plusieurs matériaux
soumis a des forces extérieures qui engendrent des contraintes et des déformations, on a
recours a un certain nombre d'essais mécaniques.

Ces essais mécaniques doivent mettre en jeu des états de contrainte simples et connus,
d’interprétation facile et non équivoque. De plus ils doivent étre reproductibles. C’est pourquoi
des organismes nationaux et internationaux normalisent ces essais (AFNOR, 1SO, CEN) [44].

La normalisation des essais porte sur:

- la géométrie de 1’éprouvette (une éprouvette est une piece de dimensions normalisées utilisée
lors d'essais mécaniques visant a déterminer le comportement du matériau soumis a différents
efforts mécaniques comme la traction, la torsion, la flexion...etc.).

- la préparation de cette éprouvette,

- les machines d’essai et leur étalonnage,

- les techniques expérimentales mises en ceuvre,

- le dépouillement et la présentation des données. On :

Les essais peu liés au temps (dans lesquels la déformation provoquée est peu liée a la durée
d’application de la force):
- L'essai de traction, de compression ou de flexion, détermine l'aptitude a la déformation d'un
matériau soumis a un effort progressif.
- L'essai de dureté fournit des renseignements sur la résistance a la pénétration d'une
piéce dure soumise a un effort constant
- L'essai de résilience caractérise la résistance au choc.
> Les essais fortement liés au temps (dans lesquels la déformation provoquée dépend de
ladurée d’application de la force):
- L'essai de fatigue étudie le comportement du matériau vis a vis de sollicitations
alternées bien inférieures a la contrainte nécessaire pour le rompre.
- L'essai de fluage mesure la deformation, en fonction du temps, du matériau sous charge

constante.
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Chapitre 11 : Matériaux Et Techniques Expérimentales

I11.1 Introduction

Ce chapitre présente I’ensemble des techniques et méthodes misent en ceuvre pour la
caractérisation des fibres et les composites élaborés. Nous avons décrit le protocole
expérimental que nous avons suivi au cours de ce travail. Tout d’abord nous avons présente
les matériaux utilisés dans 1’¢élaboration de composites biodégradables a matrice époxyde
chargées de fibres naturelle Alfa et a matrice polystyréne (PS) chargées de poudre de

grignions d’olive

11.2 Matériaux utilisés

Il .2.1 Matrices

Les polymeres utilisés dans cette étude sont 1’époxy avec durcisseur et le polyester

»

DURCISSEU!

EPOXY

RESINE EPO

THIXOTROPEE
o Baose

-~

MARINE IMPACT
Boren A Gerbaeit « 21 oy Prat
N8 VANNES . T My X 2

Figll.1.Résineepoxy

11.2.2 Renfort : fibres d’alfa
Le renfort utilisé dans cette étude est la fibre végétale Alfa, de la région de

Djelfa (Algérie). Le choix de ce renfort est basé sur sa disponibilité
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(b)

Figure 11.2 : Plante Alfa (a) et les tiges d’alfa utilisees dans ce travail (b).

11.2.3 Farine du grignon d’olive

Dans notre étude, la charge utilisée est le grignon d’olive brut. Il a été récupéré

Au niveau d’une huilerie moderne fonctionnant avec un systeme a deux phases dans la région
deTizi-Ouzou située au Nord de I'Algérie.

3Figure : Farine du grignon d’olive

11.3 Techniques expérimentales
11.3.1 Préparation et traitement chimique des fibres d’alfa

11.3.1.1 Processus de préparation et de traitement de la fibre d’alfa
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Le processus de préparation et de traitement de la fibre d’alfa suit un cheminement structuré.

Les principales étapes sont données dans la figure I1.2 suivant 1’ordre

Recolte des tiges d'alfa

J

Lavage par I'eau, séchage a |'air libre pendant 3 jours puis decoupage
¢

sechage a |'air libre et etuvage a 60°C pendant 24h

i

Broyage puis tamisage (200 - 500 micrometre)

Figure 11.4 : Préparation et traitement de la fibre d’alfa.

11.3.1.2 Préparation des fibres d’alfa a partir de
la tige
Etape 1 : Récolte des tiges d’alfa

La récolte des tiges d’alfa s'effectue entre le début et la fin de la fleuraison de la plante. Afin
d'obtenir une bonne qualité de la charge, il est préférable de cueillir les tiges entre le mois de

juillet et le mois d’ao(t

Etape 2 : Lavage des tiges d’alfa

Il est fort probable que les tiges d’alfa contiennent de la terre, de la poussiére et parfois
d’autres impuretés. Le lavage a I’cau est nécessaire afin d’éliminer ces impuretés et d’avoir

des tiges propres et utilisables.
Etape 3 : Séchage et découpage

Les tiges lavées ont été laissées a I’air libre pendant 3 jours pour qu’elles soient séchées, et
réduire ainsi le taux d’humidité. Ensuite, les tiges ont été découpées de facon a obtenir des

longueurs de tiges entre 1 et 2 cm.
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11.3.2Préparation et traitement chimique du grignon d’olive

» Lavage avec de I’eau froide afin d’éliminer les impuretés solubles dans 1’eau
froide, ainsi que la récupération d’une matiere solide constituant du grignon
d’olive (nOoyaux concasses).

» Lavage avec de I’eau chaud pour éliminer les impuretés insolubles dans I’eau froide.

» Séchageal’airlibrependant48heures.

» Séchage a I’étuve a100°Cpendant 24h.

> Broyage a I’aide d’un broyeur de laboratoire, suivit par le tamisage
11.3.3 Elaboration des composites fibres alpha+epoxy/ grignond’olive-polyster
111.3.3.1 Préparation de mélange fibres alpha époxy

La préparation des composites a renfort naturel est une étape aussi importante que le

traitement et la modification des fibres.

Dans notre travail, les composites élaborés se composent des fibres d’alfa (comme renfort

naturel) et I’époxy ou. La mise en ceuvre, de ces composites, passe par trois étapes :

1ére étape : on a préparé le mélange résine 409 +durcisseur 20g+3/4 fibre d’alfa

Figure I1.5 préparation de mélange fibres alpha époxy

35



2éme étape : on mais le melange dans une mole et on a lissé a sécher

Figure 11.6 les plaques de fibres alpha époxy

3éme étape : Les plaques de forme rectangulaire, récupérées dans la précédente étape on a

pincer avec un papier abrasif pour découper échantillon

11.3.3.2Préparation de mélange grignond’oelive-polyster

Dans notre travail, les composites élaborés se composent des fibres grignon d’olive
(commerenfort naturel) et polyester ou. La mise en ceuvre, de ces composites, passe par

trois étapes :
1ére étape : on a préparé le mélange résine 40g +durcisseur 20g+3/4 fibre grignon
d’olive2éme étape : on mais le mélange dans une mole et on a lissé a sécher

3éme étape : Les plaques de forme rectangulaire, récupérées dans la précédente étape on a

pincer avec un papier abrasif pour découper 1’échantillon

I11.4 Traitements de vieillissement des composites :

Apres démoulage des éprouvettes des deux composites nous avons découpé des échantillons.
Ces derniers ont subit des traitements de vieillissement a la température de 40°C avec plusieurs

tempsde maintien
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Figure 11.7 grignond’olive-polyster
Figure Il.8alpha-époxy

Nous avons pris deux échantillons des deux composites élaboré .ces dernier ont subit un

vieillissement de 48 heures et 96 h a une température de 40 °C.

Figure 11.9four
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Avant I’observation microscopique, ces échantillons ont été poli avec un papier abrasif de 2000

etpuis ont est passé au microscope.

Figurell.10 machine de polissage

Ensuite, nous prenons les deux échantillons et les mettons sous le microscope optique, aprés nous

prenons les photos avec les mesures requises

Figure 11.11 microscope optique Nikon éclipse Iv150N

»
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Nous prenons les deux échantillons et les mettons dans la machine de vieillissement et les laissons

pendant 96 heures a une tempeérature de 40°C.

Nous sortons les deux échantillons de la machine de vieillissement et les mettons directement

dans la machine de polissage, enfin nous repolissons les deux échantillons Puis nous les séchons.

A la fin, nous prenons les deux échantillons et les mettons sous le microscope optique et prenons

des photos avec les mesures requises.
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Chapitre 111 : Résultats et discussion

I11.1 Observation au microscope optique

Les caractéristiques des fibres sont fonction de leur nature mais aussi de leur microstructure. C’est
pourquoi nous avons analysé les deux echantillons sous microscope optique. La figure 111 .1 montre la
microstructure de composite alpha + époxy avec deux différents grossissements. Cette micrographie
révélé la présence de la fibre d’alpha de différent de tailles bien incrusté dans la matrice d’époxy. On

remarque qu’il y a une bonne adhérence particule matrice dans le cas de fibre alpha +époxy.

Figure 111 2 microstructure du composites grignond’olive-polyster

La figure 111.2 donne la micrographie de échantillon grignon d’olive polyester. La répartition
desparticules dans ces composites est hétérogéne avec une bonne adhérence particule matrice .

111.2 Traitement thermique de vieillissement :
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111.2.1 Etude du vieillissement des composites Grignond’olive-polyster et

alpha+epoxyEn fonction du temps :
Les matériaux composites renforcée par les grignions d’olives et alpha, ont été vieillie a la température

de 40°C et a différents temps de maintien

Figure 111 3microstucture du composite alpha+epoxy vieillie a 40°C

Apres un temps de maintien plus important, de 48 heures, le composite alpha+epoxy a été
égalementobserve par microscopie. La figure 111 3nous monter qu’il y a un changement notable

dans le composite car les fibres alpha se sont 1égérement fissurées

Figure 111 4microstucture du composites grignond’olive-polyster vieillie a 40°C

Et dans cette figure 111 4 aprés 48h aussi on a observé qu’il y a un changement dans le composite parce
que les fibres grignon d’olive ont changé de taille et sont devenues grosses
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Aprés un temps de maintien plus important, de 96 heures, le composite alpha+epoxy a été également
observé par microscopie. La figure 111 5nous monter qu’il y a un changement dans le composite parce
que les fibres alpha sont devenues fines

Figure I116microstucture du composites grignond’olive-polyster vieillie a 40°C

Apres un temps de maintien plus important, de 96 heures, le composite grignon d’olive-polyester
été également observeé par microscopie. La figure 111 6on remarque que les fibres ont augmente de
taillepar rapport a la fois précédente et sont devenues proches les unes des autres
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La composite fibre d’alfa plus époxy a été également observer par microscopie. La figure..... Nous
montre qu’apres vieillissement de 48 heures y a changement de la microstructure du composite par
rapport a I’état initiale, et qui nous révéle la petites fissures survenues par contre, apres vieillissement
a40°C avec un temps de maintien de 96 heures, la micrographie du composite nous montre les fibres

est devenu plus fine para port a I’état précédent

La composite fibre Grignond’olive-polyster a été également observer par microscopie. La figure.....
Nous montre qu’aprés vieillissement de 48 heures y a changement de la microstructure du composite
par rapport a 1’état initiale, et qui nous révéle changé de taille et sont devenues grosses par contre,
apres vieillissement & 40°C avec un temps de maintien de 96 heures, la micrographie du composite
nous montre les fibres sont devenues plus proches les unes des autres et sont devenues grosses para

port a 1’état précédent

Conclusion :

Dans le cadre de ce travail il a été sujet d’aborder 1’élaboration des matériaux composites renforcés

par les fibres nature.

Dans ce travail en se basant sur I’ensemble des techniques et méthodes misent en ceuvre pour la
caractérisation des fibres et les composites élaborés. La caractérisation de nouveaux matériaux
composites a base de I’époxy et de polystyréne, et faire la comparaison entre les deux composites. On

a subit des traitements de vieillissement de 48 heures et 96 heures a une température de 40°Csur le
matériau composite alpha+epoxy et I’autre grignond’olive-polyster.

En conclusion, le vieillissement des composites a base d'époxy et de fibres d'alpha est un processus
complexe qui peut altérer les propriétés mécaniques, thermiques, électriques et optiques de ces matériaux.
Ce processus peut étre influencé par des facteurs environnementaux tels que la température, I'numidité, la
pression, les produits chimiques et les cycles de charge et de décharge.

Pour minimiser I'impact du vieillissement des composites a base d'époxy et de fibres d'alpha, il est important
de choisir des matériaux appropriés, de suivre des procédures de fabrication appropriées et de stocker les

composites dans des conditions de stockage appropriees. Des tests de durée de vie peuvent également étre
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effectués pour évaluer la durabilité des composites dans des conditions d'utilisation prévues et pour
déterminer leur durée de vie utile.

Les composites a base d'époxy et de fibres d'alpha sont souvent utilisés dans des applications haute
température en raison de leur résistance a la chaleur et a la corrosion. Cependant, I'exposition a des
températures élevées peut causer une dégradation des propriétés mecaniques des composites. De plus,
I'hnumidité peut causer une diminution de la résistance mécanique des fibres d'alpha et causer des problémes
de corrosion.

En somme, le vieillissement des composites a base d'époxy et de fibres d'alpha doit étre pris en compte lors
de la conception et de l'utilisation de ces matériaux dans des applications ou une durabilité a long terme est

requise.
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