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Résumeé

RESUME

L’étude pratique abordée par le présent mémoire a consisté a mettre en évidence les effets du
taux de la fibre de palmier dattier (PD), ajouté comme renfort, sur les caractéristiques mecaniques et
physiques des bio-composites a matrice vinyle ester (RVE), fabriqués par le procédée de moulage au
contact. Les résultats des essais mécaniques ont montré I’augmentation des caractéristiques en
traction et I’augmentation de la résilience des composites avec le taux de la fibre. La densité de la
résine vinyle ester a été Iégerement affectée par I’ajout de la fibre PD et ce a cause de la faible densité
de cette derniere. Par ailleurs, Les composites a base de fibres de palmier dattier présentent des taux
d'absorption d'eau plus élevés en raison de la nature hydrophile de la cellulose.

Mots clés : Composite, Matrice, Renfort, Propriétés physiques et mécaniques, Palmier dattier (PD), Résine
vinyle ester, Charge végeétale, Matériaux bio-composites.
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Abstract

Abstract

The practical study addressed in this dissertation highlights the effects of the date palm fiber (DPF)
content, added as reinforcement, on the mechanical and physical properties of vinyl ester matrix bio-
composites (VEBCs), manufactured by the hand lay-up process. The results of the mechanical tests
showed an increase in tensile properties and resilience of the composites with the fiber content. The
density of the vinyl ester resin was slightly affected by the addition of DPF due to its low density.
Furthermore, the DPF-based composites exhibited higher water absorption rates due to the
hydrophilic nature of cellulose.

Keywords: Composite, Matrix, Reinforcement, Physical and mechanical proprieties, Date palm
fibres (PD), Vinyl ester resin, plant filler, Bio-composite materials.
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Introduction générale

Ces dernieres années, l'utilisation de matériaux bio-composite (parfois aussi appelé les
composites bio-sources) s'est généralisee en raison de leur faible colt, leur densité peu élevee, leur
biodégradabilité, leur disponibilité, leur facilité de mise en ceuvre et leur capacité a étre recyclés, Les
matériaux bio-composite impliqué dans de nombreux secteurs : aéronautique, automobiles,
batiment...etc. La dépendance aux ressources locales disponibles est devenue une nécessité, en particulier
dans la construction.

L’orientation actuelle de l'exploitation et l'utilisation des matériaux naturels disponibles et
durables est vivement encouragée dans divers secteurs industriels. Plusieurs raisons expliquent cette
incitation puisque ces éco-matériaux présentent des avantages, telles que leurs disponibilités a faible
colts d’une part, ses performances mécaniques et thermiques et son faible poids d’autre part. De plus,
les matériaux naturels ne sont pas seulement écologiques, mais aussi biodégradables et recyclables. Ces
propriétés sont trés importantes actuellement pour éviter les dommages relatifs a I'environnement et a la
santé humaine causes par I'utilisation des matériaux synthétiques.

Parmi les industries intéressées par I'utilisation de matériaux naturels, en particulier de matériaux
composés de végétaux, on peut citer ’industrie des matériaux composites, des revétements, de la
papeterie et du textile. Ainsi que la fabrication de différents panneaux de bois industriels, principalement
basés sur le recyclage des déchets de bois. Ces matériaux bio-sourcés sont utilisés dans divers secteurs
(batiments, transports, mobilier et les éléments isolants...). Mais ces industries se heurtent au probléme
de la disponibilité des matiéres premieres. Par exemple, pour la fabrication de panneaux de bois
industriels, les arbres devraient étre utilisés comme sources primaires de bois. Cela affecte négativement
I'environnement et détruit les foréts et engendrent ainsi des tensions sociales et professionnelles qui
peuvent dégénérer. Dans la plupart des cas, 1’utilisation de fibres végétales comme renfort de matériaux
composites, nécessite la replantation des végétations. De plus, I'extraction de ces fibres vegétales a partir
des plantes nécessite souvent des techniques spécifiques et complexes 1’emploi parfois des méthodes
chimiques. Les méthodes d’extraction chimiques affectent les propriétés naturelles des matériaux et
augmentent directement le codt de fabrication.

Nous intéresserons dans cette étude aux matériaux renforces par les fibres de palmier dattier qui
constitue 'une des richesses végétales les plus abondantes dans notre pays. Le palmier produit
annuellement de grandes quantités de déchets qui sont exploités en tres petites quantités qui peuvent étre
utilisées comme renfort dans les matériaux.

Le mémoire a été structuré en trois chapitres théoriques, dans lesquels nous avons tenu a présenter des
généralités sur les matériaux composites, les caractéristiques, les propriétés des charges et des renforts et
des travaux de recherche. Dans le quatrieme chapitre, nous avons décrit les matériaux utilisés, la
méthodologie expérimentale adoptée ainsi que les techniques de caractérisation. Le dernier chapitre
concerne les résultats et leurs discussions et se termine par une conclusion générale.

L’objectif tracé dans ce travail est d'étudier les propriétés physico-mécaniques d’un matériau
composite bio-source; Ce matériau est base sur une matrice thermodurcissable et une fibre végétale. Les
plaques en matériau composite (résine vinyle ester /fibre de palmier dattier) ont été elaborées avec
différentes fractions massiques de fibres (1,2 ,3, 4 et 5 pcr).
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Chapitre 1 : Matériaux composites

I. Les matériaux composites

I.1. Introduction

Les polymeres sont des matériaux trés versatiles, mais ils présentent également certaines limites.
En particulier, ils sont souvent relativement faibles et peu résistants aux chocs. La technologie
moderne a besoin de matériaux qui combinent a la fois une rigidité, une résistance mécanique, une
ténacité élevée et une grande légereté. Aucun matériau simple ne permet de combiner ces
caractéristiques physiques. C'est pourquoi, depuis un certain nombre d'années, on cherche a obtenir
des matériaux combinant différentes propriétés : les matériaux composites.

Les matériaux composites sont constitués de deux ou plusieurs matériaux distincts, appelés
renfort et matrice. Le renfort est généralement une fibre, qui apporte la rigidité et la résistance
meécanique au composite. La matrice est un matériau continu, qui relie les fibres entre elles et assure
la cohésion du matériau. En combinant les propriétés du renfort et de la matrice, on peut obtenir des
matériaux aux propriétés exceptionnelles. Par exemple, les composites a base de fibres de carbone
sont tres résistants, Iégers et rigides. lls sont utilisés dans de nombreuses applications, notamment
I'aéronautique, l'automobile et le sport. .[1]

Les matériaux composites sont une technologie en plein développement. De nouvelles
applications sont développées en permanence, et les performances des composites ne cessent de
s'améliorer. Les composites sont en train de révolutionner de nombreux secteurs industriels, et ils
sont susceptibles de jouer un réle de plus e£n plus important dans l'avenir.[2]

I.2. Définition d’un matériau composite

Un matériau composite est tout alliage ou matiére premiere comportant un renfort sousforme
Filamentaire. Il nécessite I’association intime d’au moins deux composants : le renfort (la fibre) et La
matrice (Figure 1.1), qui doivent étre compatibles entre eux et se solidariser, cequi introduit la Notion
d’un agent de liaison, I’interface.

Un matériau composite peut étre défini d'une maniere géenérale comme I'assemblage dedeux ou
Plusieurs matériaux, I'assemblage final ayant des propriétés supérieures aux propriétés de chacun
Des matériaux constitutifs. On appelle maintenant de fagcon courante "matériaux composites” des
Arrangements de fibres, les renforts qui sont noyés dans une matrice dont la résistance mécanique
Est beaucoup plus faible. La matrice assure la cohésion et l'orientation des fibres, elle permet
également de transmettre les sollicitations auxquelles sont soumises les piéces [3].

matrice

renfort

Figure I-1: Schéma descriptif de la structure d’un matériau composite. [4]

I[.3. Composants des matériaux composites
1.3.1. Les Matrices

La matrice est ’'un des constituants de base des matériaux composites, elle a pour rdle de
donner la forme désirée au produit, assurer la cohésion des fibres renforts pour une meilleure
homogénéisation de I’ensemble, répartir les charges mécaniques et les contraintes encaissees,
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apporter la tenue chimique de la structure et la protection des renforts vis-a-vis du milieu extérieur
(chocs thermiques ou mécaniques). La classification des types de matrices couramment rencontrées
est donnée sur la figure 1-2. [5]

Matrice
Organique Minérale
Thermodurcissable Thermoplastique Céramique Métallique

Figure 1-2: Classification des matrices. [6]

% Matrices minérales
a) Matrice métallique

Les composites a matrice métallique ont été développés pour améliorer certaines
caractéristiques des métaux, ainsi que pour pallier certains inconvénients des composites a matrice
organique (température d’utilisation limitée, vieillissement). Le renforcement des métaux et de leurs
alliages par des fibres permet une amélioration de la rigidite, de la résistance mécanique et de la tenue
a la fatigue a température ambiante. Ces matériaux ont une excellente tenue a 1I’environnement, sont
insensibles aux rayons UV, et présentent une bonne stabilit¢ dimensionnelle ainsi qu’une bonne
conductivité électrique et thermique. [7]
b) Matrice céramique

Pour les composites a matrice céramique (CMC), le matériau est utilisé pour des applications a
tres haute résistance. Les céramiques sont des matériaux fragiles. Avec les CMC, les renforts
permettent d'avoir un matériau plus ductile. Les matrices les plus utilisées sont composées de carbone,
de silicium de carbure (SiC), d'alumine ou de verre. Les renforts plus utilisés sont les fibres de carbone
et les fibres de silicium de carbure. Les applications des CMC sont entre autres les disques de freinage
d'avion et de voiture. [7]
¢+ Matrices organiques

La matrice organique est la partie polymére du systeme qui se divise en deux familles

principales thermoplastiques et thermodurcissables. 1l est important de bien situer les différences
fondamentales de ces deux types de matrices.
- La structure des TP se présente sous forme de chaines linéaires, il faut les chauffer pour les
mettre en forme (les chaines se plient alors), et les refroidir pour les fixer (les chaines se bloquent).
Cette opération est réversible.
- La structure des TD a la forme d'un réseau tridimensionnel qui se ponte (double liaison de
polymeérisation) pour durcir en forme de facon définitive, lors d'un échauffement. La
transformation est donc irréversible.
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| Résines

1 1
i i Thermostables
| Thermodurcissables | Thermoplastiques
bismaléimides
Polyptéres PWVC ;PP ; PC; PA;
— PE ; P5
Polyamides
De condensations
Phéncliques ;
aminoplastes
Furanigques
Epoxydes |

Figure 1-3: différents types de résines. [8]
a) Les résines thermoplastiques :

Les résines thermoplastiques ont des propriétés mécaniques faibles. Ces résines sont solides et
nécessitent une transformation a tres haute température. Les polychlorures de vinyle (PVC), les
polyéthylénes, polypropylene, polystyréne, polycarbonate polyamide sont quelques exemples de ces
résines thermoplastiques. Les résines thermoplastiques classiquement rencontrées sont PEEK, K3B.

De méme que pour les résines thermodurcissables, les matériaux les plus performants ont des
caractéristiques mécaniques élevées et une masse volumique faible : ces dernieres sont présentées
dans le tableau I-1. [9]

Tableau I-1 Caractéristiques des résines thermoplastiques. [9]

Résine Tf(°C) p (Kg/me) &ER(MPa) E(GPa)
Polyamide 65 a100 1140 60 a 85 12a25
Polypropyléne 900 1200 200 a 35 1,1a14

b) Résines thermodurcissables

Les résines Thermodurcissables (TD) sont, en général, associées a des fibres longues. Les
polymeres thermodurcissables ont la forme d’un réseau tridimensionnel ; au cours de la
polymeérisation, ce réseau se ponte (double liaison de polymeérisation) et durcit de fagon définitive
lors du chauffage selon la forme souhaitée. La transformation est irréversible Les réesines
thermodurcissables principalement utilisées actuellement sont :

- Reésines polyesters

Les polyesters insaturés sont les résines les plus utilisées dans les applications GD. Elles se
présentent sous la forme d’une solution polyacide plus polyalcool qui se rigidifie sous 1’action d’un
catalyseur et de 1’action de la chaleur. Elles présentent le grand défaut d’émettre des vapeurs de
styréne au cours de la polymérisation et d’étre difficiles a stocker.
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- Résine époxyde

C’est la plus utilisée dans I’aéronautique ; elle présente un bon accrochage sur les fibres et de
bonnes propriétés mécaniques. Elle possede de bonnes propriétés jusqu'a une température de 170°C
mais elle est plus colteuse que la résine polyesters.
- Reésine phénolique

Les résines phénoliques sont obtenues par la polycondensation du phénol et du formol ; elles
présentent une treés bonne tenue au feu, sans fumée (d’ou leur utilisation dans le ferroviaire). Elles
sont fragiles, sensibles a I’humidité, difficiles a mettre en ceuvre.

- Reésine thermostable

Polymere présentant des caractéristiques mécaniques stables sous des pressions et des
températures élevées appliquées de facon continue. Cette propriété est mesurée en déterminant la
température que peut supporter la résine durant 2000 Heures sans perdre la moitié de ses
caractéristiques mécaniques.

- Résine vinylesters
Les vinylesters sont des dérivés de polyesters et d’acide acrylique; ils ont une bonne tenue a la
fatigue et un bon comportement a la corrosion mais sont combustible [10]. Les propriétés mécaniques
des principaux types de matrices organiques sont résumées dans le tableau suivant
Tableau I-2: Tableau comparatif entre les résines thermodurcissables. [11]

Polyesters Phénoliques Epoxydes Polyimides
Caractéristiques Moyennes Faibles Tres bonnes Excellentes
mécaniques
Tenue aux chocs Trés bonne Trés faible Bonne Trés bonne
Tenue en fatigue Faible Faible Moyenne Bonne
Pouvoir adhésif Moyen Moyen Tres bon Tres bon
Température maxi 140°C 130°C 190°C 260°C
d'utilisation
Tenue au feu Mauvaise Bonne Moyenne Tres bonne
Retrait Important Faible Tres faible Tres faible
Durée de Courte Courte Longue Moyenne
polymérisation
Mise en ceuvre Trés facile Difficile Facile Difficile

1.3.2. Renfort

C’est le principal porteur constitutif dans le composite (forme, volume). Il conféere aux
composites leurs caractéristiques mécaniques : rigidité, résistance a la rupture, dureté. Ces renforts
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permettent également d’améliorer certaines des propriétés physiques : comportement thermique,
tenue en température, tenue au feu, résistance a 1’abrasion, propriétés ¢lectriques, etc. Les
caractéristiques recherchées pour les renforts sont des propriétés mécaniques élevées, une masse
volumique faible, une bonne compatibilité avec les résines, une facilité de mise en ceuvre, un faible
colt. En fonction de leur utilisation, les renforts peuvent étre d’origines diverses comme il est indiqué
sur la figure 1.3

Renfort

B

Organiques Minéral
/\ A
Artificiel Végétal _: Céramique Meétallique
Aramide Bois |5 Verre
Polyester Coton L, Carbone
L, Bore

Figure 1-4: Les différents types de renfort de base. [12]

Les propriétés physiques et mécaniques sont fortement influencées par la nature des fibres.La
forme du renfort est fonction de I’application et du volume de picces a réaliser, elle permet de
distinguer deux grandes familles. [13]

1.3.3. Lescharges:

On désigne sous le nom général de charge toute substance inerte, minérale ou végétale qui est
ajoutée a un polymere de base, permet de modifier de maniere sensible les propriétés mécaniques,
¢lectrique ou thermiques, d’améliorer 1’aspect de surface ou bien, simplement, de réduire le prix de
revient du matériau transformé.

A linverse des matieres thermoplastiques, les matiéres thermodurcissables ont toujours
contenu des charges de nature et de forme variées, a des taux souvent élevés pouvant atteindre 60 %
en masse, dépassant ce pourcentage le composite arrive a saturation.

Pour un matériau donné, le choix d’une charge est déterminé en fonction des modifications
recherchées pour I’objet fini. Mais, d’une maniére générale, les substances utilisables comme charges
des maticres plastiques devront d’abord satisfaire a un certain nombre d’exigences :

- Compatibilité avec la résine de base ;
- Mouillabilité ;
- Uniformité de qualité et de granulométrie ;
- Faible action abrasive ;
- Bas prix de revient [14]
1.3.4. Les additifs
a) Les lubrifiants et agents de démoulage
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IIs sont utilises pour faciliter le fagonnage de la résine et réduire sa tendance a adhérer aux moules

et mandrins.
b) Les pigments et colorants

En fonction de la nature de la résine et de l'utilisation du matériau composite, ce dernier est coloré
soit par des pigments (particules insolubles d'oxydes ou de sels métalliques) dispersés dans une pate,

soit par des colorants (composés organiques solubles dans I'eau ou dans un solvant).

c) Les agents anti-retraits

Le retrait de la résine aprés polymérisation peut aboutir a un mauvais état de surface, a un
gauchissement ou a des microfissurations des piéces moulées. L'ajout de produits spécifiques anti-
retrait, & base de thermoplastiques ou d'élastomeéres, permet de diminuer ou méme d'annuler le

phénomeéne.
d) Les agents anti-ultraviolets

Ils ont pour rdle de protéger la résine des rayons ultraviolets contenus dans le rayonnement solaire.
En les absorbant, ils évitent une dégradation prématurée de la résine par rupture de liaisons atomiques

ou par photo-oxydation. [15]
I.4. Type des matériaux composites

Bien qu'il existe de nombreux types de composites, on peut remarquer que deux familles sont

développées selon des objectifs différents.
1.4.1. Composite hautes performances (HP)

Ces composites possedent des caractéristiques spécifiques supérieures a celle Des aciers, et a
I'exemple des composites (Carbone/Carbone), certains d'entre eux peuvent méme Supporter des
températures tres élevées (1000°C). Mais, du fait de la difficulté de fabrication de ces matériaux, leur

prix est souvent tres élevé.
1.4.2. Les composites grandes diffusions

Ces composites possedent de faibles caractéristiques mécaniques. lls sont utilisés pour leur codt
global compétitif (matériau + fabrication), et leur faible poids (ex: les pare-chocs automobiles).[16]

I.5. Classification des composites
1.5.1. Selon la géométrie

Composites

Fibres alignées  Fibres orientées

aléatoirement

Renforcés par des particules Renforcés par des fibres Structuraux
e T T — Fibres Fibres Stratifiés  Sandwiches
e . : discontinues continues
particules par dispersion -
courtes (alignées)

Figure 1-5: Schéma des différents types de matériaux composites. [17]
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e Composites a fibres :

On appel composite a fibre, si le renfort se trouve sous forme de fibre (soit fibres continues,

soit fibres discontinues, coupées ou courtes)
e Composites a particules :

On appel composite a particule, lorsque le renfort se trouve sous forme de particule. Au
contraire a une fibre, la particule n’a pas de dimension privilégiée. Les particules sont généralement
utilisées pour améliorer certaines propriétés des matériaux ou des matrices, comme la rigidité, la
tenue a la température, la résistance a 1’abrasion...etc. mais dans de nombreux cas, les particules
sont simplement utilisees comme charges pour réduire le colt du matériau, sans en diminuer les
caractéristiques.

Ce type de composite recouvre un domaine étendu dont le développement s’accroit sans cesse. [18]

e Composites a renforts de paillettes :

Les paillettes ont une dimension trés faible par rapport aux autres dimensions. La dispersion de
ces « particules minces » est généralement aléatoire. Cependant, les paillettes peuvent étre rangées
parallélement 1’un a I’autre afin d’avoir des propriétés plus uniformes dans le plan.

e Composites stratifiés :

Un stratifié se compose d’au moins deux couches minces de matériau. Les couches peuvent étre
constituees de différents matériaux monolithiqgues comme dans les métaux plaqués ou de méme
matériau composite empilé selon différentes orientations comme pour des stratifiés composites a
renforts de fibres longues. Ce dernier devient une classe hybride du composite comportant a la foisle
composite a renfort de fibres et la technique de stratification.[19]

Composite a renforts Composite a renforts
de particules de paillettes

[ EEEE _

A=

Composite a renforts
de fibres

Figure 1-6: différents types de matériaux composites. [19]

Composite stratifie

1.5.2. Selon 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
assocCiés a ces matrices.
Seuls certains couples d’associations ont actuellement un usage industriel, d’autre faisant 1’objet
d’un développement dans les laboratoires de recherche. Parmi ces composites, nous pouvant citer
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%+ Composites a matrice organique
Résine et charge, avec :

e Des fibres minérales : verre, carbone, etc.
e Des fibres organiques : Kevlar, polyamides, etc.
e Des fibres métalliques : bore, aluminium, etc.

% Composites a matrice métallique
Alliages légers et ultralégers d’aluminium, de magnésium, de titane, avec

¢ Des fibres minérales : carbone, carbure de silicium (SiC),
e Des fibres métalliques : bore,

e Des fibres métallo-minérales : fibres de bore revétues de carbure de silicium (Bor SiC).

% Composites & matrice minérale
Matrice céramique, avec :
e Des fibres métalliques : bore,

¢ Des particules métalliques : cermets,

¢ Des particules minérales : nitrures, carbures, etc.

Les matériaux composites a matrice organique ne peuvent étre utilisés que dans le domaine
des températures ne dépassant pas 200 a 300°C, alors que les matériaux a matrice métallique ou
minérale sont utilisés au-dela : jusqu’a 600°C pour une matrice métallique, jusqu’a 1000°C pour
une matrice minérale. [17]

Composites

Matrice Matrice Matrice
Organique Métalligue Minérale
[(résine) (aluminium}) [ceramigue)
Fibres minérales -
Fibres
(verre, carbone) . ]
— meétalligues
Fibres minérales {bore)
[carbone, sic) P
Fibres organiques Particules
[aramide, — meétalligues —
i - - cermets
polyamides) Fibres métalliques |: )
(bore) —
Fibres Particules
métalliques — minérales
(bore, aluminium) (carbures)

Figure I-7: Classification des matériaux composites. [8]
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1.6. Procédés de mise en ceuvre des composites
1.6.1. Moulage au contact

Procédé manuel pour la réalisation de piéces a partir de résines thermodurcissables, a
température ambiante et sans pression (figure 1-10). Les renforts sont déposés sur le moule et

imprégneés de résine liquide, accélérée et catalysée. Apres durcissement de la résine, la piece est
démoulée et détourée

Renfort /<«—— Ebulleur
Reésine
i Résine + renfort
Gelcoat
MOULE

Figure 1-8 :Représentation schématique de la technique de moulage au contact. [7]

Cas d’utilisation :

e Procédé pour petites séries : de 1 & 1000 piéces / an.

e Piéces de grandes a tres grandes dimensions.

e Revétement sur supports divers et in situ.
Domaines d’application :
Nautisme ; Piscine ; Génie chimique ; Transport, carrosserie (petites séries) ; Batiment, travaux
public (coffrage). [20]
1.6.2. Moulage par injection basse pression de résine - RTM

Le moulage par injection de résine liquide RTM (Résine Transfert Mddling) s'effectue entre

moule et contre-moule rigides. Le renfort (mats, préforme, éventuellement tissus) est disposé dans
I'entrefer du moule. Une fois celui-ci solidement fermé, la résine, accélérée et catalysée, est injectée
sous faible pression (1.5 a 4 bars) a travers le renfort jusqu'au remplissage complet de I'empreinte.
Apres durcissement de la résine, le moule est ouvert et la piéce démoulée comme la montre la
(figurel.12).

vide (entre 0,2 et 0,3 bars)

\ 1 canne dlinjsction
‘ zone de pincement -
moue matrice ." e conre-moue
\ |
vide de fermeture - : ;/
r/ (0.9 bar) L\—/_/‘
AN
moule

Figure 1-9: Représentation schématique de la technique de moulage par injection. [21]

1.6.3. Moulage par injection de compound - BMC
Le compound B.M.C (Bulk Molding Compound ou preimprégné en vrac) préparé dans un

malaxeur est une masse a mouler constituee de résine, de charges et d'adjuvants divers, renforcée par
des fils de verre coupés.
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Chapitre 1 : Matériaux composites

Le compound est moulé a chaud (130 - 150°C) par injection (principalement) entre moule et
contre-moule en acier usiné. La pression (50 a 100 bars) de fermeture du moule entraine le fluage de
la matiére préalablement dosée et le remplissage de I'empreinte. Le temps de durcissement trés court
permet un démoulage rapide.

1.6.4. Moulage par compression de mat préimpregné — SMC

Le mat préimpréegné SMC (Sheet Molding Compound ou préimprégnés en feuilles), est
constitue d'une nappe de fils coupés ou continus, imprégnée par un melange de résine polyester, de
charges et d'adjuvants spécifiques divers. Découpé en flans de masse et dimensions déterminées, le
mat préimprégné est moulé a chaud (140 & 160°C) par compression entre un moule et un contre-
moule en acier usiné (figure 1.15). La pression (50 a 100 bars) entraine le fluage de la matiére et le
remplissage de I'empreinte. Le temps de durcissement tres court (en fonction de I'épaisseur) permet
un démoulage rapide .[21]

matrice

canaux de régulaton

g i3 -
matere a mouler -

y 4

gjecteurs poincon

moule ouvert moule ferme

Figure 1-10: Représentation schématique de la technique de moulage par compression [21]

1.6.5. Moulage par pultrusion

Ce procédé est utilisé pour les matériaux composites a hautes performances industrielles [22].
Il est destiné a la réalisation en continu de profilés de sections constantes. Des renforts continus,
ovings divers, mats et tissus en bandes de largeurs appropriées, tirés par un banc de traction situé en
fin de ligne de production, sont successivement prédisposés de fagon précise, imprégnés de résine et
mis a la forme désirée par passage a ravers une filiere chauffée dans laquelle s'effectue le
durcissement de la résine. [21]

1.6.6. Moulage par injection

La méthode de moulage par injection est la méthode la plus répandue des méthodes de mise
en ceuvre des thermoplastiques armés (les autres méthodes étant I’extrusion, 1’extrusion souftlage, le
thermoformage, etc.).

Le moulage par injection est réalisé sur les presses conventionnelles utilisées pour 1’injection
des resines thermoplastiques. Des granulés comportant la résine et le renfort (fibres courtes, billes,
etc.) ou des mats préimprégnés sont extrudés par une vis d’Archiméde. La matrice est fluidifiée par
chauffage et injectée sous pression élevée dans un moule chauffé, ou a lieu la polymérisation.

Le type de matériaux obtenus est plus généralement appelé « plastiques renforcés » que
matériaux composites. En effet, compte tenu de la nature des renforts (fibres courtes, sphéres, etc.),
la contrainte a la rupture et le module d’Young des résines sont multipliés par un facteur de 1’ordre
de 2 a 4. Cette technique est adaptée a la production de piéces en trés grandes séries. [23]
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t préi A moule J
‘ mat preimpregne chauffé contre-moul
chauffé

=

Figure 1-11. Moulage par injection.

I.7. Avantages et inconvénients des matériaux composites :
% Les avantages
« Bonne résistance et rigidité spécifique élevée.
» Légereté.
* Bonne tenue au feu (attention aux dégagements toxiques).
* Tres bonne résistance a la fatigue.
« Insensibles aux produits chimiques mécanique comme les graisses et les huiles.
* Possibilité¢ de comportement matériel particulier.
% Les inconveénients
* Pas de plastification.
« Sensibilité aux agents atmosphériques (rayons UV, humidité, température).
* Tenue aux chocs et impact moyenne par rapport aux métalliques. [24]

I.8. Application des matériaux composites :

Figure 1-12: turboréacteur GE90 [25]
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W Statifie de carbone [ Sandwich de carbone [l Fibre de veme B Atwoinion [7] Aluninion’ Acier’ pylanes de Titane

Reépartition composites et aluminium

= 5 Boeing 787 Boeing 777

Boeing 787 « Dreamliner » | - 50% composites - 12% composites
- 20 % aluminum - 50% aluminium

Figure 1-13: Composites dans I’aéronautique civile (Boeing 787 « Dreamlier ») [25]

* Dans le sport, on retrouve les composites en remplacement du bois ou du métal dans les raquettes
de tennis, les cadres de vélo, les manches de clubs de golf, dans les chaussures d’athlétismes, les
casques, les archers, les skis...grace a leur 1égereté, leur résistance et la facilité dans le design des
piéces (Figure 24).

Figure 1-14 Exemples d’utilisation des matériaux composites dans 1’industrie du sport.

a) Le cadre du vélo Trek est réalisé en fibre de carbone ; b) Le manche du club de golf Yonex est
réalisé en fibres de carbone. [26]

Et plusieurs applications comme :

« Electricité : éoliennes, antennes....

» Batiment : portes, cellules d’habitation...

» Automobile : carrosserie, arbre de transmission...

* Transport ferroviaire : wagons, avants de motrices...

* Transport aérien : avions de tourisme, planeurs...

* Transport spatial : corps de propulseurs, corps d’entrée dans 1’atmosphere...
* Transport maritime : hovercrafts, canoés...

» Mécanique générale et divers : engrenages, carters,...[27]
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Chapitre 1 : Matériaux composites

1.9. Conclusion

Les matériaux composites sont des matériaux trés variés, disponibles partout, et connaissent
actuellement un essor important dans tous les domaines d’application, particuliérement dans la
construction navale, vu leurs trés bonnes performances mécaniques. Leurs caractéristiques
mécaniques dépendent :
1. Des propriétés intrinseques des constituants de base,
2. Des distributions géométriques des constituants,
3. De I’interaction entre les différents constituants, etc.

Le choix des constituants de base ainsi que les techniques et le procédé de mise en ceuvre ont

une influence directe sur I’architecture et le comportement mécanique du matériau composite.
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Chapitre 2 : Les charges et les renforts

I1. Renforts et les charges

I1.1. Renforts
11.1.1. Définition

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 1’abrasion, la tenue en température (conservation des caractéristiques
mécaniques a haute température) ou les propriétés électriques. Outre les propriétés mécaniques
¢élevées qu’ils procurent, les caractéristiques recherchées dans les renforts sont une masse volumique
faible, une compatibilité avec les matrices et une facilit¢ de mise en ceuvre. Les renforts peuvent
provenir d’origines diverses (animale, végétale, synthétique, etc.).
11.1.2. Types des renforts
11.1.2.1. Les fibres de verre

Actuellement, c’est de loin le renfort le plus utilisé dans les matériaux composites en raison

du rapport performance mécanique/prix. Suivant leur composition, on distingue généralement
différents types de verre, notamment le verre E qui rassemble presque I’ensemble de la production (~
98%) ; le reste etant réparti entre les verres A, C, D, R et S quisont utilisés pour des applications
spécifiques. Les caractéristiques majeures de ces fibres deverre sont répertoriées dans Figure I1-1

Type Caractéristiques générales

A Haute teneur en alcali

(& Bonne résistance chimique

D Hautes propriétés diélectriques

E A usage général ; bonne propriétés électriques
R,S Haute résistance mécanique

Figure I11-1: Fibres de verre.

Ces fibres sont composées principalement d’oxydes, généralement de silice (SiO2), d’alumine
(AI203), de magnésie (MgO), de chaux (CaO) et d’oxyde de bore (B203). On y retrouve aussid,
autres oxydes (Fe203, K20, TiO2, etc.) et du fluor en trés faibles proportions. Les fibres de verre
sont élaborées par vibrage du verre fondu a travers des filieres a environ 1250°C. Au refroidissement,
I’étirage du verre fondu, qui peut étre mécanique ou pneumatique, a des vitesses diverses permet
d’obtenir des filaments continus ou discontinus. Les fibres sont traitées au préalable avant toute
utilisation a cause, entre autres, de leur forte sensibilité a I’abrasion et a I’eau mais aussi a I’absence
de cohésion entre les filaments. Le traitement le plus utilisé est I’ensimage qui consiste a revétir la
surface des filaments par un agent de couplage a base de silane. Cette couche améliorera la
compatibilité avec les résines et permettra d’éviter la création de charges électrostatiques, et de pallier
aux problémes cités precédemment. Les propriétés mecaniques des fibres de verres sont assez
intéressantes. Par exemple, leur module d’élasticité avoisine les 100 GPa et leur contrainte a la rupture
est de I’ordre de 3 a 4 GPa. Leur probleme majeur réside cependant dans leur recyclabilité.
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11.1.2.2. Les fibres de carbone

Les fibres de carbone ont la structure du graphite. Elles proviennent de fibre acrylique et du
brai. Actuellement, il existe deux procédés de préparation de la fibre de carbone 1’une des voies
permet d’obtenir les fibres de types HM (Haut Module) et THM (Trés Haut Module) ; 1’autre donne
les fibres HR (Haute résistance) et HT (Haute Ténacité). Une étape de graphitisation, réalisée apres
les étapes d’oxydation et de carbonisation, dans le procédé de préparation des fibres HM et THM
différencie les deux voies (Figure I-17). Une phase d’oxydation ménagée en présence HNO3 suit les
étapes précédentes. La graphitisation permet d’obtenir les fibres HM et THM.
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Figure 11-2: Procédés d’élaboration des fibres de carbone. [28]

La graphitisation qui consiste en une carbonisation suivie d’une pyrolyse a 2600°C, est a 1’origine
des hauts modules d’élasticité du fait que la structure hexagonale du réseau de carbone se réoriente
suivant I’axe de la fibre. Mais cette réorientation n’est pas toujours favorable car des défauts se créent
et ainsi une diminution de ’allongement a la rupture est observée. Les modules d’¢élasticité de ces
fibres sont de quelques centaines de GPa.
11.1.2.3. Les fibres aramides

Ce sont des fibres de poly-aramides ou polyamides aromatiques de synthése dont les cycles
aromatiques sont reliés par des groupes CO et NH (Figure I1-3).

H-O O

H H

Figure 11-3 : Structure chimique des aramides.

L’obtention des fibres aramides se fait a basse température (-10°C) puis par filage en solution. Les
fibres sont ensuite étirées et traitées thermiquement pour augmenter leur module d’élasticité.

Les fibres aramides les plus connues sont le Kevlar mais elles existent sous d’autres noms
commerciaux comme le Technora et le Twaron. Le comportement des fibres aramides est semblable
a celui des métaux car sous faible charge elles sont élastiques et deviennent plastiques quand elles
sont soumises a de fortes contraintes. Elles constituent un bon compromis entre les fibres de carbone
et celles a base de verre. Les fibres aramides ont une bonne tenue au feu. Par contre dans leurs
composites on observe une faible résistance a la compression et a la flexion, sans doute du fait d’une
mauvaise adhérence avec les résines. C’est pourquoi de nouvelles fibres hybrides, en 1’occurrence
des fibres verre-kevlar et carbone-kevlar, sont élaborées pour améliorer leur adhérence.
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Les fibres aramides sont exploitées industriellement en vertu de leur resistance au choc et de leur
Iégereté. Elles entrent dans la composition des produits de protection (blindages, gilets pare-balle,
casques, gants, etc.) mais aussi des articles de sport (raquettes de tennis, les piéces de skis), et dans
nombreux autres produits de I’industrie aéronautique.
11.1.2.4. Les fibres céramiques

Les renforts céramiques proviennent de matériaux réfractaires et sont des fibres de type carbure,
borure et nitrure. Elles sont élaborées par dépét chimique en phase vapeur sur un fil support. Les plus
couramment produites sont :
* les fibres de bore ;
* les fibres carbure de silicium ;
* les fibres de bore - carbure de bore (B4C) ;
* les fibres de bore — carbure de silicium : BorSiC.
Ces fibres de matériaux réfractaires sont formées en couche. Leurs caractéristiqgues mécaniques
respectives sont assez voisines (~ 100 GPa : voir Tableau I-10) et se conservent a des températures
pouvant aller de 500°C a 1000°C. Les fibres céramiques sont souvent associees a des résines
thermodurcissables de type époxyde a cause de leur bonne adhérence avec ces derniéres. Elles
peuvent également étre mélangées avec des thermoplastiques.
Dans cette catégorie de renfort une nouvelle génération de fibre est développée par un procédé
similaire a celui des fibres de carbone. Ces nouvelles fibres possédent, en plus des caractéristiques
des fibres usuelles de la famille, une tenue en température plus élevée (1200°C a 1600°C). C’est le
cas des fibres en carbotitanate de silicium (SiCTi) appelées Tyranno, le carbure de silicium « Nicalon
». Des fibres céramiques a base d’alumine existent comme les borosilico-aluminates (A1203, Si02,
B203), les aluminosilicates ou les alumines (Al203). Actuellement, des fibres comme les HPZ
(SiNC) sont en cours de développement aux états unis.
11.1.2.5. Les fibres synthétiques thermostables

Ces fibres organiques obtenues par synthése ont la particularité de conserver leurs propriétés
mécaniques a des températures élevées. Si elles sont associées a des résines thermostables, elles
produisent des matériaux composites a haute tenue en température. Par contre leurs propriétés
mécaniques sont nettement plus faibles que celles des fibres usuelles.
Dans cette famille, nous retrouvons les fibres Kernel (polyamide imides), les fibres Nomex
(polyamides aromatiques) et Apyeil (polymétaphényléne téréphtalamide) de formulation proche du
kevlar. Les fibres Kynol constituées de groupes phénoliques liés par des méthylénes tandis que les
fibres PBI (polybenzimidazole) sont formées de groupes aromatiques cycliques.
Les fibres thermostables sont trés utilisées dans les isolants et les protections thermiques, dans les
boucliers de missiles et dans 1’aérospatial. [29]
11.1.2.6. Les autres types de fibres
Cette partie rassemble toutes les fibres qui ne se retrouvent pas dans les autres groupes.

Généralement ces fibres sont utilisées pour des applications spécifiques (papiers spéciaux, pour une
bonne conductivité électrique). Ces fibres possédent des modules d’élasticités trés faibles comparés
aux autres fibres. Les fibres concernées sont :
* les fibres d’origine végétale (cellulose, lin, chanvre, etc.) ;
* les fibres d’origine minérale (amiante, silice) ;
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* les fibres synthétiques (tergal, spectra, dacron, etc.) issus des polyesters, de polypropyléne ou de
polyéthyléne ;
* les fibres métalliques (acier, cuivre, aluminium) qui sont utilisées souvent avec des matrices
métalliques.
Ces fibres sont appréciées pour diverses raisons par exemple :
* leur prix de revient assez bas ;
* leur haute capacité d’isolation thermique,
* leur bonne conductivité thermique et électrique ;
* leur propriété d’isolation acoustique ;
Dans ce paragraphe, nous avons tenté de decrire les différents types de renfort fibreux usuels existant
dans les matériaux composites.
Le tableau ci-aprés regroupe différentes propriétés mécaniques obtenues par des tests de traction sur
les fibres des matériaux composites :

Tableau I1-1 : Récapitulatif des principales propriétés mécaniques des renforts [3, 1]

p (Kg/m3) E (GPa) a (MPa) & (%)

Verre E 2600 76 3400 4,4
Verre R 2550 86 4400 S;2
Carbone HR 1750 230 3000 - 4000 -
Carbone HM 1810 400 2800 -
Carbone HM (brai) 2000 280 2000 - 2400 -
Carbone THM 1950 GO0 2000 -
Kevlar 29 1440 60 3000 3,6
Kevlar 49 1450 120 3000 1,9
kevlar 149 1470 160 2400 1,5
Bore 2600 430 3800 -
SiC 3000 410 3900 -
SiC (Nicalon) 2550 200 3000 -
Alumine (Al1203) 3400 - 3950 300 - 390 1500 - 2000 -
Kernel 1350 7 470 20
Kynol 1270 4,5 280 20— 60
Apyeil 1380 17 660 40

Tableau 11-2: Comparaison des propriétés mécaniques des fibres [30, 31]

Fibres p (g/cm?) E (GPa) o (GPa)
Verre E 2,5 70 2-3,5
Aramide 1,4 63-67 3-3,2
Carbone 1,7 230 -240 4
Coton 1,5-1,6 5-13 0,2-0,8
Ramie 1,5 61 -128 0,4-1
Lin 1,4 12 -85 03-1,1
Jute 1,3-1,5 10-30 0,4-0,8
Sisal 1,5 9-22 0,4-0,6
Coco 152 4-6 0,1-0,2
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I1.2. Les charges
11.2.1. Définition

Les composites peuvent étre renforcés par un autre matériau se présentant sous forme de fines
particules : ce sont les charges. Apportent des propriétes particuliéres ou complémentaires, leur role
est de modifier les caractéristiques des matériaux et permettent un abaissement du prix de revient.
Elles sont utilisées surtout dans les composites de grande diffusion, elles peuvent remplir différentes
fonctions.[32]

11.2.2. Types des charges
11.2.2.1. Les charges organiques

Ce sont des Charges cellulosiques, utilisées en tant que charges des résines thermodurcissables
(phénoplastes et aminoplastes). Les avantages de ces matieres cellulosiques sont leur colt peu élevé
et leur faible densité. On peut distinguer les farines de bois, les farines d'écorces de fruit et de noyaux,
les fibres végétales, les pates de cellulose, et les amidons. [33]
11.2.2.2. Les charges minérales

Elles se présentent sous forme de Craies et carbonates : La craie ou blanc de champagne peut
contenir jusqu’a 99 % de calcite, de la silice et d’autres corps minéraux. La taille moyenne de ses
particules varie de 1 a 3 pum. Le calcaire et le marbre contiennent 80 a 90 % de calcite et des quantités
variables d’oxyde de magnésium et de silice. La taille des particules est comprise entre 0,5 et 30 um.
Le carbonate de calcium-magnésium (MgCO3.CaCQO3) est préparé a partir des minerais de dolomite.
On I’utilise comme charge et aussi comme retardateur de flamme, ajouté a du trioxyde d’antimoine.
Le carbonate de calcium précipité est un mélange pratiquement pur a 99,00 % de calcite et
d’aragonite, obtenu sous forme de particules trés fines (0,05 a 16 um). Il est surtout utilisé avec le
PVC et dans les matiéres thermodurcissables (SMC, BMC) ainsi que les polyuréthannes (RIM) en
raison de son caractere hydrophobe. Les charges minérales existent aussi sous forme de Silices, Tales
et Wollastonite :
+ Lessilices:

La silice (Si02), a I’état pur ou combinée avec des oxydes métalliques, est utilisée comme charge
sous différentes formes, suivant son origine, sa cristallinité, sa dureté et la taille des particules. Son
incorporation dans la résine améliore les propriétés diélectriques, la résistance a la chaleur et a
I’humidité des objets moulés, par exemple ceux en poly (méthacrylate de méthyle). On constate
également I’augmentation de la température de transition vitreuse, du module d’Young et de la
résistance en compression, ainsi que la réduction du gonflement dans les solvants.

+ Talcs:

Les talcs sont utilisés pour améliorer I’isolation thermique et la résistance a 1’eau, et faciliter
I’opération de moulage. Le talc est la charge la plus utilisée dans les thermoplastiques. Il leur confére
une meilleure résistance au fluage ainsi qu’une plus grande rigidité. Notons également que
I’introduction de talc facilite I'usinage des produits finis.

+ Lawollastonite :

Cette charge se présente sous différentes formes : aiguilles, granulés, fibres. Elle est surtout
utilisée dans les polyamides, les ABS et les polysulfones, également en remplacement des fibres de
verre dans les SMC et les BMC. Elle améliore en particulier la résistance au rayonnement
ultraviolet et a ’hydrolyse. Elle est aussi employée dans les résines époxydes pour assurer une
bonne stabilité dimensionnelle ainsi que 1’isolation thermique et électrique, et permet un contrdle du
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retrait au moulage. On cite aussi les argiles et alumino-silicates. Ces substances minérales sont en
grande partie constituées par de la silice (42 a 70 %) et de I’alumine (14 a 45%).
e Lekaolin
Le kaolin contribue a une meilleure résistance chimique et électrique, et diminue ’absorption
d’eau. On peut I’ajouter a des taux atteignant 60 % dans les compositions a base d’esters
polyvinyliques, mais habituellement les poudres & mouler en contiennent de 20 a 45 %. Le kaolin
calciné est utilisé dans les mélanges pour I’isolation de cébles et dans les isolants. Mélangé a de
I’alumine et de la silice, le kaolin calciné est utilisé pour assurer la résistance aux acides.
e Lavermiculite
La vermiculite est utilisée comme charge de faible densité (2,4) dans les plastiques renforcés de
fibres de verre.
e Lemica
Le mica augmente la stabilité dimensionnelle des pieces moulées ; il améliore les propriétés
¢électriques et thermiques, la résistance aux acides et aux bases, et diminue la reprise d’eau. [34]
I1.3. Fibres naturelles
11.3.1. Classification de fibres naturelles
On peut subdiviser les fibres naturelles en trois grands groupes selon leur origine : les fibres
végétales qui comprennent :
= Les fibres provenant des poils séminaux de gaines (coton kapok).
= Les fibres libériennes extraites de tiges de plantes (lin, chanvre, jute, ramie).
= Les fibres dures extraites de feuilles (sisal), de troncs (chanvre de manille) d’enveloppes de fruits
(noix de coco).
= Les fibres animales qui proviennent des poils, telle que la toison animale, et sécrétions telle que
la soie.

= Les fibres minérales telles que le basalte. [35]

Fibres naturelles

Fibres animales Fibres végétales Fibres minérales
Fibres de bois Fibres agricoles
Fibres Fibres issues Fibres issues Fibres issues Fibres issues
libériennes de feuilles de grains de fruits de tiges

Figure 11-4 Classification des fibres naturelles. [36]
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I1.4. Les Fibres végétales
11.4.1. Classification des fibres végétales
s LeBois:

La diversité des essences régionales, une bonne gestion des foréts et la structuration des filieres
courtes font du bois une ressource locale et renouvelable, a faible impact environnemental, disponible
pour la construction.

e ——

Epicea Grumes de bois

La laine de bois est fabriquée a partir d’un procédé de défibrage mécanique de chutes de bois,

généralement des résineux, provenant de scierie ou de rémanents de forét. Les fibres sont ensuite

mélangées et liées par un liant organique, souvent issu de 1’industrie pétrochimique. Des liants

naturels a base de sucre, d’huile et d’amidon sont parfois utilisés Trés couramment utilisés les

panneaux d’OSB (Oriented Strand BoardT littéralement panneau de grandes particules orientées)

étaient a I’ origine produits a partir de résidus de placages et de contreplaqués. Ils contiennent 95% de

copeaux de bois liés par 5% de résines chimiques. Les panneaux dits OSB3 sont réputés sans
émanation de formaldéhyde.

Une fois les grumes de bois sciéesT les planches sont entreposées pour le séchage. Des cales
espacent chaque planche pour que I’air circule et que la planche reste bien droite et ne se déforme pas
en séchant.

% Lechanvre

Le chanvre cultivé ou textile, Cannabis sativa L., fait partie avec le houblon, de la famille des
Cannabaceae (Cannabacées ou Cannabinacées)

s Lelin

Linum est un genre regroupant les lins, de la famille des Linaceae (Linacées). Il compte prés de
200 especes présentes surtout dans les régions tempérées et subtropicales de I’hémisphéere nord. Le
lin cultivé est Linum usitatissimum.
< LEJUTE

Le jute est une plante herbacée de la famille des Malvaceae (Malvacées), cultivée dans les régions
tropicales pour ses fibres.

+ Les Joncs

Sous le nom générique de jonc, les tiges de nombreuses espéces de Scirpus sp. (Cyperaceae) ou
Juncus sp. (Joncaceae) sont utilisées comme liens, ou tressées en ouvrages de vannerie (tapis, dessus
de chaises, corbeilles ...). focus:les graminées Poaceae appelée également Gramineae est le nom
scientifique d’une importante famille botanique. Le nom d’usage est poacées ou graminées.
<+ LAPAILLE

La paille correspond a la tige des graminées, en particulier des céréales, coupées et dépouillées
de leurs grains. Bien souvent il s’agit de la paille de bl¢, terme générique désignant plusieurs céréales
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appartenant au genre Triticum.
% LE ROSEAU

On appelle « roseau » diverses plantes des sols humides, principalement des graminées
appartenant particuliérement aux genres Arundo ou Phragmites. Leroseau commun, Phragmites
australis, est appelé aussi Sagne ou petit roseau.
% LA CANNE DE PROVENCE

Arundo donax est une espece de plante herbacée de la famille des Poaceae, sous-famille des
Arundinoideae. La sous-espéce Arundo donax var. versicolor est connue sous le nom de Canne de
Provence.
< LE BAMBO

Les bambous ou Bambuseae forment une tribu appartenant a la famille des graminées. Une Tribu
est un ensemble de plantes, un rang inférieur a la sousfamille et supérieur au genre.
% LE COTON

Le cotonnier, du genre Gossypium, appartient a la famille de Malvaceae (Malvacées). Le coton
est la fibre textile naturelle qui recouvre les graines du cotonnier. Le coir ou fibre de cocoLe Cocotier,
Cocos nucifera, est une espece de palmiers de la tribu des Cocoeae. Les Palmiers ou Palmaceées
forment une famille de plantes, aussi nommée Arecaceae (Aréacées).
% Lesisal

Le sisal (Agave sisalana) est une plante de la famille des Agavaceae, originaire de I’Est du
Mexique ou on la trouve également sous I’appellation de henequén. Son nom provient de la ville de
Sisal, située dans 1’état mexicain du Yucatan. C’est a partir du port de Sisal qu’étaient expédiées les
fibres dans le monde entier.[37]
11.4.2. Composition chimique des fibres végetales

D'un point de vue structurel, les fibres lignocellulosiques sont composées d'une matrice, constituée
principalement d’hémicelluloses et de lignine, renforcée par des fibrilles de cellulose.[38]
- Cellulose

La cellulose est pondéralement et structurellement I'élément constitutif majeur des fibres
végétales. La détermination de sa formule exacte date de 1913. Aprés de nombreuses études portant
sur la structure du glucose et du cellobiose [39, 40] et la dégradation chimique partielle de la cellulose
et ses dérives [41], il a été prouvé que la cellulose a une structure polymérique constituée
d'enchainement de monomeéres cellobioses liées par des liaisons ~-(1 ,4) (figure 11-5) [42]. Cet
homopolymere est caractérisé par un grand poids Inoléculaire avec un degré de polymérisation qui
peut dépasser 36000 dans le cas de la cellulose extraite du lin. A titre indicatif, un degré de
polymeérisation (OP) de 14000 est équivalent & une longueur d'environ 7 Im [43,38]

Unité cellobiose  —

on | HO\ o |
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OH| Ho”
/114\

Extrémité non
réductrice

Unité anhydroglucose ~ Extrémité
(n: DP) réductrice

Figure 11-5 : Structure chimique de la cellulose.
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Les chaines de cellulose sont liées par des ponts hydrogénes intra- et intermoléculaires
(Figure 11-6) et des liaisons de type Van der Waals. L'association de nombreuses macromolécules de
cellulose permet la formation de fibrilles élémentaires ; une fibrille élémentaire est constituée en
moyenne de 36 chaines ; ces fibrilles élémentaires s’assemblent en microfibrilles et favorisent
I’établissement d’une structure microcristalline [38,43]. Cette structure fibrillaire condensée est a
I’origine des caracteristiques remarquables de la cellulose.

Lialsor hydrogéne
nba‘n scudalre
. \;/o- ﬂ\&.,/
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Figure 11-6 : Liaisons hydrogénes intra- et intermoléculaires dans la cellulose.

- Hémicelluloses

Les hémicelluloses sont des polysaccharides complexes de faible poids moléculaire (degré de
polymerisation moyen de 150), tres hydrophiles et solubles en milieu alcalin. Leur squelette est
compose de résidus P-(I ,4) -D-pyranose, ou 1'0-4 est en position équatoriale (Figure 11-7). Les
pyranoses peuvent étre des glucoses, mannoses ou Xxyloses. Ces unités répétitives présentent de
multiples possibilités d'associations et de branchements [41]
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Figure 11-7 Structure chimique d'une classe des hémicelluloses [44].

- Lignine

La lignine est une macromolécule fortement hétérogene, biosynthétisée a partir de trois alcools
phénoliques (syringyle, guaiacyle et p-hydroxyphényle). Ces unités peuvent s'assembler de multiples
facons par des liaisons oxygene-carbone ou carbone-carbone formant ainsi une structure
tridimensionnelle trés ramifiée (Figure 1.5) [45,46]. La lignine est de nature thermoplastique
(température de ramollissement ~ 90 C et écoulement a ~ 170 C) et présente une faible affinité avec
I'eau. [43]
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Figure 11-8 Structure chimique des lignines.

Les différents types de liaisons retrouvés dans les lignines sont représentés par les couples (1,2) et
(9,3) : a-,b-O-4 benzyl-aryl- et alkyl-aryl-éthers; (3,4): b-5 phénylcoumarane; (5,6): 5-5' biphényle;
(7,8): b-1 diarylpropane. Les motifs du type (1,2) et (9,3) sont prédominants (environ 40 a 50% du
total des liaisons) [46]

La composition chimique et la morphologie microstructurale des fibres lignocellulosiques sont
extrémement complexes a cause de I'organisation hiérarchique des différents constituants présents a
différents pourcentages. La composition chimique dépend de la nature de la fibre, des conditions de
croissance, des conditions climatiques, de I'age de la fibre ... [38]

Le Tableau I1-3 présente la composition chimique de différentes fibres cellulosiques (pourcentage

par rapport a la masse seche de la fibre).
Tableau 11-3 Composition chimique des fibres végétales [38,43,47 ,48]

Fibre Cellulose | Hémicelluloses | Lignine Pectines Cires Cendres
(%) (%) (%) (%) (%) (%)
Lin 64,1-85 3,7-16,7 2-6,2 1,8-2,3 1,7 1-14
Coton 82,7-90 0,7-1,6 <1 0,6 0,8-1
Chanvre 57-78,3 1-5,7 2,9-13 0,9 0,8 0,53-0,82
Bios des 45-50 4,13-17 24-30 - - 0,2-0,5
résineux
Bios des 40-50 25-30 18-30 - - 0,4-0,5
feuillus
Bambou 42,3-49,3 21-36 23,8-21,6 - - 1,3-2
Bagasse 40-46 24,1-27,7 12,5-20 - - 1,5-2,4
Jute 61-71,5 24,5-29 11,8-13 0,2 0,5 2
kenaf 51-59 21,5 15-19 - - 5

26




Chapitre 2 : Les charges et les renforts

A I'échelle macroscopique, les fibres cellulosiques ont toutes une paroi cellulaire composée

de plusieurs couches. Cependant uniquement trois d'entre elles ont été identifiées par microscopie
électronique, a savoir, la lamelle moyenne et deux parois concentriques, primaire et secondaire. La
paroi secondaire est elle-méme constituée de trois couches S 1, S2 et S3 (voir Figure 11 .9). Chaque
couche de la paroi cellulaire est constituée d'une variété de polymeéres de structures différentes. La
lamelle moyenne est constituée principalement de la lignine. La paroi primaire est une couche mince
d'une épaisseur comprise entre 0,1 et 1 flm, formée par réseau irregulier de microfibrilles [49]. La
couche intermédiaire de la paroi secondaire (S2) constitue la partie principale de la paroi cellulaire et
commande ainsi les propriétés mécaniques de la fibre [38,45]. Une étude détaillée de la
microstructure des fibres est relatée dans la référence 35.
En plus de la cellulose, les hémicelluloses et la lignine, la composition chimique des fibres inclut
également de la matiére inorganique, présente en faible proportion par rapport a la masse séche, I'eau,
I'air, des protéines, des pectines, des cires, des graisses, des résines et parfois des gommes. A
I'exception des protéines et certains extractibles, ces substances sont localisées dans le lumen ou sur
la surface de la fibre sous forme d'inclusions ou de dépots et ne sont donc pas considérées comme de
composants moléculaires intrinseques [38]. De ce qui préceéde, on déduit que la fibre elle-méme peut
étre décrite comme un composite laminé.

Paroi secondaire S3

Micvabibiiiles da Paroi secondaire 82

cellulose agencées

en forme spiralée
/ Paroi secondaire S1

Reglo.n arnorphe Paroi primaire
constituee
principalement
de lignine et

d'hémicelluleose

Réseau désordonné de
microfibrilles de cellulose

Figure 11-9 Structure de la paroi cellulaire de la fibre végétale. [50]

11.4.3. Propriétés des fibres végétales
11.4.3.1. Propriétés hygrométriques
La présence de groupements hydroxyles faisant partie des molécules des fibres, sont

responsables de ’absorption d’eau par les fibres hydrophiles de la cellulose. Les hydroxyles présents
a la surface des fibres ainsi que les hydroxyles des zones amorphes absorbent facilement les molécules
d’eau. Cette eau dite libre s’évapore facilement, quant aux molécules d’eau piégées au niveau des
cristallites et de la surface interne des vides, elles sont liées au squelette de la fibre. Un gonflement
des fibres en résulte par le fait que les molécules d’eau infiltrées entre les chaines de cellulose,
provoquent leur écartement et favorisent leur glissement les unes par rapport aux autres en
désorganisant les microfibrilles.
11.4.3.2. Propriétés physiques et mécaniques

Les fibres végétales se caractérisent par une faible masse volumique présentent des propriétés
physiques et mécaniques spécifiques intéressantes.
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- Les fibres longues ont des contraintes en traction plus faibles que les fibres courtes, du fait que les
premieres ont de plus grandes probabilités de contenir des défauts de formation.
- L’index de cristallinité de la cellulose d’une fibre élevé est un indicateur de ses propriétés
mécaniques ¢levées. A titre comparatif la cellulose cristalline posséde un module d’¢élasticité de 90 a
137 GPa, relativement plus élevé par rapport a la fibre de verre qui est d’environ 75GPa.
- L’angle micro fibrillaire explique en partie la déformation élastique de la fibre végétale, ce qui
améliore son allongement a la rupture en traction. En effet, la fibre lignocellulosique subit, sous
I’action de forces de traction faibles, une déformation réversible. Ceci est dii a I’alignement progressif
des microfibrilles cellulosiques avec 1’axe de la fibre et une déformation élasto-viscoplastique des
polymeres amorphes. Suite & un essai de traction sur une fibre végétale, les parametres influencant la
courbe contrainte-déformation sont:
* La nature de la fibre (composition et structure) ;
* La largeur de la fibre sollicitée ;
* Le pourcentage d’eau absorbée dans la fibre. La variation du pourcentage d’eau absorbée entraine
une modification de la section de la fibre (retrait ou gonflement) ; I’eau pénctre dans les zones
amorphes et modifie le transfert de charge entre les éléments fibrillaires ;
* Le diamétre de la fibre : le module d’Young et la contrainte a la rupture évoluent avec les diameétres
des fibres.
11.4.4. Application des fibres végétales

Les matériaux composites renforcés par des fibres naturelles sont actuellement en cours de
développement pour remplacer les matériaux traditionnels. Les principaux marchés sont représentés

comme suit :
Tableau 11-4 Domaines d’application des fibres végétales

Principaux marchés | Domaines d’application des fibres végétales

Automobile Les entreprises comme Opel Audi, BMW, Renault, Ford, Seat,
fabriquent des composites renforeés de fibres végétales : garnitures
et panneaux de portes, planches arriére, revétements inténeurs et
passage de roues, voiite interne de pneu, pare-<chocs, tableau de

bord, etc...

Construction Les fibres végétales sont utilisées en renfort de matériaux,
notamment d’isolation, de produits en ciment, profilés de portes, de

fenétre, panncaux décoratifs, ete. ..

Infrastructure Trottoirs, digues, signalisation routi¢res, isolant phoniques, etc...

Autres applications | Les palettes, le mobilier (table de camping ou chaise), équipement

de jeux publics, etc...

11.4.5. Avantages et inconvénients des fibres végétales
L’utilisation des fibres végétales en tant que renforts dans les matériaux composites, présente
beaucoup d’avantages a condition de remédier a certains inconvénients par différents traitements

proposeés par la littérature. [51]
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Tableau I1-5: Les principaux avantages et les inconvénients des fibres végétales
Avantages Inconvénients
- Faible colt Absorption d’eau

- Ressource renouvelable

manipulation des fibres

- Biodégradable (pour I’environnement)

- Propriétés meécaniques
Importantes (résistance et rigidité)

- Demande peu d’énergie pour la production

- Non abrasif pour les outillages

- Bon isolant thermique et acoustique

- Neutre pour I’émission de CO2

- Pas de résidus apres incinération

- Pas d’irritation  cutanée

specifiques

Biodégradabilité (pour le matériau)

Fibres anisotropes

Pour des applications industrielles, nécessite
de gestion d’un stock

Faible stabilité dimensionnelle

Faible tenue thermique (200 a 300 °C max)
Variation de qualité en fonction du lieu de
croissance, des conditions météorologiques
Renfort discontinu

11.4.6. Présentations des différentes fibres végétales : [52]

++ Le chanvre

Le chanvre est une fibre libérienne, tout comme le lin, le kenaf, le jute et la ramie. Les plantes
de cette famille présentent toutes des fibres externes longues et étroites et des fibres internes
ligneuses. Par ses possibilités techniques, la fibre de chanvre répond & des besoins textiles
traditionnels tout en ouvrant la voie a une foule d'innovations. Cultivé dans les pays a climat tempére,
on en trouve dans I’est de I’Europe, en France et en Italie.

Figure 11-10: Plante de chanvre et les fibres de chanvre.

< Lelin

Le lin est une plante annuelle qui pousse dans le monde entier, aussi bien en Asie qu’en

Europe. La fibre de lin vient des tiges de la plante mais aussi de I’huile extraite des graines.
L’avantage de cette fibre est sa longueur élevée, en moyenne 25 mm et sa bonne résistance. Le
lin peut étre utilisé comme substitut au coton. De plus, le rendement de cette fibre est trés
nettement supérieur a la production de coton (jusqu’a 2 t/an/ha).

Figure 11-11: Plante du lin et les fibres de lin.
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% Le Coton

Le cotonnier est un petit arbuste annuel de 1 & 1,50 m de haut. Il est cultivé dans les zones chaudes
d’Amérique, d’Afrique, d’Asie et mémes d’Europe (Espagne). Les fibres de coton proviennent des
graines, et sont appelés linters. Le rendement en linters de coton est de seulement 0,05 t/ha/an. Cette
fibre est utilisee pour ses bonnes caractéristiques physique et mécanique. En effet, les linters de coton
mesurent 2 a 5 mm et ont une largeur de 18 pum. Elle est utilisée pour des papiers dits de luxe. Elles
sont également utilisées pour les papiers fiduciaires et principalement pour les billets de banques,
papiers pour lesquels la caractéristique essentielle est la résistance au pliage. Cette fibre est aussi
beaucoup utilisée dans le domaine du textile.

Tricofolk info
Figure 11-12 : Plante et fibres naturelles de coton.

% L'Abaca

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

‘ - &

Figure 11-13: Plante de I'abaca et fibres de I'abaca.

% Le Kénaf

Le Kenaf est une plante herbacée dont la tige peut atteindre 3 m de haut. Il se trouve
principalement dans les régions tropicales et en Amérique du Sud. La production de kénaf en Europe
est rare. Elle est destinée uniquement pour le domaine papetier. Le rendement en fibre atteint prés de
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10 t/an/ha. La longueur moyenne des fibres (1,5 mm) est comprise entre celle des fibres de feuillus
et celle des fibres de résineux.

Figure 11-14: Plante de Kénaf avec ces fibres.

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

Figure 11-15: Jute :(a) plante, (b) tisse, (d) fibre.

% Laramie

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

Figure 11-16: Plante de Ramie et les fibres naturelles de la Ramie.

% Lecoco

Les fibres de coco proviennent de la couche fibreuse qui entoure la noix de coco. Elles sont filées
et tissées apres avoir été assouplies dans I'eau. Le filage grossier et irrégulier donne au coco un aspect
rustique. Le coco est tres resistant, il est isolant, imputrescible et antibactérien.
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On utilise plutdt dans des pieces spacieuses et lorsqu'on veut mettre en avant son coté rustique.
i 2] A A >

Figure 11-17: Fibre naturelles de la plante du coco.
s Le Sisal
Le sisal est une plante vivace constituée par une rosette de grandes feuilles a section triangulaire

allant jusqu'a 2 m de long. Il s'agit d'une plante tropicale, principalement cultivé en Amérique du

sud et en Afrique. La longueur moyenne de ces fibres est de 3 mm.
'— — = = |

0
3

Figure 11-18 fibres naturelles du sisal.

% Palmier dattier
Le palmier dattier il a un stipe solitaire de couleur marron ou gris qui atteint jusqu'a 20 metres de

hauteur et 60 cm de diamétre a I'dge adulte (Figure. 11-19). Leur couronne se compose de plus d'une

centaine de feuilles pennées qui mesurent plus de 5 métres de longueur. Le pétiole peut mesurer

jusqu'a un metre, et est recouvert d’épines sur ses bords.

Les folioles sont de couleur verte. Elles sont étroites, rigides et disposées de maniere irréguliére sur

le rachis. Les types les plus connus sont : Nour, Dokar, Elghers (appellation locale).

g

Figure 11-19: Palmier et les fibres de palmier dattier.
% Alfa
L’ Alfa est une herbe vivace typiquement méditerranéenne, elle pousse en touffes d’environ 1m a

1m20 de haut formant ainsi de vastes nappes (Figure. 11-20). Elle pousse spontanément notamment
dans les milieux arides et semi arides, elle délimite le désert, 1a ou I’ Alfa s’arréte, le désert commence.
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Elle est employée dans la fabrication de sparterie, des cordages, des espadrilles, des tissus grossiers,
des papiers d’imprimerie.. .etc.

Figure 11-20 : La plante et les fibres I'Alfa.

I1.5. Biocomposites

Les matériaux Bio-composites ou les matériaux biosourcés sont des matériaux composés de
fibres naturelles ou des résines naturelles au lieu de fibres synthétisées (verre, carbone, etc.) ou de
résines (résines époxy, polyalcool vinylique, etc.). Les fibres biosourceés telles que le sisal, le jute, le
chanvre, le lin, le bambou, la laine, les cheveux, la soie etc., sont obtenues a partir de plantes ou
d'animaux. De plus, les matériaux de matrice naturels tels que le caoutchouc naturel, le polyester,
etc., sont produits a partir de plantes.[53]
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I11. Travaux de recherche

Dans ce chapitre, différentes manicres de classification des matériaux composites sont d’abord
présentees, selon le type de matrices, la taille et les catégories du renfort. Le développement et
I’utilisation des composites bio-sources necessitent en amont des connaissances sur la structure et la
composition chimique de chacun des constituants pour mieux appréhender 1’étude des interactions
entre renforts et matrices. Ainsi, en deuxieme lieu, nous nous proposons de présenter une description
des différents constituants entrant dans la mise en ceuvre des matériaux composites bio-sources. Les
différentes techniques de fabrication des matériaux composites en général sont ensuite dénombrées
avec des descriptions synthétiques. Ensuite, nous nous proposons de présenter quelques domaines
d’application des matériaux composites renforcés par des fibres végétales, en particulier ceux a fibres
de palmier dattier. En dernier lieu, une synthese bibliographique donne 1’état de 1’art sur les travaux
réalisés sur les matériaux composites & base de matériaux extraits de palmiers dattiers.

II1.1. Définition et classification des composites

Le consensus sur la définition de matériau composite s'articule autour du fait que le composite
est un matériau multi-phase formé a partir d'une combinaison de matériaux qui différent par leur
composition et leur forme$ (Figure 111.1). Ces composants sont généralement la matrice et les
renforts, liés les uns aux autres en conservant leurs identités et propriétés. Ces constituants doivent
assurer un forte capacité d’adhésion afin de constituer un matériau aux propriétés nouvelles qui ne
peuvent étre obtenues par aucun des composants d'origine agissant seuls. L’intérét croissant des
composites est di principalement aux possibilités de gain de poids et de réalisation de piéeces
complexes [54, 55].

Renforts

A
Yl N
Particules Fibres Couches

Matrice

Composite a particuales Composite a fibres Composite laminé

Figure I11-1: Matériaux composites a particules, a fibres et stratifiés.

Les composites peuvent étre classés selon de nombreuses caractéristiques dues au renforcement ou a
la matrice. Nous proposons quatre catégories parmi les plus courantes.
I11.1.1.Classification selon le type de matrice

La classification habituellement utilisée dans ce cas est décrite selon les trois principales
matrices utilisées, les composites a matrice organique CMO, les composites a matrice céramique
CMC et les composites a matrice métallique CMM [56]. Mais pour I'impérieuse nécessité de
protection de la santé environnementale, des matrices naturelles ont été utilisées [57]. La Figure 111
.2 représente une classification des composites selon la nature de la matrice.

S ———“————
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Thermoplastigue
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—n-[ Matrice naturelle

Matrice végétale |

Figure 111-2 Classification des composites selon la nature de matrice.

111.1.2.Classification selon la catégorie du renfort

La matrice est renforcée avec différentes fibres en termes d’origine ou de forme. Les
composites fibreux peuvent étre classés en deux catégories selon les catégories des fibres : fibres
inorganiques et fibres organiques. Ces fibres peuvent se présenter sous différentes formes : forme
linéique, forme surfacique et en forme multidirectionnelle [58]. La Figure I11.3 représente une
classification des composites selon la catégorie de renfort.

s ™

Fibres métalliques
(Fe, Cu, Al..)
{ Fibres inorganiques ~ 4
r ™)
) Fibres polyméres inorganiques
{(Verre, Carbone...)
Matériaux -
i r
Composites Fibres polyméres organiques
(Polypropyléne, Polyamide....)
,.[ Fibres organiques b ‘:
Fibres naturelles
(Jute, Laine, Amiante...)
. ey

Figure I11-3. Classification des composites selon la catégorie du renfort.

111.1.3. Classification selon la forme du renfort

La Figure I11.4 présente la classification du composite selon la forme des renforts, que nous
pouvons classer en trois familles. Un matériau composite est un composite a fibres si le renfort se
trouve sous forme de fibres, soit continués (fibres longues), soit discontinues (coupées, courtes). Il
est considéré a particules lorsque le renfort se trouve sous forme de particules, sachant qu’une
particule, par opposition aux fibres, ne posséde pas de dimension privilégiée [59]. Nous pouvons
souligner que la troisieme famille “structuraux” de cette classification est le résultat de l'intégration
des deux premiéres familles “renforcés par des particules”, “renforcées par des fibres”. Ces deux
premiéres familles se différencient a partir de la valeur du facteur de forme L/d du renfort ou L et d

sont respectivement la longueur et le diametre du renfort [60].
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Figure I11-4.Classification des composites selon la forme des renforts.

I11.1.4.Classification selon le marché

On retrouve souvent la distinction suivante par laguelle les matériaux sont classés en fonction
du marché.
- Les composites de grande diffusion (GD) : ce sont des composites peu colteux (<10 a 40 €/kg) qui
occupent une large part du marché. On les trouve dans 1’industriedu batiment, le transport nautique,
les piscines, les équipements électriques.
- Les composites a hautes performances (HP) : ce sont des composites assez onéreux, dont le marché
est encore reduit pour les applications aérospatiales, transports, sports de compétition (cotlt > 40€/kg)
[54].
Récemment, 1’industrie a ét¢ amenée a exploiter des matériaux naturels et a les utiliser pour produire
des matériaux composites respectueux de I’environnement. Par conséquent, nous pouvons trouver
une nouvelle classification des matériaux composites que I’on nomme “bio-composites”. Il existe
d’autres appellations proches comme “écocomposites”, *“ composite bio-sourcé” et ‘“agro-
composites” qui s’inscrivent également pleinement dans les concepts émergeants de la chimie verte
et de chimie la durable. Il n’existe pas de définition encore officielle des bio-composites, mais il est
maintenant admis que ces matériaux doivent étre fabriqués impérativement a partir de ressources
naturelles plus ou moins transformées mécaniquement et/ou chimiquement. Les biocomposites sont
ainsi composés dans le principe de renforts généralement en fibres naturelles et d’une matrice issue
préférentiellement de la biomasse [61].
II1.2. Matériaux composites bio-sourcés

La classification des matériaux composites bio-sourcés est généralement dépendante de la
nature du renfort, de la nature de la matrice ou de la nature des composants réunis. De nombreux
travaux sont toujours en cours pour produire des matériaux bio-composites avec un mélange de fibres
naturelles et différentes matrices. Cependant, a ce jour, l'idéalisation des composants genéraux et des
caractéristiques de ces matériaux est encore largement insuffisante pour produire des pieces
techniques.
111.2.1. Renforts a fibres végétales

Du point de vue du renfort, les fibres végétales, qui appartiennent a la famille des fibres
naturelles constituent une alternative écologique aux autres renforts. Ces fibres naturelles,
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intéressantes du point de vue disponibilité et possibilité du recyclage, peuvent apporter, de par leur
nature, des caractéristiques supplémentaires aux composites, notamment en termes de propriétés
meécaniques et physiques. Il existe une grande variété de fibres naturelles qui peuvent étre utilisées
pour le renforcement ou comme charges (Figure 111.5) [62, 63].

Les fibres naturelles sont subdivisées en trois grands groupes selon leur origine, animale, végétale et
minérale.

Y

Origine végétale

Fibres naturelles ]——} Origine animale

Y

Origine minérale

o -~

Figure 111-5. Classification des fibres naturelles selon I'origine. [63]

Si I’on s’intéresse plus particulierement aux fibres végétales, celles-ci sont issues de la biomasse et
peuvent €tre extraites du fruit, de la tige ou de la feuille d’une plante. Elles sont principalement
composeées de cellulose, d'hémicelluloses, de lignines et de pectines. Ces fibres sont surtout utilisées
pour leurs avantages inégalés : leur faible densité, leur pouvoir d’isolant thermique, leurs propriétés
mécaniques, et notamment pour leur biodégradabilité et atouts écologiques [64]. Nous pouvons
subdiviser les fibres végétales en cing groupes selon la source d’extraction (Figure 1.6), a savoir la
graine, la feuille, le fruit, la tige libérienne ou dure.
111.2.1.1. Composition chimique des fibres végétales

La structure microscopique des fibres végeétales est complexe. Elles sont constituées par des
fibrilles, elles-mémes formées par des chaines de cellulose. Les chaines de cellulose s’associent entre
elles de facon paralléle par des liaisons hydrogenes pour former des microfibrilles dont la section (de
I’ordre de quelques nm) est variable selon les espéces végétales. Enfin, les fibres se présentent sous
la forme d’un composite multicouches dans lequel la lignine joue le role d’une matrice enrobant un
élément structurant trés rigide qui est la cellulose [65].
Les constituants majoritaires des fibres lignocellulosiques déshydratées sont la cellulose, les
hémicelluloses, les lignines et les pectines (Figure 111 .7)
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Figure 111-6. Classification des fibres végétales selon l'origine.
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Figure 111-7. Structure schématique d'une fibre végétale. [66]

a) La cellulose

L'existence de la cellulose comme matériau commun dans les parois cellulaires végétales était
d'abord découverte par Anselm Payen en 1838 [67]. La cellulose représente la molécule biologique
la plus abondante sur terre. D un point de vue chimique, la cellulose est une macromolécule constituée
par une tres longue chaine steréo-réguliere composée de maillons de glucose CeH1206 (Figure 111.8).
La cellulose posséde une structure fibrillaire et partiellement cristalline. Les microfibrilles de
cellulose sont constituées de zones cristallines ordonnées et de zones amorphes totalement
désordonnées.
Dans la zone cristalline, les chaines cellulosiques sont disposées parallelement les unes aux autres,
liées par des liaisons hydrogeénes intra et intermoléculaires. Toutes les propriétés de la cellulose sont
étroitement corrélées a la forte densité des liaisons hydrogenes qui se développent entre les chaines.
Les interactions moléculaires sont fortes et assurent I’essentiel de la cohésion tout en empéchant la
pénétration des réactifs. Grace a sa grande cohésion, la cellulose est insoluble dans la plupart des
solvants. La cellulose est de nature trés hydrophile [68].

o CH,OH
HO 0 ° HO 5
HO o HO
CHOH = CH,OH
n
~
Glucose

Figure 111-8. Molécule de la cellulose. [62]

b) Les hémicelluloses

Dans la plupart des fibres naturelles, la cellulose est mélangée a des hémicelluloses qui sont
également des polysaccharides composés d'une combinaison de cycles a 5 et 6 carbones (Figure 1.9).
Les hémicelluloses sont des polysaccharides pariétaux non cellulosiques extraits des végétaux. Elles
constituent le principal liant dans la structure pariétale des végétaux en s’associant par liaisons
hydrogenes aux microfibrilles de cellulose et a la cellulose de la paroi cellulaire. La variabilité des
motifs monomeéres constitutifs de la chaine principale (xylose, arabinose, glucose, mannose,
galactose, etc.) permet de distinguer différents types d’hémicellulose. Les hémicelluloses sont des
polymeres a chaines courtes, amorphes, et fortement hydrophiles souvent utilisees comme agent
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épaississant, stabilisant ou émulsifiant [69]. L’hémicellulose est trés hydrophile, soluble en milieu
alcalin, et facilement hydrolysable dans les acides [68, 70].

Figure 111-9. Structure d’un type de xyloglucane.

c) Les lignines

La lignine est la seconde substance organique renouvelable la plus présente sur la terre apres
la cellulose. Elle participe a la rigidité structurale des parois cellulaires et protege les plantes contre
I’attaque des organismes pathogenes [71].
La lignine ou « les lignines » sont des polyméres tridimensionnels provenant de la polymérisation
radicalaire de trois alcools phénylpropénoiques dont la structure, dépendant de 1’espéce végétal; est
indiquée sur la Figure 111.10: I’alcool coumarylique, 1’alcool coniférylique et 1’alcool sinapylique.
La lignine est totalement amorphe et hydrophobe. Elle n'est pas hydrolysée par les acides, mais
soluble & chaud dans la soude, facilement oxydée et facilement condensable avec du phénol [70].

. OH OH OH
B y” 7
8 2 = | = |
5 3 X SocH: CHyO~ X “OCH,
OH OH OH
(a) (b) (c)

Figure 111-10. Structure des précurseurs de la lignine a) p-coumaryl alcohol, b) coniferyl alcohol, c) sinapyl
alcohol[70].

d) Les pectines

Les pectines regroupent les hétéro-polysaccharides qui se trouvent généralement dans les
parois cellulaires primaires des fibres végétales sauf le bois. La structure des pectines dépend de
I’espece végétale et les proportions des différents types varient en fonction de leur position dans les
parois cellulaires.
Les pectines sont les composés les plus hydrophiles dans les fibres végétales en raison de la présence
de groupes acide carboxylique. La Figure 111.11 présente un exemplede structure de pectine [71].
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Acide uronique

Figure 111-11. Structure d’une chaine de pectine (acide polygalacturonique) [71]

111.2.1.2. Méthodes d’extraction des fibres végétales
Habituellement, pour un usage de renfort de matériau composite, les fibres végétales sont

prélevées dans la chaine de transformation de I’industrie textile. Cette filicre a développé, depuis de
trés nombreuses années, des techniques pour separer les fibres du reste de la plante. Les techniques
utilisées pour séparer et présenter les fibres sont I’extraction mécanique, chimique et biologique [63].
La Figure 111.12 montre les trois techniques d'extraction des fibres de différentes méthodes.
a) L’extraction mécanique

Cette technique est basée sur la séparation des fibres par des procédures mécaniques a 1’aide
d’une machine ou manuellement. L'extraction mécanique a généralement deux problémes majeurs.
Le premier est le risque élevé d’obtenir de faibles propriétés mécaniques en raison de contraintes
mécaniques qui peuvent étre agressives et modifier les caractéristiques intrinseques des fibres, quelle
que soit la méthode de séparation utilisée.
b) L’extraction biologique

C’est une technique naturelle pour l'extraction des fibres, par I’utilisation d’agents microbiens
ou en développant des micro-organismes capables de séparer les éléments non cellulosiques de la
partie fibreuse de la plante en éliminant les liaisons qui les unissent. Cette méthode est trés efficace.
Cependant, ils ne peuvent pas éliminer la polymérisation de la pectine et sont généralement basés sur
des conditions naturelles et des conditions agressives.
¢) L’extraction chimique

Dans littérature scientifique plusieurs méthodes qui dépendent de la séparation chimique de
la cellulose des autres composants non cellulosiques sont proposées. Les méthodes d’extraction
chimique des fibres végétales permettent d’éviter les inconvénients d’extraction mécanique, et surtout
d’économiser beaucoup de temps et d’énergie.
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Figure 111-12. Différentes techniques d’extraction des fibres végétales.

1.2.1.3 Propriétés et avantages des fibres végétales

Bien que les propriétés physico-mécaniques des fibres végeétales soient affectées par certaines
conditions de croissance, de climat, d'age et d'origine végétale, les fibres végétales ont un effet
bénéfique sur les propriétés physico-mécaniques du composite. D’une maniére générale elles sont de
bons renforts pour les matrices a cause de leur résistance relativement grande et leur faible densité
[72-74].

Les fibres lignocellulosiques renouvelables ont un avantage par rapport les fibres synthétiques car
elles forment des boucles au lieu de se rompre au cours de leur transformation et de leur fabrication.
De plus, la cellulose contient une section ovale plate qui augmente le transfert de charge en présentant
un rapport d’aspect effectivement plus élevé. Cependant, malgré ces nombreux avantages, la fibre
végétale a certaines limites a étre utilisée et qui sont des inconvénients.

Le Tableau I11.1 présente les avantages et les inconvénients des fibres végétales comme renfort dans
les composites.

43



Chapitre 111 : Travaux de recherche

Tableau I11-1. Principaux avantages et inconvénients des fibres végétales [75-77]

Avantages Inconvénients
Faible coit Absorption d'eau
Biodegradable (pour I'environnement) Biodegradabilité (pour le maténau)
Resource renouvelable Fibres amsotropes
Propriétés mecaniques specifiques importantes (résistance Pour des applications industrielles, nécessite de
et ngidite) gestion d'un stock
Demande pen d'énergie pour la production Farbles stabahte dimensionnelle
Won abrasit pour les ounllages Faible tenuwe thermeque (200 a 300°C max)
Bon 1solant thermigue et acoustique Varation de qualite en fonction du heu de croissance,
Neutre pour 1'émission de Cly des conditions météoralogigues
Pas de résidus aprés incinération Renfort disconting

Pas d'imitation cutanée lors de la manipulation des fibres

111.2.2.Matrices

En général, la matrice qui constitue 'une des composantes des matériaux composites bio-
sourcés est une matrice organique ou une matrice naturelle biodégradable. La matrice joue un réle
clé dans la cohésion entre les fibres végétales, assurant leur protection chimique et la forme du produit
final. La bonne adhérence interfaciale fibres/ matrice garantit les bonnes propriétés mécaniques. La
matrice détermine en général la limite de I’environnement de service du matériau et la température
d’utilisation. On énumere un plusieurs types de matrice pour servir de matrice aux matériaux
composites
bio-sourcés selon la classification mentionnée ci-dessus (Figure 1.13) [77-79].
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Figure 111-13. Matrice utilisée pour les matériaux composites bio-sourcés.

111.2.2.1. Matrices polymeres

Il existe deux types de matrices polymeéres qui possédent des propriétés foncierement différentes
et sont employées dans des filieres distinctes :
- Les thermoplastiques, qui se présentent sous forme solide (granulés, plaques...) et que I'on met en
forme en les ramollissant par chauffage, puis en les solidifiant par refroidissement.
- Les thermodurcissables, qui se présentent sous forme liquide visqueuse et que I'on met en forme en
déclenchant une réaction chimique de polymérisation par ajout d'un durcisseur, ce qui entraine une
solidification.
La différence essentielle entre ces deux types de polymeres est la nature des phénomenes physiques
assurant leur cohésion. Les thermoplastiques sont constitués de longues molécules linéaires,
maintenues entre elles par des liaisons physiques de faible énergie (liaisons hydrogéne ou de Van der
Waals, Figure 1.14(a)) ; ces liaisons se cassent lorsque l'on chauffe le polymére et se rétablissent
lorsqu'on le refroidit, de facon réversible. A l'inverse, les thermodurcissables sont des molécules en
forme de réseaux tridimensionnels, maintenus par des liaisons chimiques de forte énergie (liaisons
covalentes, Figure 111.14(b)) établies de maniére irréversible lors de la polymérisation.

o)

(a) (b)

Figure I11-14. Structures moléculaires des polymeres : a) polymeére thermoplastique, b) polymeére thermodurcissable

[56].

Cette différence fondamentale est a I'origine de propriétés bien distinctes. Par exemple :
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- Les thermoplastiques sont moins rigides et moins résistants que les thermodurcissables (mais cela
importe peu sur les composites a fibres longues, car la rigidité et la résistance proviennent
essentiellement des fibres) ;
- Les thermoplastiques sont plus ductiles que les thermodurcissables, donc résistent mieux a la
fissuration ;
- Les déchets thermoplastiques sont recyclables, ce qui n’est pas le cas pour les déchets
thermodurcissables ;
- Les granulés thermoplastiques peuvent étre stockés indéfiniment et a température ambiante, tandis
que les thermodurcissables doivent étre stockés au froid et pendant une durée limitée si la résine et le
durcisseur sont déja mélangés ;
- Les thermoplastiques doivent toujours étre portés a haute température pour étre mis en forme, les
thermodurcissables pas forcément...
D’une manicre générale, les matrices thermodurcissables sont plus fréquemment employées que les
thermoplastiques, en raison de leur plus grande facilité de mise en forme (il est plus facile d'imprégner
des fibres avec un liquide qu'avec des granulés ramollis, et les températures a utiliser sont souvent
plus raisonnables). Parmi les plus courantes, on peut citer les résines polyester, peu colteuses et
souvent utilisées dans les applications « grande diffusion », et les résines époxy (ou époxydes), trés
employées dans les applications « hautes performances » [56].
111.2.2.2. Matrices naturelles

La matrice naturelle est composée de polymeres d’origine naturelle issus de la transformation
chimique de deux ou plusieurs constituants différents, solides et liquides. Les sources d’extraction de
la matiere solide sont minérales (chaux, argile, enduit), végétales (chimie des sucres ou lipo chimie)
ou animales (graisse, os). Les liquides peuvent étre des huiles végétales, de 1’alcool végétal ou tout
simplement de 1’eau.
Les matrices végétales sont obtenues soit a partir de 1’extraction d'un solide végétal (lignine, pectine)
mélangé ensuite une solution, soit a partir de 1’exsudat naturel des substances naturelles sécrétées par
certains végétaux, les coniféres essentiellement. Elles ont I'aspect d'un liquide poisseux qui seche plus
ou moins rapidement au contact de l'air. Les industriels se montrent de plus en plus intéressés par
I’utilisation de ces matrices naturelles dans la mise en ceuvre des éco-composites (bio-sourcés) qui
représentent une solution d’avenir et durable pour de nombreux secteurs comme I’aéronautique,
I’automobile, I’ameublement, et I’industrie du sport.
II1.3. Procédés de fabrication des composites

L'industrie utilise une vaste gamme de méthodes de mise en ceuvre des matériaux composites.

Ces procédés peuvent étre classés en fonction de la nature de la matrice utilisée, comme le présente
la Figure 111.15.
Les méthodes de mise en ceuvre des matériaux composites a matrice thermodurcissables se classent
généralement en fonction des séries a réaliser et les dimensions des piéces. Néanmoins, deux
catégories de procédés se réferent aux formes des piéeces a réaliser ; ce sont les procédés pour la
réalisation de corps creux (tubes et citernes) et les procédés en continu qui permettent la réalisation
de pieces a section constante
(Profilés) [80]. Ils sont des procédés manuels ou semi-automatisé.
Les méthodes mécaniques de mise en ceuvre des matieres thermoplastiques renforcées se classent, en
deux catégories : I’injection qui est le procédé le plus utilis€, et I’emboutissage ou I’estampage de
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plaques qui sont des procédés plus récents. Dans ces cas, les meches imprégnées sont également
utilisables directement [80].

La préparation de matériaux composites & matrice naturelle est plus récente, notamment I'utilisation
de matrices de PLA (bio-polymére avec acide lactique d’origine fossile) a base de cellulose en cours
de développement [81]. En général, les méthodes de mise en ceuvre des bio-composites sont

manuelles ou semi-automatisées.
——( Injection ‘

Matrice
Thermoplastique

- Estampage ]

Mise en forme des Matrice
composites Thermodurcissable Manuel |
—>| Matrice Naturelle [ Semi- automatisé ]

Figure 111-15. Mise en ceuvre des matériaux composites selon la nature de la matrice.

Parmi les procédés de mise en ceuvre des matériaux composites, on distingue :

- Le moulage au contact : Le moulage au contact consiste a imprégner manuellement des renforts
disposés dans un moule préalablement enduit d’un agent démoulant et recouvert d’une couche de
surface appelé gelcoat [81].

- La projection simultanée (PS) : La projection simultanée est un procédé semi-mécanisé qui permet
la réalisation de piéces de grandes dimensions aux formes simples ou complexes. Rapide et facile a
mettre en ceuvre, il nécessite I'utilisation d’une machine de projection assurant la découpe du fil,
I’imprégnation et sa projection sur le moule.

- Le procédé RTM (Resin transfer molding) : le moulage par injection a basse pression de résine
est une technique de fabrication de piéces en matériaux composites. C'est un procédé industriel
d'injection a basse pression de résine liquide dans un moule rigide et fermé.

- Le moulage sous-vide et I’infusion : Le moulage sous-vide et I’infusion : Les procédés faisant
appel au vide sont nombreux. Celui-ci ayant pour principal avantage de permettre d’appliquer sur une
piéce une pression uniforme importante & moindre co(t. Mais il présente aussi certains inconvénients,
tels que le choix limité du taux et de la forme de renfort utilisée pour chaque processus. De plus, le
moulage sous-vide est difficile a mettre en ceuvre avec des moules a plan de joint.

- Le moulage par compression a chaud (BP) : Le moulage par compression est un procédé de mise
en forme par moulage de pieces en matériaux plastiques ou composites.

Ces matériaux peuvent étre a base des thermoplastiques et surtout des thermodurcissables.

- Le SMC (Sheet Moulding Compound) : c¢’est un moulage a haute pression des semiproduits
composé de matrice et de renfort. 1l permet de fabriquer des pieces dans de trés nombreux secteurs
d'activités.

- Le BMC (Bulk Molding Compound) : c’est un mélange généralement moulé par compression de
matrice, charges et renforts sous forme de fibres coupées a 1'aide d’une presse a injection, sous des
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pressions de 150 & 180 bars, a grande vitesse dans un moule fermé et régulé en température entre 150
et 160 °C et destinés aux procédés de moulage pour grandes series.
La Figure 111.16 présente les procédés de mise en ceuvre des composites précités

Figure 111-16. Quelques procédés de mise en ceuvre des composites.

I11.4. Matériaux végétaux du palmier dattier

Le palmier dattier a été dénommé Phoenix dactylifera LIN, ¢’est une plante fruitiére pérenne,
le plus ancien dans le monde. Ayant une croissance lente, ses caractéristiques dépendent du milieu,
de I'age et des conditions culturales. L'origine des palmiers dattiers reste indéterminée malgré les
grandes recherches dans ce domaine. Actuellement la culture du palmier dattier s'étend dans
I'némisphére nord préférentiellement dans les régions arides et semi-arides chaudes. Il est largement
cultivé pour ses fruits alimentaires qui sont commercialisés dans le monde entier. Les estimations
actuelles indiquent que le monde arabe est le plus grand producteur de palmier dattier au monde [82-
85].

Selon les donnees du ministére de I'Agriculture et du développement rural de 1’Algérie ; il y
a environ 18.4 millions de palmier dattier répartis sur une superficie de plus de 160 milles hectares.
Bien que ce patrimoine soit reparti dans 17 wilayas (départements), il se concentre principalement
dans les wilayas Sud- Est et Sud-Centre d’ Algérie [86].

La wilaya de Biskra est la premiére région d'Algérie en termes de nombre de palmiers dattiers
avec 4,3 millions de palmiers, représentant 23.27% du patrimoine national. Viennent ensuite les
wilayas d’El Oued et d’Adrar qui représentent environ 20% La Figure 111.17 montre la répartition
des palmiers dattiers de I’ Algérie par wilaya en 2014.
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Figure 111-17: Répartition des palmiers dattiers de 1’ Algérie par wilaya en 2014 Source : Données utilisées a partir du
tableau 01 de I’annexe 01[86]. Les oasis de palmiers de Biskra sont particuliérement concentrées dans les sept régions de
Ziban, comme le montre la Figurelll.18 [87].
3.92%
42% o
437%

24.72% :
#Région 1: Ourelal, Mlili, Mekhadma, Lioua, Oumech.

# Région 2: Tolga, Bouchagroun, Lichana Leghrous, Foughala.
I W Région 3 : Sidi Okba. Chetma. Ain Naga, El-houach, M chounech.
#Régiond . Nutad Nialal Nauesn Chaika

W Région 5 ; 5idi Khaled, Basbese, Ras El Miaad.

M Région 6 : Zeloued, Mziraa, E fidh, KS nadji.

uRégion 7 : EL-outaya, Djamourah, Branis, EL-kantra, Ain Touta.
20%

Figure 111-18. Répartition de palmier dattier en région de Biskra. Source : Données utilisées a partir du tableau 02 de
I’annexe 01[86].

Ces régions sont connues par une grande diversité de palmiers dattiers. Cette différence entre les
palmiers peut étre distinguée a I'ceil nu a travers la couleur, la taille, le fruit et la forme de la palme.
Les palmiers de Deglet-Noor sont les plus répandus a Biskra avec 61,93%, puis les palmiers d'Elghres
avec 12,90% comme le montre la Figure 1.19.

& Déglet-Noor
& Elghres
i Autres types

25.17% <

61.93%
12.90%

Figure 111-19. Proportion de variétés des palmiers dattiers a Biskra. Source : Données utilisées a partir du tableau 03 de
I’annexe 01[86].
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On pourrait croire que le palmier dattier est une plante qui ne posseéde pas de tronc alors que c’est un
monocotylédone qui posséde un tronc qui contient du bois fibreux et du tissu entourant le tronc a
I’encastrement de la palme, appelé localement Lif. De plus, c¢’est une plante dioique comportant des
pieds males (Dokkar) et des pieds femelles (Nakhla).

Le palmier dattier a un tronc tres élancé (Stipe), haut jusqu’a 30 m, clairement recouvert par les gaines
(Pétiole) des feuilles (Palme) tombées et de tissu (Lif) entourant le tronc a I’encastrement des pétioles.
Les palmes sont réunies en forme d'une couronne en un nombre de 20 a 30 au maximum. Un ensemble
de régimes (Grappe) aux fruits sont suspendus sous la couronne de palmes dispersee. La Figure 111.20
présente les constituants principaux du palmier dattier et 1’évolution naturelle d’une palme [88-90].

Palme

:{: '." ;

=

=

B .2\\ o

E s N =

a 5 e o
ZE g
= C
=

S ==

g -

z s® -

- B

E */

z Y

-

Pétiole

Palmes séches

Lif

Figure 111-20. Différentes parties d'un palmier dattier et 1’évolution naturelle d’une palme.

111.4.1. La palme

La palme est une feuille pennée dont les folioles sont réguliérement disposées en position
oblique le long du rachis (Gand) qui s’étend jusqu’au pétiole (Kornaf). Les segments inférieurs sont
transformés en épines, plus ou moins nombreuses, et plus ou moins longues. La base pétiolaire des
palmes (dit localement Kornaf) est dure et relativement rigide [82]. La longueur d’une palme peut
varier de quelques dizaines de centimétre a plusieurs metres. Suivant cette longueur, la palme peut
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étre divisée en quatre parties : partie pétiolaire, partie épineuse, partie intermédiaire et partie foliotée.
La Figure 111.21 présente les différentes parties d’une palme mire.[91]

AAE—

Partie Foliotée

Rachis (Gand)

Partie Intermédiaire

Partie Epineuse

Partie Pétiolaire Pétiole (Kornaf)

Figure 111-21. Les quatre parties de la palme mare. [91]

111.4.2.Composition chimique de la palme

Les résultats de la composition chimique des fibres lignocellulosiques issues du palmier
dattier d’apres 1’étude de A. Sbiai [89] sont résumés dans le graphe de la Figure 111.22 Ces résultats
représentent des moyennes d’au moins trois essais pour chaque élément.

10%

35%
M Cellulose

¥ Hémicelluloses
W Lignine
M Autres

27%

28%
Figure 111-22. Composition chimique des fibres de palmier (% en poids) [89].

111.4.3. Déchet du palmier dattier

La croissance et 1’évolution naturelle d’une palme passent par quatre étapes successives qui
sont définies par les termes palmes jeunes, palmes adultes, palmes mares et palmes séches [92]
(Figure 111.20). Un palmier dattier produit chaque année une quantité trés importante de bois fibreux
et de fibres (Lif) sous forme de déchets abandonnés, dans les oasis du désert du Sahara. Ces déchets
concernent les sous-produits du palmier dattier (Spadice, Grappe, Palmes seches, Rebuts de dattes, et
Lif, ...). Cette quantité de déchets peut atteindre 80 milles tonnes par an dans la seule région de Biskra
(Algérie) [93]. Chaque annee, le palmier dattier produit un certain nombre de palmes a partir de
bourgeons et perd un nombre similaire de palmes par dessechement [82, 92, 40]. Une palme pese en
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moyenne 1.4Kg. Le palmier dattier donne en moyenne 15 palmes par an [94] ; on denombre environ
18.4 millions de palmier dattier en Algérie dont 4.3 millions dans la région de Biskra [93]. On peut
estimer le total de palmes séchées a environ 382200 tonnes/an en Algérie [91].

(a) (b)
Figure 111-23: Déches des palmiers dattiers : a) palmes séches, b) stipes.

111.4.4.Domaines d’utilisation des déchets de palmier dattier

Les déchets de la palme constitués de fibres ne sont exploités que d’une maniére artisanale
pour des applications traditionnelles. On les retrouve par exemple dans I’artisanat (avec la fabrication
de chapeaux, paniers et tapis...etc.) mais également dans la construction (charpentes de maison). La
Figure 111.24 montre certaines applications de ces déchets.

Stipe

Rachis

(a) (b)

Figure 111-24. Quelques utilisations traditionnelles des déchets de palmier dattier : a) charpentes de maison, b) panier.

Actuellement, le bois fibreux de la palme est utilisé comme une alternative aux déchets de
bois classique dans la fabrication des différentes plaques de bois industriel (MDF, HDF, LDF, ...)
(Figure 111.25). Cette technique est utilisée par de nombreux fabricants industriels dans le monde
[95-97]. D’autre part, les fibres extraites du bois fibreux de palme attirent 1’intérét des chercheurs
pour étre utilisées comme renfort dans les matériaux composites [98-100]. En général, les utilisateurs
ont considéré que le bois et les fibres extraites du palmier ont les mémes propriétés.

Figure 111-25. Bois MDF a base de palmier dattier.
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ITL.5. Synthése des travaux réalisés

En ce qui concernent les travaux de recherche réalisés dans le domaine des biocomposite a
base du palmier dattier, ils sont présentés a travers deux sections principales. La premiére concerne
certains travaux sur des matiéres premieres utilisées comme agents de renforcement, tels que le bois
et les fibres de palmier dattier, et la seconde sur des matériaux composites a base de renforts issus du
palmier dattier.

111.5.1. Renforts issus de palmier dattier

Dans cette section, nous présentons quelques travaux scientifiques menés sur divers renforts
extraits des palmiers dattiers, tel que, le bois et les fibres. Ces renforts sont utilisés dans la préparation
de composites bio-sourcés.
111.5.1.1. Bois

H. Abdel-Rahman et al [101] présentent une étude expérimentale sur les propriétés physiques et
mécaniques des rachis de palme de palmier dattier. L'étude des propriétés physiques inclue la
structure anatomique du rachis et I'effet de I'absorption d'eau sur son volume. Des essais de traction
ont été utilisés pour déterminer les propriétés mécaniques de rachis. Les résultats des tests montrent
qu’il a une différence entre la résistance a la traction entre la paroi de bois de rachis et le cceur. La
contrainte maximale des parois de rachis varie entre 116 et 208 MPa, tandis que celle du cceur
correspond approximativement a la moitié de ces valeurs. En plus, le module d'élasticité de rachis se
situe entre 10 et 30 GPa.

Les travaux de M. K. Jahromi et al [102] avaient pour but de cette recherche était d’identifier
certaines caractéristiques techniques et mécaniques sur le bois du palmier dattier. Les résultats
obtenus sont utilisés dans I'étude de la conception d'une machine afin de réaliser des travaux de
maintenance de palmier tout au long de ’année. La machine est directement attachée au tronc du
palmier dattier. Les propriétés physico-mécaniques du bois de tronc de palmier dattier obtenues sont
la teneur en humidité de 228,98% et la densité moyenne du tronc de 1,16 g / cms. En plus, les résultats
des essais de flexion trois points ont montré que sa résistance moyenne a la flexion est de 7.166 MPa
et son module de flexion est de 273.4 MPa. Les essais de compression longitudinale et perpendiculaire
ont montré que le module d'élasticité et la limite élastique étaient respectivement de 281,3 et 4,458
MPa dans la direction longitudinale, tandis que la contrainte a la limite proportionnelle était dans la
direction perpendiculaire de 1.124MPa. La résistance a la compression est ainsi inférieure dans le
sens perpendiculaire par rapport au sens longitudinal. La charge maximale dans le test de dureté était
de 0,7319kN et la ténacité en test de choc étaient de 1,61 kg.m.

L’étude expérimentale de T. Guettaf Temam [103] a été menée pour différentes
caractéristiques de différents types de palmier. L'analyse de la microstructure des bois du palmier
dattier a montré que celle-ci était complexe. En effet, le bois de grappe de palmier est constitué de
deux couches contenant un nombre différent de fibres de différents diameétres. La mesure du taux
d'absorption et de la teneur en humidité dans différents échantillons testés, a montré qu'il y a une
différence pour chaque partie de bois et chaque type de palmier dattier. Des essais de traction ont été
effectués sur du bois de régime et les résultats obtenus indiquent que le coefficient d'élasticité varie
entre 7036 et 16161 MPa.

E. S. Ellouze A et Medhioub S [104] ont mené une étude sur la caractérisation du bois de
palme du sud de la Tunisie, pour 1’éventuelle utilisation industrielle de ces déchets. Dans le but de
déterminer les caractéristiques mécaniques du bois du tronc de palmier, des essais de compression
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perpendiculaire aux fibres et de flexion trois points ont été effectués sur plusieurs échantillons
d’orientations privilégi¢es par rapport au repére naturel selon la norme NF51-002 dans le domaine
élastique. Les résultats obtenus montrent la variation des valeurs du module d'élasticité entre le test
de flexion et le test de compression. Le coefficient d'élasticité pour ’essai de flexion trois points est
de 6000 MPa, par contre pour I’essai de compression perpendiculaire aux fibres est de 2875 MPa. Le
coefficient d'élasticité peut varier pour une charge appliquée longitudinalement aux fibres, avec une
autre appliquée transversalement. Cette différence dans deux directions perpendiculaires montre le
caractére anisotrope du bois du tronc. Les parametres influencant la résistance du bois de palmier
dattier a la traction, a la compression et a la flexion trois points, sont fonction du le type de bois, de
I’humidité, de la direction des sollicitations, de la densité du bois, ....

L’étude de S. Amirou [57] présente les résultats d'analyses effectuées sur le bois du tronc et
de rachis de palmiers dattiers, telles que les propriétés physiques, mécaniques, chimiques, thermiques
et anatomiques. Les résultats des propriétés physiques obtenus montrent qu'il existe une différence
entre les valeurs enregistrées selon de la position de I'échantillon testé. La masse volumique varie
entre 1508 Kg/cms et 1542 Kg/cms selon la hauteur et le diamétre, ainsi que les valeurs d’humidité
varient entre 178.48 et 174.24%. D'autre part, les propriétés mécaniques ont montré que ces matériaux
ont un potentiel d'utilisation favorable et les valeurs obtenues dépendaient des propriétés physiques
et de la structure morphologique du matériau analysées par les observations microscopiques du bois
du palmier dattier.

K. Almi [74] a étudié les propriétés chimiques, physiques, thermiques et mécaniques du bois
issu de différentes parties renouvelables du palmier dattier. Les résultats obtenus montrent qu'il n'y a
pas de différence significative entre les composants du bois des huit espéces étudiées. La quantité de
cellulose dans le bois variait entre 33,29% et 43,94%, avec une teneur en hémicellulose d’environ
20% dans tous les types de bois. Ils se caractérisent par une faible masse volumique généralement
inférieure a 600 kg / ms et un faible taux d'absorption d'eau qui est inférieur a 100%, sauf pour le bois
de pétiole, spathe et fibrillium. Le bois de pétiole représente la valeur la plus basse pour la densité,
avec un taux d'absorption élevé de 146%. La dégradation thermique pour le bois de pétiole, la spathe,
les grappes et le rachis est & 200 °C. Le bois de palmier dattier est un matériau ayant de faibles
propriétés mécaniques avec une résistance a la traction varient de 86 a 213 MPa, le module d'élasticite
variait de 3 a 8,5 GPa et un allongement a la rupture proche de 3%. Cependant, il se caractérise par
des propriétés spécifiques élevées qui constituent I'un des principaux avantages de son utilisation pour
développer des matériaux composites légers et a bonne isolation thermique.

Une étude expérimentale a été menée par M. Tlijani [105] sur les propriétés thermophysiques
de trois essences de bois du palmier dattier. L’analyse des résultats en fonction de la position des
éprouvettes et de I'orientation des fibres dans le bois sur la conductivité thermique a montré que les
principaux facteurs influant la conductivité thermique sont la diversité du palmier dattier, la position
et I'orientation des fibres dans le bois (tronc ou palme). Les proprietés thermo-physiques de ce type
de matériau sont anisotropes et son utilisation est préférable dans la direction radiale (flux thermique
perpendiculaire au plan des fibres). Les propriétés thermiques fortes observées en matiere de
conductivité thermique et de masse volumique prouvent que le bois de pétiole de palme est un bon
isolant thermique par comparaison a d’autres matériaux isolants. Cette conclusion est similaire dans
I'étude de B. Agoudjil et al [106] ou ils ont découvert que les parties renouvelables du palmier dattier
(pétiole et grappe) constituent un bon isolant thermique présentant une faible masse volumique.
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Ces travaux scientifiques, le bois des palmiers dattiers a généralement de bonnes propriétés
mécaniques avec un comportement mécanique anisotrope. Les résultats des tests physiques et
thermiques reflétent la différence de comportement du bois de palmier dattier en fonction de la partie
de son extraction. En effet, Le bois de la partie pétiolaire présente une faible densité et une bonne
isolation thermique par rapport aux bois des autres parties de palmier dattier.
111.5.1.2. Fibres
L’étude de Y. Djebloun et al [88] a pour but de valoriser les fibres végétales locales et en évaluer
leur efficacité en tant que renfort dans de nouveaux biomatériaux renouvelables. Le but de I'étude
était de déterminer les caractéristiques mécaniques et physiques, a savoir le module d'élasticité, le
coefficient de Poisson et la masse volumique de cette fibre, appelée localement «Lif». Cette fibre est
extraite de différentes variétés de palmiers dattiers de la région de Biskra au sud-est de I'Algérie. Les
fibres ont été extraites par une méthode mécanique. Cette étude compare les caractéristiques
mécaniques de la fibre Lif du palmier dattier avec d’autres fibres synthétiques et végétales étudiées
précédemment. Les résultats obtenus pour les caractéristiqgues mécaniques et physiques des différents
types de fibres Lif testés, indiquent que le module élastique déterminé en effectuant I’essai de traction
varie entre 3.30 et 9.86 GPa et le coefficient de Poisson est déterminé par 1’essai de torsion varie entre
0.100 et 0.176. Les propriétés spécifiques de cette fibre qui sont présentées par les valeurs de la
densité qui varient entre 0.45-0.57 g/cms. Les résultats de cette étude indiquent que la fibre Lif peut
étre utilisée comme les autres fibres végétales. La faible densité et les caractéristiques mécaniques
intéressantes de la fibre Lif montrent la possibilité de I'utiliser comme renfort dans les matériaux
composites pour diverses utilisations industrielles.

K. Almi et al [107] sont intéressés aux des propriétés mécaniques, physiques et thermiques
de fibres issues de différentes parties renouvelables du palmier dattier. Les résultats ont montré que
les caractéristiques de huit types de fibres de palmier dattier étaient quelque peu différentes. Les
valeurs obtenues pour le rachis sont les plus élevées pour une résistance a la traction et le module
d'élasticité de 213 MPa et 8,50 GPa, respectivement. Cela peut étre di a ses propriétés chimiques
telles que la teneur relativement élevée en cellulose de 41,42% et a ses propriétés physiques faibles
telles que la porosité évaluée a 15,44%. Selon I'analyse thermique des fibres de palme, il a été rapporté
que les fibres de palme conviennent a la mise en ceuvre de composites a des fins d'isolation thermique.

A. Bezazi et al [108] ont apporté une contribution technique a I'extraction des fibres de grappe
de palmiers dattiers de maniére mécanique et a l'utilisation d'eau pour le traitement alcalin de se fibre
de différentes concentrations d'hydroxyde de sodium NaOH a 1% et 2% pendant des durées
d’immersions de 48 et 72 heures. Ainsi, la caractérisation mécanique des fibres brutes non traitées et
des fibres traitées montre que le traitement chimique améliore les propriétés mécaniques telles que la
contrainte maximale et le module d'élasticité. Le traitement des fibres avec 2% d'hydroxyde de
sodium NaOH pendant 48 heures donne les meilleures propriétés mécaniques des fibres testées avec
une augmentation des valeurs de contrainte a la rupture de I'ordre de 131% par rapport a la contrainte
de la fibre non traitée. En augmentant les valeurs de module d'élasticité jusqu'a 98 %, il est a signaler
que D’extraction des fibres des bras de grappe est un travail difficile dans le but d’obtenir des fibres
longues et non endommagées.

Dans 1’étude de A. S. Hammood [109] les mailles des fibres entourant le tronc du palmier
dattier (type Berhi) ont été collectées dans une ferme de palmiers dattiers en Irak. Les fibres ont été
séparées des mailles a la main, puis lavées avec de I’eau distillée pour éliminer les saletés adhérentes,
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les poussieres et les contaminants. Ces fibres du palmier dattier extraites des mailles ont été sechées
naturellement a une température de 25°c pendant 24 heures, puis immergées dans de 1’eau salée d'une
concentration de 3,5% de NaCl pendant 48 heures, puis exposé a une température de 50 ° C dans une
étuve jusqu'a ce qu'il soit complétement sec. Les fibres sont ensuite coupées aux dimensions requises
pour obtenir des échantillons destinés a la caractérisation physique et mécanique. Les propriétés
physiques et mécaniques obtenues par les tests sur les fibres sont comprises entre 1.00 et 1,98 g / cm3
pour la masse volumique, entre 95 et 190 MPa pour la résistance a la traction, et entre 2,7 et 5,8 GPa
pour le module d'élasticite.

E. A. Elbadry [110] a étudié I'effet de différentes méthodes de traitement de surface des fibres
de palmier dattier sur leurs différentes propriétés. Le traitement a été effectué selon trois techniques.
Le premier, est un nettoyage manuel de la surface, ce qui peut étre effectué en nettoyant les fibres
avec un chiffon doux pour sable. Le deuxieme est le méme que le premier mais effectué apres
traitement thermique des fibres dans une étuve a 100 ° C pendant 1,5 heures. Le troisiéme est un
traitement chimique par 1% de NaOH a 100 ° C pendant 1 heure. Les résultats obtenus apreés les
différents traitements sur la morphologie de la surface, la densité et la stabilité thermique, comparés
aux fibres de palme brutes, montrent I’amélioration des performances mécaniques des fibres. La
résistance a la traction et le module d'élasticité des fibres brutes sont respectivement autour de
176MPa et 5.5GPa qui sont proches des valeurs des propriétés mécaniques des fibres de coco et
comparables aux autres fibres naturelles. Le traitement a la soude a un effet évident sur
I’augmentation des propriétés mécaniques. La résistance a la traction peut atteindre 400 MPa et le
module d'¢lasticité, jusqu'a 15 GPa. Cela est dii a I’état de surface de la fibre apres le traitement qui
est éliminé la cire et les corps gras. De plus, le traitement thermique des fibres issues de palmier
dattier avant le nettoyage de la surface améliore le séchage de la surface des fibres, ce qui contribue
a éliminer tous les contaminants et les fibrilles de fibres qui ont un effet négatif sur la résistante a la
traction.

F. M. Al-Oqgla et S. Sapuan [111] dresse un ensemble de criteres permettant un classement
des matériaux composites renforcés par des fibres naturelles. Ces normes peuvent étre utilisées
comme un outil majeur dédié aux concepteurs et décideurs pour choisir des matériaux composites a
partir de fibres naturelles adaptées a une application donnée. D’aprés ces critéres, les fibres de palmier
dattier ont des propriétés trés compétitives pour I'industrie automobile. La fibre de palmier dattier est
la fibre la moins chere parmi les autres types de fibres naturelles. Le rapport L/D des fibres de palmier
dattier est plus modéré que celui des autres types de fibres naturelles. La fibre du palmier dattier ayant
la plus faible valeur de densité (environ 1 g/cms) son module spécifique domine tous les autres types
de fibres naturelles. Il est d’environ deux fois la valeur du chanvre, et plus de trois fois celui du sisal.
Cela signifie que les fibres de palmier dattier sont tres compétitives par rapport aux types de fibres
naturelles.

L'étude de A. Kriker et al [112] examine des fibres superficielles (Lif) de quatre types de
palmier dattier et détermine leurs propriétés mécaniques et physiques. Les fibres sont séparées
individuellement par I'utilisation d'eau. Les résultats mécaniques montrent que, les fibres humides
étaient légerement plus résistantes que les fibres séches. La fibre de Lif issus de palmier méle avait
donné la plus haute résistance a la traction comprise entre 170 et 300 MPa, avec un module d'élasticité
qui varie entre 3.25 et 5.25 GPa. De plus, concernant les propriétés physiques des fibres, leur densité
est comprise entre 1300 et 1450 kg / msselon la variation de diamétre de 0,1 a 0,8 mm. Ces résultats
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obtenus pour les propriétés des fibres de palmier dattier male conviennent a I'utilisation de ces fibres
dans le renforcement du béton.

L'objectif du travail de A. Al-Khanbashi et al [113] est d'étudier la possibilité d'utiliser des
fibres de palmier dattier dans le renforcement des matériaux composite a matrice polymeres. Les
fibres de palmier dattier ont été étudiées en évaluant leurs propriétés chimiques, hysiques et
mécaniques, par rapport aux autres fibres naturelles couramment utilisées. Cette étudier a abordé
’effet des différents traitements de surface sur les caractéristiques des fibres de palmier dattier, telles
que la résistance a la traction, la densité, la morphologie de la surface et la stabilité thermique. Les
résultats obtenus par des essais de traction sur des échantillons de fibres montrent des résistances a la
traction de 170-275 MPa, un module d'élasticité compris entre 5 et 12 GPa et un allongement a la
rupture de 5-10%. Les différentes méthodes de traitement utilisées ont un impact sur les différentes
propriétés de la fibre. La fibre traitée par la soude présente la plus grande augmentation de la
résistance a la traction et la plus grande amélioration de la résistance a la dégradation thermique par
rapport aux autres traitements étudiés.

En général, les fibres extraites des palmiers dattiers possédent de bonnes propriétés
mécaniques et physiques. L'extraction de la fibre de palmier dattier reste une tache difficile pour
obtenir des fibres longues et non endommagées. Les différentes méthodes de traitement de ces fibres
ont un impact sur leurs propriétés et mécaniques. La différence entre les valeurs des propriétes
mécaniques et physiques des fibres des palmiers dattiers obtenues par divers tests et signalée dans les
travaux scientifiques peut étre due au morphologique complexe de ces fibres, en plus, de la diversité
des zones d'extraction de la fibre et de I'essence du palmier dattier.

111.5.2. Composites a base de renforts de palmier dattier

Dans cette section, nous présentons les matériaux composites a base de renforts issus de palmier
dattier selon la nature de la matrice et la forme du renfort.
111.5.2.1. Composite a matrice thermodurcissable

Dans I’étude de A. S. Hammood [109], le matériau composite étudié est composé d’une matrice
de résine polyester renforcée de fibres naturelles issues du palmier dattier. Les fibres sont traitées
avec une solution d'acide maléique a une concentration de 5% pendant 20 heures. La fraction
volumique des fibres de palmier dattier était fixée a 40% dans tous les matériaux composites préparés.
Pour préparer des échantillons composites, I'auteur utilise une méthode simple consistant a déposer
les fibres a la main. Les résultats obtenus des différents tests montrent que la fibre de palmier dattier
a une bonne adhésion inter-faciale a la matrice de résine polyester ; par ailleurs ce matériau souffre
de la dégradation rapide de la matrice et des fibres du palmier dattier lorsqu’elles sont exposées a
1’érosion, ceci est clairement illustré par I'observation optique de la micro-fissuration de la matrice et
de la rupture des fibres.

Le but de I’étude de A. Sbiai [89], est d’étudier le comportement mécanique aux petites et grandes
déformations des composites a base de fibres de palmier dattier. Les fibres traitées ou non traitées
sont introduites avec la résine époxyde et le durcisseur amine pour former ensuite le matériau
composite. L’analyse morphologique des faciés de rupture des composites a base d’époxyde et de
fibres non modifiées et modifiées par oxydation qui sont étudiés apres des tests de flexion trois points
montrent une bonne adhésion interfaciale entre les fibres traitées et la matrice. Les résultats de traction
sur les composites avec différentes fractions massiques de fibres (5, 10 et 15%) ont montré que le
module d'élasticité augmentait de 2,6 a 3,2 GPa.
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Y. Djebloun [77] a étudié les propriétés mécaniques des composites a base de matrice polyester
et d’époxy renforcés par des fibres courtes de Lif de palmiers dattiers. Les éprouvettes ont été
préparées pour les essais mécaniques en utilisant une machine de découpe laser CO2 a partir des
plaques de composites présentant différentes fractions massiques de fibres. Les résultats des tests de
traction montrent des améliorations du module d’¢lasticité des résines polyester et époxy renforcées
par la fibre de palmier dattier (Lif). Le module d'élasticité s'améliore de 0,737 £0.139 a 1,177+0.361
GPa pour la matrice polyester et de 0.365+0.044 a 0.537+£0.018GPa pour la matrice époxy avec une
baisse de la déformation a la rupture. L auteur attribue ceci au réle rigidifiant de la fibre du Lif.

T. Alsaeed et al [114] ont étudié I'effet du traitement des fibres de palmier dattier avec des
différentes concentrations de NaOH sur I'adhérence interfacial entre la matrice époxy et les fibres,
ainsi que l'effet des dimensions des fibres tel que la longueur et le diamétre sur les propriétés du
composites renforcées par la fibre seul. Les résultats obtenus et I'observation de la morphologie de
surface ont montré que la longueur de 10 mm de fibre traité par la concentration de 6% de NaOH
était la condition optimale d'adhérence des fibres avec la matrice, tandis que la concentration
supérieure a 9% a engendré un endommagement des fibres, les résultats mécaniques obtenus étaient
alors les plus faibles.
111.5.2.2. Composite & matrice thermoplastique

Y. Djebloun [77] a étudié les propriétés mécaniques de composites a base de matrice
thermoplastique (polypropylénes) renforce par des fibres de palmier dattier (Lif). Le mélange
(matrice PP / fibres Lif) a été produit par une machine d’extrusion mono-vis pour les différentes
fractions massique de fibres (3, 4 et 5%). Les compounds obtenus a partir du découpage des fils de
composites ont été utilisés pour la préparation des plaques rectangulaires dans une machine a thermo-
compression. Selon les résultats d'essais de traction effectués sur les matériaux composites, une
amélioration de la contrainte a la rupture et de module d’¢élasticité a été observée avec I’augmentation
du taux de fibres. En outre, plus le taux de fibres est élevé plus le composite devient rigide et difficile
a déformer. Le module d’¢€lasticité s'améliore de 0.622 a 0.686 GPa et la contrainte a la rupture de
10.62 4 19.19 MPa.

K. M. Zadeh et al [115] ont analysé 1’effet de I’hydroxyde de magnésium ignifuge sur les
mélanges recyclés de PP (polypropyléne), HDPE (High-density polyethylene ) et LDPE (Low-density
polyethylene) renforcés par des fibres de palmier dattier (10% en masse). Ceci est dans le but de
I'utilisation de polymeres recyclés et renforcés par les fibres de palmier dattier dans la conception de
produits utiles. L'ensemble des composites fabriqués étaient peu colteux, moins énergivores et
respectueux de I'environnement. Bien que le retardateur de flamme ait réduit les propriétés
mécaniques, les fibres de palme ont renforcé 1’ensemble du composite ce qui permet d’obtenir
simultanément le caractére ignifuge et des propriétés mécaniques intéressantes. Le module
d’élasticité de ces composites varie entre 510.2+1.2 et 569.5+3.1 MPa.

A. Bendahou et al [116] ont vérifié la compatibilité entre les composants des matériaux
composites. Les composites ont été préparés par le mélange des fibres issues d'une palme de palmier
dattier et des matrices thermoplastiques PP (polypropyléne) et PEBD (polyéthyléne basse densité)
avec des agents de couplage a différents pourcentages. Les analyses morphologiques et thermo-
mécaniques effectuées sur les composites montrent que ces agents améliorent I'adhésion entre la
matrice polymere et les fibres de palmier. Ces résultats sont confirmés par A. Bendahou et al [117]
concernant l'adhésion interfaciale significativement améliorée lors de l'utilisation d'agents. Ceci
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améliore les performances mécaniques pour les deux types de composites jusqu’a une quantité
critique de compatibilisant au-dela de laquelle le taux de cristallinité du polymere diminue. Le module
d'élasticité augmente considérablement jusqu'a 1.329+0.155GPa pour une fraction massique des
fibres entre 5 & 10%.

B. Abu-Sharkh et al [118] ont étudié la dégradation des matériaux composites a base d'une
matrice thermoplastique polypropyléne chargée par des fibres de palmier dattier a partir d’un
vieillissement naturel et artificiel. Le composite a été préparé par l'injection de polymére avec deux
stabilisants et des fibres de la palme qui étaient nettoyées par I'éthanol et du toluene. Les tests de
vieillissement montrent que le composite chargé par les fibres de palmier dattier est plus stable que
le polypropylene vierge dans des conditions climatiques naturelles séveres. De plus, une bonne
adhésion interstitielle (PP / fibres de palme) peut étre due a I'efficacité des stabilisants utilisés, source
de la rétention de la résistance mécanique. Les échantillons composites présentent une stabilité
supérieure a celle du PP et la perte de résistance mécanique ne dépasse pas 20% avec le vieillissement.

La plupart des chercheurs s'accordent la bonne adhérence (inter-faciale) entre les fibres du
palmier dattier et la matrice époxy. Ainsi pour assurer cette adhérence entre les matrices
thermoplastiques et les fibres des palmiers dattiers, différentes techniques de traitement des fibres
sont nécessaires. Néanmoins, ces traitements affectent les composantes et les différentes propriétés
de la fibre.La fraction massique des fibres et leurs dimensions, tel que la longueur et le diamétre ont
une influence considérable sur les propriétés du composites renforcées par les fibres de palmier
dattier.Les méthodes de mise en ceuvre des matériaux composites a base de matrices
thermodurcissables sont plus simples que 1’utilisation des matrices thermoplastiques.
111.5.2.3. Composite a particules

T. Masri et al [119] présente une étude expérimentale sur la caractérisation de composites bois-
plastique innovants a base des déchets (palmiers dattiers, polystyréne expansé). Les déchets de
feuillets de palmier dattier sont utilisés comme particules de renforts et les déchets de polystyréne
expansé dissolu dans I'essence sont utilisés comme matrice. Les résultats obtenus aprés des tests
mécaniques, thermiques et morphologiques sur des matériaux composites préparés en différentes
tailles et fraction massique de particules, montrent le bon état d'adhérence de I'interface bois/matrice.
Les propriétés mécaniques sont acceptables avec un module de flexion et une contrainte maximale
pouvant atteindre 0.78GPa et 2.84MPa, respectivement, et avec une densité allant de 542 a 824 kg/ms,
comparable a celle des matériaux habituels tels que le bois dur et mou, le MDF. La conductivité
thermique moyenne est comprise entre 0.11 et 0.16 W/m.K. Il a été conclu que I'utilisation de déchets
de palmiers dattiers comme renforcement dans les composites pouvait étre considérée comme un bon
renfort naturel.

Le but de ces travaux de S. Amirou [57] est d'évaluer la possibilité d’élaborer des panneaux de
composites ecologiques a base de bois de palmier dattier ayant de bonnes propriétés. En outre, de
nouveaux liants ont été développés a faible rejet de formaldéhyde ou sans émission de formaldéhyde
a travers la mise en ceuvre de ressources naturelles. Ainsi, des panneaux a particules en bois de
palmier ont été préparés en tant que panneaux alternatifs aux panneaux de bois traditionnel. Les
panneaux sont constitués de particules monocouches de palmier dattier (stipe et rachis) avec colle
(Mélamine urée formaldéhyde et Phénol-formaldéhyde). Les résultats de caractérisation mécanique
des panneaux obtenus ont montré la faisabilité¢ technique de I’utilisation du stipe et du rachis de
palmier dattier dans 1’élaboration des panneaux de particules avec les résines synthétiques
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satisfaisantes. Ainsi, les caractéristiques requises pour les panneaux a application dans le domaine de
la finition intérieure et I'ameublement sont obtenue en utilisant les particules du stipe et la résine PF
(phénol-formaldéhyde). Les contraintes de rupture et modules d'élasticité, sont respectivement de
18,01 et 2974,23 MPa. En paralléle les valeurs les plus basses de la contrainte a la rupture (1876,7
MPa) et du module d'élasticité (11,6 MPa) sont obtenues avec les panneaux fabriqués a base du rachis
et de la résine MUF. Ces résultats peuvent étre expliqués par la richesse en lignine et extractibles dans
le rachis et le faible pourcentage de cellulose et d'holocellulose dans le rachis par rapport au le stipe.
Par ailleurs, une teneur élevee en lignine augmente la fragilit¢ de la matiere lignocellulosique,
contrairement a la cellulose qui diminue la fragilité. Ceci est compatible avec les résultats obtenus
par G. Nemli et al [120].

K. Almi [21] a développé et étudié des matériaux composites a base de différentes particules
de bois de palmier dattier avec I'utilisation de deux types de matrice (résine polyester insaturé, colle
polyacétate de vinyle). Toutes les plaques de particules de bois de palmier dattier ont été élaborées a
une pression de pressage constante de 0.1MPa dans une plage de températures de 28°C a 200°C
pendant 10 min. Les résultats obtenus des différents tests physico-thermiques et mécaniques montrent
I'influence du taux de liant (matrice), la granulométrie et les conditions de moulage (température,
durée de pressage) sur les propriétés physiques et mécaniques des plaques réalisées. Les propriétés
mécaniques, le module d'élasticité et la contrainte de rupture des composites de particule de bois de
palmier dattier sont plus élevés si les particules de taille (d<0.5mm et I<1mm) sont utilisées avec de
la colle PVA par moulage a 80 °© C. Le module d’¢lasticité et la contrainte de rupture en flexion
prennent les valeurs de 1.73GPa et 22.25MPa respectivement.

N. Saadaoui et al [121] ont caractérisé les matériaux composites auto-liés a base des
particules de bois et des fibres de palmier dattier. Les quatre sous-produits du palmier dattier, Pétiole,
Rachis, Folioles et Lif ont été évaluées par une étude chimique, morphologique et mécanique. Les
panneaux composites de particules de bois de palmier dattier sont préparés par pressage a chaud sans
traitement préalable ni ajout de liants synthétiques. Les résultats des tests mécaniques de flexion, de
la mesure de la liaison interne, du gonflement en épaisseur, de 1’absorption d'eau et de 1’analyse
mécanique dynamique montrent que les composites a base de particules de Lif, Folioles et Rachis ont
des propriétés suffisantes par rapport a la norme industrielle japonaise A 5908 et la norme francaise
NF EN 312. Particleboards — requirements; 2010. Pour améliorer les propriétés mécaniques des
panneaux de particules, divers types de méthodes et de parametres ont été proposés dans la littérature
[122-124], tels que le contrble de : le traitement chimique des particules, la pression d'injection par
vapeur, le traitement pré-enzymatique et les procédés thermiques tels que 1’extrusion.

A travers cette revue de littérature, on peut conclure qu'il est possible d'utiliser les différentes
particules de palmiers dattiers dans la fabrication de panneaux de particules avec la colle naturelle ou
des liants synthétiques. Les panneaux a base des particules de bois de palmier dattier ont de bonnes
caractéristiques. La taille et le dosage du liant jouent un réle clé dans I'amélioration des propriétés
mécaniques, physiques et thermiques du panneau de particules.

II1.6. Composite de structure sandwich

Les structures dites « sandwichs » occupent une place importante dans le domaine de la
construction des piéces composites. Elles sont présentes dans pratiquement tous les domaines
d'application. Ces structures résultent de I'assemblage par collage ou soudure de deux peaux (ou
semelles) minces sur une ame (ou cceur) plus léger et de plus faibles caractéristiques mécaniques qui
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maintient leur écartement et transmet par cisaillement les actions mécaniques d'une peau a l'autre
[125] (Figure 111.26). Les structures sandwichs ont la particularité de pouvoir a la fois rigidifier et
alléger une structure tout en lui apportant de nouvelles propriétés comme par exemple une isolation
phonique ou thermique selon le matériau d’ame choisi [81].

Peau supérieure

~ Structures sandwichs

o

Figure 111-26. Schéma représentatif d’une structure sandwich.

—
hat™

Peau inférieure

111.6.1. Caractéristiques des structures sandwichs

L'adhérence des peaux et le cceur est un critére important pour le transfert des charges et pour
le fonctionnement de la structure sandwiche dans son ensemble. La notion fondamentale d'une
structure sandwiche est que les peaux supportent les charges de flexion alors que le coeur supporte les
charges de cisaillement [126, 127].
L'assemblage des peaux et du cceur est réalisé par collage avec des adhésifs de synthése de type époxy
ou polyester. La qualité du collage est fondamentale pour les performances et la durée de vie de la
piéce. Ainsi I'adhésif doit avoir une épaisseur comprise entre 25 et 200 microns. Les principaux
avantages de ces structures sont :
- la Iégereté (économie de poids a résistance égale),
- trés grande rigidité,
- grande résistance en flexion,
- isolation thermique et phonique (suivant I’application).
111.6.2. Classification des structures sandwichs

Les composants d’une structure sandwich (les peaux, I'ame et les adhésifs) peuvent étre
classés en fonction de la nature des matériaux utilisés pour chaque élément. Les peaux de la structure
sandwich sont généralement des matériaux composites constitués de fibres enrobées d’une matrice a
base de résine. L’ame est un matériau de faible densité tenant compte des conditions d’utilisation
(conditions thermiques, corrosion, prix, etc.).
La Figure 111.27 présente une classification des composants de la structure sandwich en fonction du
type de matériau utilisé.

61



Chapitre 111 : Travaux de recherche

A fibres métalligues

—p[ A fibres synthétigues

L ram

—P' A fibres minérales

—-l A fibres végétales

—™ Bois cellulaire

4'[- Mousse cellulaire

p

Mousses syntactiques
(résine chargé)

i
l
Eape

v
Creuse
v !

Alliages métalliques

Papier polyamide

Papier kraft
(enduit ou non de résine)

(L S W L S L
L SR W— A

Divers résines ]

"[ Adhésif ]

Figure 111-27. Classification des structures sandwichs selon la nature de matériau utilisé.

111.6.3.Domaine d’utilisation

Les structures sandwichs sont utilisées dans divers domaines tels que I'industrie du batiment,
pour leurs excellentes caractéristiques d'isolation thermique qui sont prises en compte. 1l existe aussi
d’autres raisons de son utilisation telles que le cofit, la stabilité, la résistance au choc, la durée de vie,
la résistance a la fatigue, une maintenance réduite, une facilité de réparation et la capacité
d’atténuation des vibrations [128]. Pour leurs caractéristiques intéressantes et leurs bonnes résistances
au feu, les structures en sandwich sont utilisé dans le domaine aéronautique et ferroviaire, comme la
fabrication des intérieures des cabines et les coques des cabines de trains a grande vitesse (TGV)
[129, 130]. Les structures sandwichs sont également utilisées dans le domaine du sport [131].

(a) (b) (c)
Figure 111-28. Quelques utilisations de structure sandwich : a) batiment, b) transport, c) sport.
L’utilisation des matériaux végétaux dans la fabrication des composites y compris les
composants de la structure sandwich (coeurs) n’est pas récente. L’application de différentes
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techniques telles que le procédé LIN-K et le procédé de thermo-compression qui été déja utilisé dans
I’industrie du composite & base de bois. On peut citer certains des travaux réalisés, tels que I'utilisation
du Lin par N. El Hajj et al [132] pour I’élaboration d’agro-composites 100% végétaux, selon des
différents procédés de préparation. Pour 1’élaboration de quatre types de panneaux sandwichs N.
Lakreb [133] a utilisé le bois de pin dans les peaux et du liege aggloméré dans les cceurs différentiés
par des séparations de bois de pin dans le cceur. Il a ensuite étudié le comportement mécanique de ces
panneaux. Le liége a également été utilisé dans le coeur du sandwich préparé par H. Djemai [127].
L'utilisation de bois de palmier dattier dans les structures en sandwich est encore quasi inexistante
malgré ses propriétés telles que I'isolation thermique. Cette propriété a influencé les caractéristiques
de nombreux composites, notamment les composites a base de matrice ciment étudiés par M. Tlijani
[105] et les composites de polystyréne expansé (EPS) étudiés par T. Masri .

II1.7. Conclusion

A travers ce chapitre, nous avons présenté des généralités sur les matériaux composites, puis
une classification de ces matériaux, y compris une classification selon la catégorie du renfort utilisée.
Nous nous sommes focalisés sur les matériaux composites a base de renforts naturels, dits composites
bio-sourcés, en particulier le renfort végétal extraites de palmier dattier tels que la fibre et le bois.
Diverses statistiques sur les palmiers dattiers et leurs déchets ont également entées fournies. De plus,
nous avons présentés les divers procédés d'extraction de fibres végétales et de fabrication de
matériaux composites.

Nous avons conclues a travers cette revue de littérature effectué sur les composites a base de
renforts de palmier dattier, que le bois et les fibres extraites des palmiers dattiers ont généralement de
bonnes propriétés mécaniques et physiques. 1l apparait que le comportement mécanique de ce bois
est anisotrope. Ainsi que, les propriétés physiques et thermiques du bois de palmier dattier sont en
fonction de la partie d’extraction. Le bois de la partie pétiolaire a une faible densité et une bonne
isolation thermique par rapport aux bois des autres parties de palmier dattier. Par ailleurs, les
différentes méthodes de traitement des fibres de palmier dattier ont un impact sur les différentes
propriétés physiques et mécaniques de ces fibres. La différence entre les valeurs des propriétés
mécaniques et physiques des fibres des palmiers dattiers peut étre due a la morphologique complexe
de ces fibres et la diversité des zones d'extraction de la fibre et de I'essence du palmier dattier. Il
convient de noter que l'extraction de la fibre de palmier dattier reste une tache difficile pour obtenir
des fibres longues et non endommagees.

Nous pouvons constater également qu'il existe une bonne adhérence (inter-faciale) entre les
fibres du palmier dattier et la matrice époxy. Pour assurer cette adhérence entre les matrices
thermoplastiques et les fibres des palmiers dattiers, différentes techniques de traitement des fibres
sont nécessaires. Ces traitements de la fibre affectent les composantes et les différentes propriétés de
cette fibre. La fraction massique de fibres et les dimensions des fibres tel que la longueur et le
diamétre ont une influence considérable sur les propriétés du composites renforcees par la fibre de
palmier dattier. De plus, les méthodes de mise en ceuvre de matériaux composites a base de matrices
thermodurcissables sont plus simples que 1’utilisation de matrice thermoplastique.

Nous avons pu constater a travers ce qui a été présenté comme travaux réalisés sur les
panneaux de particules végétaux qu'il est possible d'utiliser les différentes particules du bois de
palmiers dattiers dans la fabrication de panneaux de particules avec de la colle naturelle ou des liants
synthétiques. Les panneaux a base des particules du bois de palmier dattier ont de bonnes
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caractéristiques. La taille et le dosage du liant jouent un rdle clé dans Cette section nous a permis de
mettre en lumiere les méthodes et les moyens nécessaires pour mener a bien notre étude, tels que le
choix des matériaux a utiliser dans la préparation de bio-composite et les manieres de leur
exploitation. D’ou les fibres de la palme ont été sélectionnées pour renforcer les différentes matrices
et le bois de pétiole pour la fabrication des structures sandwichs pour cette étude expérimentales.
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IV. Matériaux et techniques expérimentales

IV.1. Introduction

L’objectif de ce chapitre est de présenter les matériaux qui ont été utilisés pour la réalisation
des composites a base d’une matrice thermodurcissable, la résine vinyle ester, renforcée par la fibre
de palmier dattier (PD) a des taux variables et une taille de 125um. On a décrit, également dans ce
chapitre, les techniques d’élaboration des composites et les principales techniques expérimentales
utilisées pour la caractérisation des propriétes des matériaux préparés.

IV.2. Présentation des matériaux utilisés

Résine vinyle ester
accélérée

Fibre de palmier
dattier

y

Mélange

Mélange : résine
accelérée /PD

Catalyseur PMEC
(1,5 per)

Vv

Mélange

v
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Figure IV-1: Préparation des composites a matrice vinyle ester renforcée par La fibre de palmier dattier (PD)

orientation aléatoire.

66




Chapitre IV : Matériaux et techniques expérimentales

IV.2.1.Résine vinyle ester

Le nom commercial de cette résine est Atlac 580 ACT est une résine uréthane bisphénol. La
résine vinyle ester thixotrope pré-accélérée de haute qualité. Il combine une résistance chimique
exceptionnelle et une combinaison exceptionnelle de résistance a la chaleur et de flexibilité. De plus,
il a de trés bonnes propriétés de manipulation et de durcissement et résiste a de nombreux sels acides
aqueux et solutions alcalines. Surtout contre les milieux alcalins. Le tableau 1V-1 regroupe

I’ensemble des propriétés de la résine vinyle ester.
Tableau IV-1: Caractéristiques générales de cette résine vinyle ester

Propriétés Unité Valeur
La densité g/ml 0.908
Srockfied (572120 mPa.s 500600
Indice d'acide mgk/g 4-8
Temps de gel de 25 a 35° minutes 25.5-31.5
Temps de durcissement de 25°C au pic minutes 42.5-52.5

1V.2.2.Systeme catalytique Catalyseur/accélérateur
Un initiateur de réaction de copolymérisation est utilisé pour toutes les formulations. Il s'agit
du peroxyde de méthyléthylcétone (PMEC). La quantité d'initiateur introduite dépend de la
température de travail et varie, conformément aux indications des fiches techniques des fournisseurs,
de 1 a 1,5 %. La concentration de PMEC qui a été incorporée pour le durcissement de nos plaques
est de 1,5 per. L’accélérateur utilisé pour promouvoir la réaction de durcissement de la résine est
I’octoate de cobalt qui a été préalablement incorporé avec une concentration de 0,25% Vol.
1V.2.3.Charge utilisée et son prétraitement
La fibre de palmier dattier (PD) est la fibre utilisée dans la préparation de composite, elle a
été récupérée par le broyage de palmier dattier.
Le palmier dattier (PD) a subi plusieurs prétraitements avant d'étre utilisé et afin d'obtenir une
poudre fine avec une granulométrie homogeéne ayant un diametre moyen de 125um.
a) Leséchage
La fibre de palmier dattier (PD) a été séché a I’air libre pendant 6 mois
b) Le broyage
Le broyage a été effectué a l'aide d'un moulin a café (figure 1V.2)
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Figure 1V-2: La fibre de palmier dattier (PD)
c) Letamisage

Le palmier dattier séché et broyée ainsi obtenue est passée a travers des tamis pour obtenir une
farine de 125 um de taille des graines.

Figure V-3 : opération de tamisage avec une tamiseuse d'analyse (AS200 basic).

IV.3. Elaboration des composites
La quantité de résine vinyle ester accélérée est soigneusement pesée de facon a préparer des
plaques de composites ayant une épaisseur moyenne de 5 mm, et ce en utilisant des moules en bois.
La résine vinyle ester accélérée est mélangée aléatoirement et doucement, dans un récipient
métallique. La charge est, ensuite, ajoutée avec les taux suivants 1, 2, 3,4 et 5 pcr. Une concentration
de 1,5 pcr de PMEC est ajoutée, en dernier, pour assurer la réticulation de matrice du composite. La
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formulation, ainsi préparee, est versée sur une feuille de téflon sur laquelle est déposé le moule. Des
plaques de composites ont été faites en utilisant un moule en bois de (250 x 250) mm2. La bonne
répartition de la formulation liquide sur toute la surface du moule est assurée par I’emploi d’un
¢bulleur qui permet a la fois de dégager les inclusions de bulles d’air pouvant étre induites par suite
a I’opération de mélangeage, et d’améliorer 1’état de surface de la plaque, comme c’est montré dans
la figure 1V.4. La plaque, ainsi élaborée, est laissée durcir pendant 24 h a la température ambiante,
suivi d’un séjour de 16 heures a 40°C dans 1’étuve pour une post-Cuisson.

Figure 1V-4: Préparation de composite en résine vinyle ester par le procédé de moulage au contact.

IV.4. Préparation des échantillons

Les plaques de résine et de composites obtenues sont homogenes et présentent un bon état de
surface. A partir de ces plagues, les éprouvettes destinées aux essais mécaniques sont usinées en
forme rectangulaires aux cotes désirées a l'aide d'une coupeuse diamantée. Afin de limiter les
échauffements liés a l'usinage, des vitesses d'avance et des profondeurs de passe modérées sont
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adoptées. Ce protocole permet d'obtenir des éprouvettes présentant un trés bon aspect de surface,
paramétre déterminant pour réaliser des essais mécaniques corrects.
IV.5. Essais expérimentaux effectués
IVV.5.1. Analyse structurale par la spectroscopie IRTF
L’¢tude structurale par spectrophotométrie infrarouge a pour but de mettre en évidence
I’existence d’interactions entre la matrice et les fibres incorporées. L'analyse par spectroscopie
infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) pour les échantillons fibres de palmier dattier non traité
a été réalisée sous forme de pastilles préparées selon les compositions suivantes : 4% de fibres de
palmier dattier et 96% de bromure de potassium (KBr) (nombre de scan : 10), Les spectres infrarouges
ont été ont été enregistrés a 1’aide d’un spectrophotométre du type Perkin Elmer sur un domaine de
nombre d’ondes s’étalant de 4000 a 500 cm™, en utilisant une résolution égale a 4 cm™,
IVV.5.2. Essais mécaniques
IVV.5.2.1. Essai de traction
Les essais de traction ont été effectués sur des éprouvettes rectangulaires ayant les dimensions
(125X25X4) mm3 sur une machine du type Dynamométre WD-T-20KN. Les éprouvettes ont été
testées a une vitesse de deplacement de 2 mm/min pour évaluer les caractéristiques en traction,
notamment, la contrainte a la rupture or et la déformation a la rupture er.
La contrainte a la rupture exprime la charge de traction supportée par I’éprouvette a 1’instant de sa
rupture par unité de surface, elle est donnée par 1’expression suivante :
o= F/S (Nm") V1
F: Charge de traction supportée par I’éprouvette (N),
S : Section initiale (m?).
La déformation a la rupture est indiquée en pourcentage sous la forme suivante :
g, = Allo (%0) V-2

er . Déformation a la rupture,

AL =L - Lo : Allongement,

Lo : Longueur initiale de I’éprouvette,
L : Longueur finale de I’éprouvette.
IV.5.2.2. Essai de dureté :

La dureté est la mesure de la résistance d’un matériau a la pénétration d’un corps dur. Une
technique trés simple et efficace. A l'aide d’un durométre SHORE I'essai de dureté a été effectué. De
plus, la valeur de dureté SHORE a été convertie en échelle de dureté Rockwell conformément a la
norme ASTM D2240-15el. La valeur moyenne de trois lectures a été enregistrée a 1’aide d’un
durometre SHORE, le test a éte effectué pour chaque pourcentage de fibres.

IV.5.2.3. Essai de choc I1zod

L’essai de résistance au choc résulte de I’application d’une sollicitation mécanique a grande
vitesse de percussion avec une énergie €levée, engendrant la rupture d’une éprouvette en une fraction
de seconde. Il permet de déduire dans des conditions expérimentales données, la fragilité ou la
ductilité du matériau.
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Les essais ont été réalisés sur un appareil du type Resil Impactor, consistant en un pendule
portant a son extrémité libre un marteau, un support pour éprouvette et un dispositif de lecture de
I’énergie de rupture, sur des éprouvettes non entaillées, ayant les dimensions (65/15/4) mm?, selon la
norme ISO180. Le choc est donné au centre de I’éprouvette au moyen d’un marteau de 7,5 Kg.
L’¢énergie de fracture ou résilience an est calculée, pour les barreaux lisses selon 1’équation suivante :

A, 1V-3

" el

An est I’énergie cinétique en joule absorbée par 1’éprouvette au moment de 1’impact alors que |, e
sont, respectivement, la largeur et I’épaisseur de 1’éprouvette.
I1VV.5.3. Essais physiques
IV.5.3.1. Mesure de la densité des composites

Les mesures de densité ont été effectuées sur un appareil balance du type Ohaus selon la norme
ISO 1183, méthode A, congue pour les matériaux possédant une densité supérieure a 1. Le protocole
expérimental suivi pour la réalisation de 1’essai consiste aux étapes suivantes :
1- Préparer le pycnomeétre
2- Tarer la balance
3- Prendre un échantillon dont le poids varie de 1 a 59
4- Mettre I’échantillon sur la corbeille, et enregistrer la masse Wa
5- Tarer la balance a nouveau puis immerger 1’échantillon dans le liquide d’immersion
6- Enregistrer la masse volumique selon la formule suivante :

_ Wa x p(fl) 3 V-4

= m + 0. 0012g/cm
d: masse volumique de I'échantillon exprimée en g/cm?
p(f1): masse volumique du liquide d'immersion exprimée en g/cm?®
Wa: poids de I'échantillon dans I'air, exprimé en g
Wil . valeur absolue de la poussée hydrostatique, exprime en g
0,0012 g/cm® = masse volumique de l'air dans les conditions normales
IV.5.3.2. Test d'absorption d'eau :
Des tests d'absorption d'eau ont été réalisés conformément a la norme ASTM D 5229 [1]. Avant le
test, le poids de chaque échantillon a été mesuré. Trois échantillons de chaque composite formulé ont
été immergés dans de I'eau distillée a température ambiante. Les spécimens ont été retirés de I'eau
chaque 24h et sont essuyés avec un papier absorbant avant de mesurer leur poids. Aprés les mesures
du poids, les spécimens ont été nouveau immergés dans l'eau. Le test d'absorption d'eau a été
poursuivi pendant plusieurs jours jusqu'a ce qu'un poids constant des échantillons soit atteint. Le
pourcentage d'absorption d'eau [WA (%)] est calculé en utilisant le calcul formule suivante :

poids du composite absorbé par 1'eau—poids du composite sec

x100 =— W%

poids du composite sec
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V. Résultats et discussion
V.1. Caractérisation de la fibre de palmier dattier (PD) et de la résine vinyle
ester par IRTF

100
@ 90
(&]
c
I
=
E 80
(2]
c
I
| -
|_
70
60 - 1107
L 1 L 1 L 1 L 1 L 1 L 1 L
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Nombre d'onde cm-1)
Figure V-1: Spectres IRTF de palmier dattier (PD)
Tableau V-1: Attribution des bandes infrarouges de palmier dattier (PD)
liaison O-H associée | C-H alcane C-0 C-0-C
Fréquence 3424 2913 et 2852 1107 1055
cm’!

Les spectres IRTF donnés par la figure V-1 caractérisent les fibres de palmier dattier (PD)
non traitée. L'examen de ces spectres révele la présence de quelques pics spécifiques. Les pics situés
entre 1055 cm™ et 1070 cm™ caractérisent la vibration de la liaison C-O-C, L'étirement symétrique a
1055 cm de la liaison C-O-C et la vibration d'étirement du squelette cellulosique a environ 1 051 &
1065 cm* provenaient des composants polysaccharidiques. Le pic & 2913 cm™ est attribué une bande
d’absorption du CH alcane. Des pics a 3424 cm™ caractérisent les groupements alcooliques de la
cellulose. La région située entre 3 424 cm™ est liée aux groupes OH et CH2, et le pic situé a 1 550
cm? est attribué a la vibration de déformation des groupes hydroxyles libres.

V.2. Propriétés mécaniques des bio-composites résine vinyle ester (RVE)/ fibre
de palmier dattier (PD)

Les propriétés mécaniques (traction et choc) des bio-composites résine vinyle ester (RVE)/
fibre de palmier dattier (PD) ont éte determinées en fonction du taux de fibre.
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V.2.1. Propriétés en traction

Les variations des propriétés en traction, notamment la contrainte et la déformation a la rupture
des bio-composites résine vinyle ester (RVE)/ fibre de palmier dattier (PD) en fonction du taux de
fibre sont représentées par les figures 2 et 3.

D’apres la figure V-2, donnant les variations de la contrainte a la rupture en fonction du taux de

palmier dattier (PD), nous avons noté une augmentation par rapport a la matrice pure jusqu'a des taux
de 3 pcr, suivie d’une diminution pour les bio-composites (RVE)/ palmier dattier (PD) ayant une
dimension de 125pm.
L’augmentation de la contrainte a la rupture est attribuée a la rigidification du matériau apres
I’incorporation de palmier dattier. Par ailleurs, quand le taux de fibre s’accroit, la possibilité de
formation d’agrégats augmente, nuisant ainsi a la continuité au sein du composite et formant des sites
favorables a sa rupture fragile. Ces résultats sont en accord avec ceux de Seki et al.[134] ; Chirayil
et al.[135], Amrani et al.[136] et lin et al.[137] en étudiant les composites UPR/huntite,
UPR/nanocellulose, UPR/perlite et UPR/nanoargile respectivement.

De méme, les valeurs de la déformation a la rupture ont été également affectées par le taux de
palmier dattier. En effet, les variations illustrées par la figure V-3 montrent une amélioration de la
déformation a la rupture d’une valeur de 3 % pour la résine vinyle ester non chargée a des valeurs de
5.2,7.2 et 9 % pour les bio-composites résine vinyle ester (RVE)/ fibre de palmier dattier (PD) pour
un taux de palmier dattier de 4pcr, respectivement. Au-dela de 4pcr, la déformation a la rupture
décroit pour I’ensemble des bio-composites. Ces résultats sont expliqués par le fait que la surface de
contact fibre/matrice est t’améliorer car la surface spécifique augmente. L’amélioration des propriétés
peut aussi étre attribuée a la distribution plus uniforme de la charge dans la matrice. Dans ce contexte,
Madugu et al [138]. Ont proposé que la répartition uniforme des charges dans la microstructure des
composites est un facteur clé pour la promotion des propriétés mécaniques. Cependant, la diminution
de la résistance mécanique en traction et de la déformation a la rupture indique soit une mauvaise
dispersion de la charge, soit la présence d'agglomérats ou encore I'existence de défauts tels que les
micro-vides [139].
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Figure V-2. Variations de la contrainte a la rupture des bio-composites résine vinyle ester (RVE)/ fibre de palmier
dattier (PD) en fonction du taux de fibre.
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Figure V-3. Variations de la déformation a la rupture des bio-composites résine vinyle ester (RVE)/ fibre de palmier
dattier (PD) en fonction du taux de fibre.

V.2.2. Résultats de I’essai de choc

Les variations de la résistance au choc 1zod sans entaille, des bio-composites résine vinyle ester
(RVE)/ fibre de palmier dattier (PD) en fonction du taux de fibre présentant une dimension de 125um
sont représentées par la figure V-4.
La figure V-4 donnant les vazriations de la résistance au choc des bio-composites résine vinyle ester
(RVE)/ fibre de palmier dattier (PD) en fonction du taux de fibre montre que la résilience varie peu
avec I’ajout des fibres (PD) et met en évidence une grande augmentation pour le taux de 2 pcr suivie
d'une diminution lorsque la teneur en fibres augmente. Ceci semble suggérer que les bio-composites
présentent différentes dispersions dépendamment des taux de fibres incorporés et que lorsque celui-
ci atteint 2pcr, la distribution du renfort au sein de la matrice devient optimale.
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Figure V-4: Variations de la résilience des bio-composites résine vinyle ester (RVE)/ fibre de palmier dattier (PD) en
fonction du taux de fibre.
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V.2.3. Etude de la dureté SHORE :
Les variations des propriétés de la dureté shore des bio-composites résine vinyle ester (RVE)/
fibre de palmier dattier (PD) en fonction du taux de fibre sont représentées dans la Figure 1V-5.
D’apres la figure 1V-5, donnant les variations de la dureté Shore en fonction du taux de palmier
dattier (PD), nous avons noté une augmentation par rapport a la matrice pure jusqu'a des taux de 3
pcr, suivie d’une diminution pour les bio-composites (RVE)/ palmier dattier (PD) ayant une
dimension de 125um
L’augmentation de la dureté Shore est attribuée a la rigidité du matériau aprés 1’incorporation de
palmier dattier. Par ailleurs, quand le taux de fibre s’accroit, la possibilit¢ de formation d’agrégats
augmente, ce qui conduit a sa rupture fragile.
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Figure V-5 : Variations de la dureté Shore des bio-composites résine vinyle ester (RVE)/ fibre de palmier dattier (PD)
en fonction du taux de fibre.

V.3. Propriétés physiques des bio-composites résine vinyle ester (RVE)/ fibre

de palmier dattier (PD)
V.3.1. Densités des bio-composites résine vinyle ester (RVE)/ fibre de palmier dattier (PD)

La figures V-6 représente les variations de la densité des bio-composites résine vinyle ester
(RVE)/ fibre de palmier dattier (PD) en fonction du taux de fibre. L’incorporation de palmier dattier
(PD), dont la densité est relativement tres faible, n’affecte pas celle des bio-composites, ce qui permet
d’obtenir des matériaux dont la densité¢ est comparable a celle de la matrice. Ceci est di a la
contribution de la densité de la fibre végétale dans celle du bio-composite. Ainsi, 1’ajout du palmier
dattier permet 1’élaboration de bio-composites dotés de bonnes performances mécaniques sans porter
préjudice a la densité, ce qui est considéré comme un atout en faveur des constituants de ce bio-
composite.
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Figure V-6 : Variations de la densité des bio-composites résine vinyle ester (RVE)/ fibre de palmier dattier (PD) en
fonction du taux de fibre.

V.4. Influence du taux de fibre sur I’absorption d’eau des bio-composites vinyle

ester (RVE)/ fibre de palmier dattier (PD) :

Les résultats de I'absorption d'eau sont présentés sur la figure V-7. On observe que le
comportement d’absorption d'eau est similaire pour tous les bio-composites. Les éprouvettes ont
absorbé I'eau tres rapidement au cours des premiéres étapes (0 a 50 h), se rapprochant d'un point de
saturation le composite continuait a absorber I'eau lentement. Les composites a base de fibres de
palmier dattier présentent des taux d'absorption d'eau plus élevés en raison de la nature hydrophile de
la cellulose. La forte absorption d'eau entraine des changements dans les propriétés dimensionnelles
des échantillons.
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Figure V-7 : Influence du taux de fibre sur I’absorption des bio-composites résine vinyle ester (RVE)/ fibre de palmier
dattier (PD).
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Conclusion générale

L’ensemble des travaux que nous avons présentés dans le cadre de cette mémoire concerne la
préparation et la caractérisation de nouveaux matériaux composites a base de charge végétale locale
. les fibres de palmier dattier.

Nous nous sommes principalement intéressés, aux composites a base d’une matrice
thermodurcissable, la résine vinyle ester, renforcée par les fibres de palmier dattier a des taux
variables et une taille de 125um.
La caractérisation des composites bio-composites résine vinyle ester (RVE)/ fibre de palmier
dattier (PD) en fonction du taux de fibre a permis de dégager certaines conclusions.
Par ailleurs, la caractérisation mécanique (traction, choc et dureté) des bio-composites a permis
de constater :
v' L’augmentation de la contrainte et la déformation a la rupture avec ’augmentation du
taux de fibre.
v L’augmentation de la résistance a I’impact jusqu’a un taux de fibre de 2pcr, pour les bio-
composites résine vinyle ester (RVE)/ fibre de palmier dattier (PD)
v' L’augmentation de la dureté Shore par rapport a la matrice pure jusqu'a des taux de 3 pcr

La densité de la fibre palmier a induit de faibles variations sur la densité de la résine (1,136)
et a permis d’élaborer des bio-composites ayant des densités trés voisines de celle de la matrice.

Les composites a base de fibres de palmier dattier présentent des taux d'absorption d'eau plus
élevés en raison de la nature hydrophile de la cellulose.
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A partir des conclusions et des résultats dégagés de ce travail, nous avons formulé les perspectives
suivantes :
e Faire une analyse par microscopie €lectronique a balayage pour mettre en évidence I’adhésion
de la fibre de palmier dattier a la résine vinyle ester
e Préparer des matériaux composites avec des dimensions de particules inferieures a 125um.
e Traiter chimiquement la fibre de palmier dattier afin d’augmenter 1’adhésion et la surface
spécifique.
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Tableau 1 : Variations des caractéristiques en traction des composites RVE/Palmier en fonction du

taux de fibre.

ANNEXES

ANNEXES

Taux de fibre (pcr) 0 1 2 3 4 5
or (MPa) 8.3 13.85 14.8 21.6 13 9.7
er (%) 3 5.2 7.2 9 5.2 3.85

Tableau 2 : Variations de la résilience choc Izod des échantillons non entaillés des composites en

fonction du taux de fibre.

Taux de fibre 0 1 2 3 4 5
(per)
0.455 0.649 1.313 0.541 0.429 0.223
an (KJ/mZ)
Tableau 3 : Variations de la dureté Shore en fonction du taux de la fibre.
Taux de fibre (pcr) 0 1 2 3 4 5
Dureté Shore 70 73 75 78 76 72
Tableau 4 : Variations de la densité en fonction du taux de la fibre.
Taux de fibre (pcr) 0 1 2 3 4 5
d (g/cmd) 1.136 1.137 |1.138 1.141 1.142 1.140

IXXXix




ANNEXES

Tableau 5 : Variations de taux d'absorption d'eau des composites (PD) en fonction du Temps
d’immersion

emps d’immersion
(heures) 24 48 168 336
Taux
D’absorption (%)

Taux RVE 0,189 0,259 0,361 0,403
Taux VE /1 pcr 0,259 0,339 0,409 0,508
Taux VE /2 pcr 0,463 0,695 0,737 0,863
Taux VE /3 pcr 0,520 0,699 0,737 0,855
Taux VE /4 pcr 0,572 0,775 0,766 1,133
Taux VE /5 pcr 0,701 0,765 0,781 1,052
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