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Introduction

L’industrie des matériaux composites, qui contiennent dans leurs constitutions des fibres
minérales tel que le verre, le kevlat,...etc., s’est tournée vers de nouveaux matériaux avec de
bonne performances mécaniques, mais aussi respectueux de I’environnement [1,2]. En effet,
les contraintes environnementales et les nouvelles réglementations sur le recyclage des
matériaux composites ont poussé les industriels a développer de nouveaux matériaux issus de
ressources renouvelables [3].

L’introduction de fibres naturelles dans des matrices polymeres (biodégradables ou non)
peut apporter des avantages par rapport aux fibres traditionnellement utilisées dans les
composites a savoir : faibles densités, bonnes propriétés mécaniques, faibles codts,
biodégradabilité [4].

Les matériaux composites a matrice polymére de synthese renforcée ou chargée par des
fibres de bois sont appelés internationalement Wood Plastic Composites et connus sous le
sigle WPC [1]. Toutefois, se sont les polyméres thermoplastiques, a cause de leurs qualités a
étre recyclés, leurs grands tonnages de production et leurs importantes applications qui sont
les plus utilisés dans cette catégorie de matériaux [5].

Cependant, la réussite de [I’élaboration de ce genre de matériaux a matrice
thermoplastiques dépend de la nécessite de palier ou d’éliminer certaines contraintes liées a la
nature des charges ou renforts végétales. Effectivement, la nature antagoniste des matériaux
lignocellulosiques (renfort ou charge végétale), qui sont hydrophiles, et les polyméres
thermoplastiques, qui sont hydrophobes, porte préjudice sur la dispersion des charges ou
renforts végétales dans la matrice polymeére, occasionne une interface non propice au transfert
de contraintes et des poches d’eau causant des cavités lors de la transformation [6,7]. Ces

différentes contraintes conduisent a un matériau de faible propriété mécanique [6,7].

Ainsi, le procédé d’obtention des fibres végétales ainsi que la modification de surface
de la fibre ou bien du polymere, sont d’une importance cruciale pour aboutir a un matériau

ayant de bonnes propriétés mécaniques.

Dans ce travail, nous voulons mettre en valeur deux ressources végétales locales de la
Wilaya de Tizi-Ouzou (Algérie), a savoir les grignons d’olives de la région de llloulla-
oumalou, et le roseau commun de Tazmalt El Kaf, en vue d’élaboration d’un matériau

composite a base du Polychlorure de Vinyle (PVC) et de ses deux types ressources.

Afin de remédier a I’incompatibilité qui existe entre les charges utilisées et le PVC,
nous avons opté pour I’utilisation de la farine du grignon d’olive comme agent de couplage, a

cause de sa teneur en lignine importante comparativement au roseau, rappelant que ce

Y



Introduction

constituant des fibres végétales est hydrophobe, et que des travaux ont signalé que seul il
pouvait jouer le réle d’agent de couplage pour certains systeme PVC-fibres végétales [8].

Les grignons d’olives (G.O) et le roseau commun (R.C) ont été étudiés par le test
d’absorption d’eau, et I’analyse thermogravimétrique (ATG). Cette derniere est importante
car elle nous informe sur la stabilité thermique de nos fibres et les limites de leurs

dégradations thermiques.

Différentes teneurs en fibres végétales ont été utilisées, a savoir 10, 20, 30 pcr (partie
pour cent de résine), pour élaborer les WPCs. Ces derniers ont été caractérisés par le test

d’absorption d’eau et tests mécaniques de traction (contrainte-déformation).
Le présent travail s’articule en deux grandes parties et une conclusion générale :

> la premiere est théorique, est consacrée a une étude bibliographique sur les
matériaux composites a base de fibres végétales, présentation sommaire du
grignon d’olive, du roseau commun (Phragmites australis) et du PVC ;

> la seconde est la partie pratique subdivisée en matériels et différentes méthodes
d’analyses effectuées, suivie de résultats obtenus au cours de notre

expérimentation et de leurs discussions.
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Chapitre 1 : Généralités sur les matériaux composites bois-
polymeres

I. Généralités sur les composites bois-polymeéres

Les composites bois — polymére ou WPC’s (Les Wood - plastic composites) sont des
composites contenant une matrice polymeére thermoplastique ou thermodurcissable et un renfort ou
charge végétale [8,9]. Malgré qu’ils soient produits industriellement depuis les années 80, leur

veritable développement c’est vers les années 90 du vingt unieme siécle essentiellement aux Etats-

Unis, et en chine récemment [1, 10, 11].

La figure 1 donne la production mondiale comparative entre plusieurs régions du monde et

pays, et on voit que pour I’année 2015 la chine dépasse tout les autres pays, y compris les USA.

In tonnes
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1,400,000
I Tonnesin 2015

1,200,000

1,000,000
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Figure 1: Production mondiale des WPC’s [11].

Il. Application des composites a base des fibres végétales

A cause de leurs nombreux avantages, les composites bois-polyméres sont utilisés dans

différents secteurs [12] :
» matériaux de construction (planches, volets, chassis, portes et fenétres) ;

» mateériels de consommation et industriels, (armoires, planchers, palettes, revétement de

sols) ;
> Vvéhicules automobiles (panneaux de portes, composants de coffres arriéres, des vide

poches, des couvercles de pneus de rechange) ;
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> autres applications (bancs, tables de pique-nique, modules de jeux, ordures de jardin.

ponts et pieces de bateaux).

Figure 2 : Exemples de quelques applications des WPC’s [1].

I11. Matrices thermoplastiques

Les thermoplastiques sont des chaines polymeéres reliées entre elles par de faibles
liaisons. lls sont recyclables et possedent au moins un solvant pour les dissoudre [13-14].
Ainsi qu’ils représentent le plus grand tonnage en termes de production a cause de leur facilité
de mise en ceuvre et des faibles colts [14]. Dans cette catégorie, on peut citer : le PVC, PE,
PP, PA, PC, PAV, I’acétate, etc.

Il existe aussi des thermoplastiques a usage spécifique qui peuvent résister a des

températures de I’ordre de 200°C voire plus.

IV. Matériaux thermodurcissables

Les thermodurcissables sont des polymeres qui ne peuvent étre mis en forme qu’une
seule fois, mais possedent une stabilité thermique beaucoup plus élevée en comparaison avec
les matériaux thermoplastiques, un grand avantage pour des applications d'une demande tres
élevée [14]. On retrouve dans cette famille les polyesters insaturés (vinyle ester, les dérivés
allyliques, les polyesters condensés, etc.), les résines époxydes, les résines de condensation
(les phénoliques, les aminoplastes, etc.) [14].

Des remplisseurs ou charges sont employés en polymeéres pour une variété de raisons,
a savoir réduire le colt, améliorez le traitement, la densité de commande, conductivité
thermique, dilatation thermique, propriétés électriques, propriétés magnétiques, retard de

flamme, et pour améliorer les propriétés mécaniques [14].
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V. Fibres végétales

Les fibres végétales sont réparties entre les fibres libériennes, les fibres de feuilles, de
graines, de fruits, de bois, de la paille de céréales et dautres fibres d'herbe [15].

Ces fibres sont des structures biologiques principalement composés de cellulose,
hémicellulose et de la lignine, avec des petites proportions des extractibles, protéines et
certains composes inorganiques [16,17].

Les fibres végétales présentent des propriétés spécifiques importantes et de nombreux
atouts. Elles sont des ressources renouvelables et biodégradables, neutre quant aux émissions

de COy, et ont une faible demande en énergie pour la production [3, 17].

V.1. Constitution d’une fibre naturelle

Une fibre végétale est assimilable dans une premiére approche, a un matériau
composite renforcé par des fibrilles de cellulose (voir figure 2) [15]. La matrice est
principalement composée d’hémicellulose et de lignine. Les fibrilles de cellulose sont
orientées en helice suivant un angle nommé angle micro fibrillaire [15,17].

Habituellement, dans un matériau composite, le taux de renfort et I’orientation des
fibres conditionnent les caractéristiques élastiques et de résistance a la rupture. De méme,
dans une fibre végétale, les propriétés physiques des fibres naturelles sont principalement
déterminées selon la composition chimique et physique, la structure, le pourcentage de
cellulose, I’angle micro fibrillaire, la section et le degré de polymérisation [15]. Autrement
dit, pour un pourcentage de cellulose donné, plus I’angle micro fibrillaire sera faible et plus la
rigidité et la résistance de la fibre seront élevées ; plus I’angle micro fibrillaire sera important,

plus I’allongement a la rupture sera important [17].
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6: angle microfibrillaire

Lignine //

et hemicellulose:

Fibrilles de cellulose

Figure 3 : Schéma de la structure d’une fibre végeétale [15].
V.1.1. Lacellulose

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 trés longue chaine
stéréoréguliere composée de maillons de glucose CgH1,0¢ (voir figure 4). Le motif de
répétition est le dimere cellobiose. Le nombre de motifs de répétition ou le degré de
polymeérisation varie suivant I’origine de la cellulose. Ce polymeére présente un grand intérét

du point de vue industriel puisque de nombreuses fibres sont composées de cellulose [15].

- CH,OH
HO o HO OH
HO o HO
CHOH e CH,OH
— mn

Glucose

Figure 4 : Structure moléculaire de la cellulose [16].

La cellulose possede une structure fibrillaire et partiellement cristalline, microfibrilles
de cellulose sont constituées de zones cristallines ordonnées (les chaines cellulosiques sont
disposées parallelement les unes aux autres, liées par des liaisons hydrogénes intra et
intermoléculaires) et de zones amorphes totalement désordonnées [15].

Gréace a sa grande cohésion, la cellulose est insoluble dans la plupart des solvants. Elle

est résistante aux alcalins forts, mais est facilement hydrolysée par les acides [18].
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V.1.2. L’hémicellulose

Les hémicelluloses sont des hétéropolysaccharides composés d’unités de glucose,
xylose, mannose, etc. Leur hétérogénéité et leurs ramifications empéchent la formation
significative de zones cristallines. Les hémicelluloses forment des liaisons covalentes ester ou
éther avec la lignine et des liaisons hydrogenes avec la cellulose, assurant ainsi un role
d’interface entre ces deux biopolymeres (voir figure 4) [16].

CO0H

OH
- OH 0 . ]
8] D
CH H O

OH

COOH

HOHE
Haco= S GH
OH
o OH 5 B )
OH OH OH OH
[#] I8
OH OH OH

Figure 5 : Structure chimique partielle de deux hémicelluloses [19]:
A)- O-acétyle-4-O-méthylglucuronoxylane de feuillus,
B)- Arabino-4-O-méthylglucuronoxylane de résineux [19].

V.1.3. Les lignines

La lignine est aprés la cellulose, la matiére organique renouvelable et la plus
abondante a la surface terrestre. La lignine originelle ou “’protolignine’” constitue la plus
importante fraction non saccharique des fibres végétales. C’est la matiére “’incrustante’” de la
cellulose. La lignine est constituée de polymeéres phénoliques tridimensionnels, amorphes
possedant trois unités différentes de type pénylopropane : les alcools p-coumarylique,
coniferylique et sinapylique [9].

En considérant le bois comme un matériau composite, la lignine représenterait la
matrice. Elle sert d’agent complexant pour les minéraux et aide a la conservation de
I’humidité dans les plantes [14].

De plus, la lignine est responsable de la rigidité et de la dureté des bois et plantes. Peu
sensible a la dégradation biologique, elle crée une barriére morphologique a la pénétration

et a la progression des agents pathogenes, et contribue a la protection naturelle des
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végétaux contre certaines attaques parasitaires [14].

(i‘.HEOH <|3H20H (|3H._;_,OH
CH CH CH
I I Il
CH CH CH
: MeO”” ‘: ~OMe ‘: ~OMe
OH OH OH
Alcool Alcool Alcool
coumarylique sinapylique coniférylique

Figure 6 : Monomeére constitutifs de la lignine [9].

V1. Adhésion fibre/matrice

L adhésion entre les fibres et la matrice est sans doute le point le plus important au
niveau des caractéristiques des matériaux composites. En effet, leurs propriétés mécaniques
chutent si I’adhésion fibre/matrice est mauvaise. Pour les WPC, ce phénomene est lié au fait
que les fibres végétales sont hydrophiles et polaires alors que les polymeres thermoplastiques
couramment utilisés pour ces composites, sont hydrophobes et polaires. Les études menées
jusqu’a présent ont cherché a renforcer I’affinité de la matrice et des fibres de maniere a en
augmenter la force d’adhésion [16].

VII. Méthodes de misse en ouvres

Il existe deux grands processus de fabrication des WPC. L’un releve des techniques de
la plasturgie et I’autre des procédés de I’industrie du bois.
VII.1. Les techniques plasturgistes

Les techniques plasturgistes ont pour point commun la réalisation du mélange des
matieres premieres a une température correspondant a une phase liquéfiée des plastiques.
Ce mélange a chaud (melt-blending) est obtenu de plusieurs maniéres et conduit a différents

modes de fabrication.

Y
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Un dispositif thermocinétique permet de réaliser un meélange homogénéisé a haute
température de fibres lignocellulosiques et d’un thermoplastique. Une fois le mélange est
réalisé, il est possible de fabriquer le produit par thermoformage, moulage sous compression,
injection ou extrusion. 1l est important de noter que les parameétres de fabrication comme la
vitesse de rotation du mélangeur, la température, le temps, I’humidité et autres, influencent les

propriétés du composite produit [20].
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I. Généralités sur le roseau commun
Le roseau commun ou Phragmites australis est une plante vivace de la famille des

graminées.

La hauteur du roseau commun varie en moyenne de 1,5 a 2,5 métres. Ses tiges sont
dressées et peuvent atteindre un centimétre de diamétre. Elles ne sont pas ramifiées et de
couleur beige a pourpre dans certains cas. Les feuilles sont longues, planes et de méme
couleur que la tige. Ces fleurs forment une inflorescence, en forme de fanion ou de plume, de
12 & 40 centimétres de longueur. La couleur des fleurs est d’abord pourpre en aolt, puis
rousse et, pour finir, presque brun foncée en septembre. En revanche, les fruits sont blancs,

gris ou bruns [21].

Figure 7: Image d’une population de roseaux communs [22].

En conditions favorables (les endroits bien éclairés, une profondeur d’eau ne dépassent

pas 1,5 m) le roseau commun forme des peuplements (roseliére) trés denses jusqu’a 325

tiges/m? et ne laissent que peu ou pas de place aux autres espéces végétales. Si la roseliére

n’abrite pas une grande diversité, elle joue pour la faune, des invertébrés aux oiseaux, en

passant par les batraciens et les poissons, un réle tres important pour la survie de nombres
especes.

Sous I’eau, il est fixé enraciné par un rhizome profondément ancré dans la vase (50-130 cm

ou plus) dans une profondeur d’eau ne dépassant pas 1,5 m [23].
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Figure 8 : Image correspond a la fixation de roseau sous I’eau [23].

I1. Classification de roseau commun
La classification de roseau commun est indiquée dans le tableau 1 suivant :

Tableau 1 : Classification de roseau commun [23].

Termes scientifique | Termes en francais Descriptif

Embranchement Magnoliophyta Angiospermes Plantes a fleur dont
les graines fécondées
sont renfermées dans

un fruit

Classe Lilipiopsida Monocotylédones Un seul cotylédon
dans la graine. Les
nervures des feuilles

sont paralléles.

Sous-classe Commelinidae Commélinidées

Ordre Poales Poales

Famille Poaceae Poacées Graminées
Genre Phragmites

Especes Australis

I11. Composition chimique de la fibre de roseau
Une fibre de roseau commun est constituée comme toutes les fibres végétales de cellulose,
d’hémicelluloses, de lignine, de cendres, et de silice. Le tableau 2, donne le pourcentage

massique des principaux composés d’une fibre de roseau commun
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Tableau 2 : Composition chimique d’une fibre de roseau [24-26].

Fibre  de | Cellulose | Lignine Hémicellul | Cendre Silice Autres
roseau ose

Compose 44,72 22.80 20.00 3.00 2.00 7.48
(%)

1. Utilisations du roseau commun :

Les roseaux étaient utilisés localement, dans les toitures des maisons et pour fournir de

la litiere aux animaux. lls constituent un abri de choix pour les passereaux et les petits

mammiferes. lls sont aussi largement utilisés dans les stations d'épurations a filtre planté de

roseaux (phytoépuration) En effet, les racines (rhizomes) assurent une grande surface de

contact entre sol-eau usées. Ces derniers produisent des exsudats toxiques pour les bactéries

pathogenes [27].

V. Impacts sur I’environnement

Le

roseau est une espece qui presente des inconvénients sur I’environnement que nous

énumérons comme qui suit [28] :

>
>

plantes agressives tres difficile a contrdler ;

il colonise rapidement un site grace a des rhizomes et stolons qui peuvent s’étendre sur
plusieurs metres en quelques semaines ;

adaptable et résistant, il tolére les inondations et le sel de déglacage ;

il profite des périodes séches et des sols dénudés par les travaux pour coloniser
d’autres sites ;

des fragments de tiges transportés avec le sol ou I’eau générent de nouvelles
population ;

son expansion est favorisee par les perturbations humains (lessivage d’engrais, la
dégradation des berges) ;

les milieux envahis par le roseau commun sont denses et impénétrables ;

ils ont une flore peu diversifié et sont peu propices a la nidification des oiseaux
aquatiques ;

la navigation y devient difficile et le paysage monotone ;

il peut aussi envahir les champs et son abondante litiere obstrue les canaux de drainage
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I. Définition de grignon d’olive

Le grignon d’olive est le résidu solide de I’extraction de I’huile d’olive, il représente
environ 25% des olives traitées, et il est composé de la coque du noyau réduit en morceaux,
de la peau et de la pulpe broyée de I’olive [29]. Il contient encore une certaine quantité de
matieres grasses (3 a 7%) et une importante quantité d’eau (la margine), variable selon la

variété des olives et surtout du procéde d’extraction [30].

Il. Différents types de grignon d’olive
Selon le traitement technologique utilisé, on distingue trois types du grignions

d’olive [30]. Ces trois types sont définit comme suit:
11.1. Le grignon brut

C’est le résidu de la premiere extraction de I’huile d’olive [31].
11.2. Le grignon épuisé

C’est le résidu obtenu aprées déshuilage du grignon brut par un solvant, généralement
de I’hexane [30].

11.3. Le grignon partiellement dénoyauté (tamise)

Il résulte de la separation partielle entre les débris de noyau de la pulpe par tamisage
ou ventilation. 1l est dit gras si son huile n’est pas extraite par solvant, et dit dégraissé ou
délipidé [31].

I11. Composition chimique de grignon d’olive
La composition chimique de grignon d’olive varie dans de trés larges proportion, non
seulement d’un produit a I’autre mais également d’un échantillon & I’autre pour un méme sous

produit [32]. Le tableau 3, donne la composition chimique des différents types de grignons.
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Tableau 3 : Composition chimique des différents types de grignon [31,32].

Type de | Matiére Matiere Matieres Cellulose Matiére

grignon séche(%) minérale(%) | azotées brute (%) grasse(%)
totales(%)

G.brut 75-80 3-5 5-10 35-50 8-15

G.gras 80-95 6-7 9-12 20-30 15-30

partielleme

nt

dénoyauté

G.épuisé 85-90 7-10 8-10 35-40 4-6

G.epuisé 85-90 6-8 9-14 15-35 4-6

partielleme

nt

dénoyauté

Pulpe 35-40 5-8 9-13 16-25 26-33

grasse

I11.1. La teneur en cendre (matiére minérale)

La teneur en cendre est normalement faibles (3 a 5%), les teneurs élevées qu’on peut

rencontrer sont dues a I’absence de lavage et aux contaminations provenant du sol .

Les composants minéraux ainsi que leurs teneurs respectives en % des cendres totales

selon la littérature sont indiqués dans le tableau N°4 [31].

Tableau 4 : Teneurs des composants minéraux en % des cendres totales [31].

K>O Na,O MgO CaO Fe P,Os5 SOy Cu Zn Mn

12,4 0,40 1,20 8,50 1,90 2,70 1,30 0,44 0,33 1,08

111.2. La teneur en cellulose brute

En moyenne, les grignons contiennentl0%d’hémicellulose, 15% de
cellulose et 27% de lignine. La digestibilité de 1’hémicellulose (50a 60%) est
presque le double de celle de la cellulose (26 & 43 %) [31].

=
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111.3. La teneur en matiéeres azotées totales

La teneur en matiéres azotées varie selon le type de grignon.les teneurs

moyennes sont de I’ordre de 10% de la matiére séche [31].
I11.4. La teneur en matieres grasses (les lipides)

Elle est relativement élevée et varie principalement selon le procédé technologique
employé. L’épuisement, opération économiquement indispensable permet d’avoir un produit
dont la teneur en matiére grasse oscille entre 3 et 4% de la matiere seche. Ces matieres grasses
sont composés principalement d’acides oléique (84%), stéarique, palmitique, myristique et
linoléique [33].

[11.5. La teneur en composes phénoliques

La teneur en composés phénoliques du grignon ne dépasse pas le 1% de la matiere
seche. Cela est d0 au fait que les polyphénols de I’olive sont éliminés bans I’huile et les

margines durant la trituration [34].
IV. Valorisation de grignon d’olive

La valorisation du grignon d’olive constitue une source potentielle de revenu complémentaire
pouvant contribuer & I’amélioration de la rentabilité des exploitations oléicoles. Parmi les

possibilités de revalorisation de grignon d’olive, nous pouvons citer :

» Production d’huile a partir de grignon : C’est une huile supplémentaires utilisable
pour la consommation humaine ou dans I’industrie ;

» Utilisation comme combustible : Le grignon d’olive est un combustible de valeur
calorifique modeste (2900 a 3000 kcal/kg), il est utilise a I’échelle domestique ou
dans les huileries pour la production de chaleur et d’énergie lors du processus
d’extraction ;

» Le grignon comme charbon actif : La fabrication du charbon actif de grignon
d’olive a été faite en 1992 a EL TEJAR. Le charbon actif est utilisé dans tous les
secteurs de I’industrie pour de nombreux procedés de filtration et d’adsorption des
molécules organiques (épuration des eaux, raffinage des produits alimentaires,
cosmeétiques.....) [32];

» Utilisation de grignon comme engrais dans I’agriculture ;

» Utilisation dans le cadre de synthese de biogaz.
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|. Définition :

Le Poly (chlorure de vinyle) est un polymere thermoplastique de grande
consommation, amorphe ou faiblement cristallin, connu sous le sigle PVC. 1l est

généralement sous formule chimique —(CH,—CHCI) n.

Le PVC est obtenu par polymérisation du chlorure de vinyle (CVM) ou

monochloéthylene [35].

|
C>=CH2 —CH;—CH——CH—CH
C

H Folymeéerisation o

Monomére chlorure de vinyle FPolymére pokychlorure de vinyle

Figure 9 : Schéma de polymérisation du chlorure de vinyle [36].

Il est fabriqué a partir de sel, matiere naturelle abondante, a hauteur de 57 %, et de
dérivés de pétrole, a hauteur de 43 %. Ces dérivés sont des résidus issus de la transformation
du pétrole brut en carburant. 1l se présente sous forme de poudre, a laquelle en fonction de son
utilisation finale sont ajoutés différents adjuvants : lubrifiants, stabilisants, plastifiants,

charges [37].

" Dérivés du —
pétrole (43%) Ethyléne

Sel (57%) Chlore

Figure 10 : Schéma de fabrication du composant de base : la résine PV ou compound [37].

Il. La synthése de PVC :

Par réaction entre le chlore et 1'éthylene, on obtient le chlorure de vinyle
monomeére CVM qui, par polymérisation, donne le PVC. La polymérisation est la réaction
chimique par laquelle les molécules s'additionnent les unes aux autres pour former une

chaine de grande longueur.
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Sa production industrielle peut se faire selon trois procédés : la polymérisation en

suspension en émulsion ou en masse.

11.1. La polymérisation en suspension

C’est le procédé est la plus utilisée aujourd’hui a 80%. Le monomeére de chlorure de
vinyle est dispersé en fines gouttelettes dans I’eau puis la réaction est activée par des
amorceurs solubles dans le monomere (peroxydes de diacétyle, peroxydicarbonates,
peroxyesters d’alkyle). Le PVC est separé du milieu par centrifugation et décantation puis
séché [19].

11.2. La polymérisation en émulsion

Il est utilisée mais uniquement dans 12% des cas. Le monomeére est alors maintenu en
émulsion stable dans I’eau avec des émulsifiants. La polymérisation est activée par des
amorceurs solubles dans I’eau. Des fines particules de 0, 13,0 um de diamétre se forment puis
s’agglomeérent au séchage (particules de 1 a 100 um de diametre). Aprés broyage, leur taille
est comprise entre 5 etl5 um de diamétre. Enfin, la polymérisation en masse (8% des cas)
requiert le mélange du monomeére et de I’initiateur fraichement préparé, puis une fraction des
produits est introduite dans un réacteur afin de « I’ensemencer» pendant qu’on effectue une
agitation mécanique énergique. Cette méthode permet d’éviter I’utilisation d’eau et de
dispersants — la difficulté étant, par contre, d’évacuer la chaleur de la réaction. Le PVC ainsi

obtenu se présente sous forme de grains de diametre compris entre 130 a 160 pum [19].

11.3. Polymérisation en masse
Tel que rapporté par les techniques d’ingenieurs [38]: «Ce procédé consiste a
polymeériser le monomeére en I’absence totale d’eau et d’agent dispersant. Un initiateur
organo-soluble est ajouté au chlorure de vinyle monomere. Le PVC, insoluble dans son
monomere, précipite dans le milieu réactionnel au fur et a mesure de sa formation.
Le procédé comporte 2 étapes :
> une eétape de prepolymérisation dans laquelle environ 10 % du monomeére est
polymérisé dans des conditions spécifiques pour former des grains de caractéristiques
morphologiques définies ;
> une étape de polymérisation au cours de laquelle les grains de « semence » sont
transféres dans le réacteur principal ou sont ajoutés du monomere et des initiateurs ; la

polymérisation se poursuit par croissance de grains initiaux.
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Apres I’élimination du monomere n’ayant pas réagi, le PVC est tamisé. Il se présente sous
forme de grains de 120 a 150 mm de diamétre moyen. Les performances des résines obtenues
par le procédé en masse sont en général voisines de celles des résines fabriquées par le

procédé en suspension.

I11. Les usages actuels du PVC :

Le PVC est aujourd’hui le troisieme polymére utilisé dans le monde aprés le
Polyéthyléne et le Polypropyléne. Tres longtemps classé a la deuxiéme place, le PVC a
rétrogradé a la 3e au profit du polypropyléne qui connait une croissance supérieure depuis

quelques années.

Le PVC est utilisé pour une multitude d'applications rigides ou souples [39]:
» canalisations (tubes et raccords) ;
emballages (films et feuilles rigides, bouteilles et flaconnages) ;
profilés (bardages, volets, fenétres, gaines de cables...) ;
films et feuilles (similicuir, feuilles d'étancheite...) ;
revétements de sols et de murs ;
applications médicales (poches a sang, drains, tuyaux, aleses, gants de soins...);

jouets (ballons, poupées...) ;

YV V. V V V V V

divers (tuyaux d'arrosage, cartes de credits, bottes et chaussures, vétements,
piéces techniques, équipements automobiles, fils électriques, articles de
bureaux, papeterie, gants de vaisselles ou de jardinage, etc.).

Les principaux domaines d'utilisation du PVC sont les suivants :
> le batiment et les travaux publics (50%) ;

I'emballage (30%) ;

le secteur électrique (8%) ;

les transports dont I'automobile (6%) ;

Y V V VY

les biens de consommation et divers (6%).
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Notre étude expérimentale a été réalisee au niveau des laboratoires de chimie du
département biologie ‘SNV’ de la faculté des sciences biologiques et agronomiques de
(Tamda), et au laboratoire de Génie civil a I'Université Mouloud Mammeri ; des laboratoires
des sociétés CABEL (Oued Smar) et CATEL (Smar) a Alger.

. Matériaux utilisés

1.1. La résine du PVC

La matrice utilisée est un PVC de type SE-1200 fourni par la société CABEL, de
masse volumique 0,509 — 0,520 g/cm®, de valeur K-wert 71, une densité 0,481 — 0,561 g/cm
et une viscosité de 0,99 — 1,030.

1.2. Les additifs

Pour pouvoir transformer le PVC, des additifs sont ajoutés : le diocyte phtalate (DOP),
comme plastifiant (figure 8), un stabilisant thermique a base Ca/Zn, et I’acide stéarique (CHs-
[CH,]16-COOQOH) jouant le role de lubrifiant. Tous ces produis sont fournis par la société
CABEL.

Figure 11 : Structure chimique de plastifiant.

La préparation du blend ou mélange est conduite selon les différentes teneurs données en

partie par résine (pcr) sur tableau 5.

Tableau 5 : Les teneurs du PVC et ses additifs dans le blend.

PVC 100 pcr
DOP 30 pcr
Calzn 4 per
Acide Stéarique 0,5 pcr

=
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I1. La mise en ceuvre des matériaux

I1.1. Préparation de la farine du grignon d’olive et du roseau commun
Les fibres utilisées sont issues des déchets de I’extraction de I’huile d’olive, a savoir du
grignon d’olive récolté en kabylie dans la région : Illoulla-oumalou, et du roseau récolté au

niveau de Tazmalt EI Kaf située sur I’autoroute qui mene vers Oued Aissi a Tizi-Ouzou.

Figure 12 : Grignon d’olive et tige de roseau.
Les différentes étapes d’obtention de la farine du grignon d’olive et du roseau peuvent
étre expliquées comme suit :

1. lavage : le grignon est mis dans des cuvettes, puis lavé avec I’eau chaude
pour le séparer de la margine, alors que le roseau est lavé plusieurs fois
avec de I’eau non chauffé.

2. séchage : chaque type de matériaux lignocellulosique a subi un séchage
naturel pendant 2-3 jours, afin de reduire le taux d’humidité ;

3. broyage : le grignon propre et le roseau sont réduits en petits morceaux, et
ont subi un broyage en utilisant un broyeur d’une boulangerie et un moulin
a café respectueusement pour obtenir une poudre a dimension différentes ;

4. tamisage : le résultat obtenu par le broyage est tamisé dans un tamis afin

d’obtenir une farine ayant un diamétre inférieure a 125pum.

I11. Caractérisation physico-chimique des fibres
Nous avons procédé a la détermination pour chaque fibre du taux de cendre, du taux

d’absorption d’eau et du taux de polyphénols et I’analyse thermogravimétrique (ATG).

111.1. Détermination du taux de cendre

C’est le pourcentage de résidus restant apres oxydation séche de la matiere organique
c.a.d. une oxydation entre 580 — 600°C.

Nous avons procédés dans notre cas de la fagon suivante :
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NOuUS avons pris trois creusets secs et peser leurs poids vide ;

nous avons introduit 5g de la farine dans chaque creuset, aprés I’avoir peseé ;

les creusets sont mis dans un four a moufle a une température de 550 ° C
pendant 3heures et 30 min (les 30 minutes c’est la durée que prend le matériel
pour atteindre la température voulue).

apres avoir sorti les échantillons du four & moufle, nous les avons mis dans un
cristallisoir a base de la silice pour éviter I’absorption de I’humidité de I’air ;
une fois refroidis, les creusets ont été repesés pour obtenir le taux de cendre

(matiére minérale).

Pour calculer la teneur en cendre on utilise la formule suivante :

ml — m?2
W=———x100
mi

W : teneur en cendre en pourcentage.

m; : poids de creuset avec les cendres en gramme.

m; : poids de creuset vide en gramme.

mp : prise d’essais ; 5¢.

111.2. Détermination du taux d’absorption de chaque farine

C’est la quantité d’eau maximale que peut absorber un échantillon de 05 grammes

préalablement étuve pour qu’il puisse perdre son eau libre, aprés une immersion compléte

dans de I’eau distillée.

Nous avons déterminé ce taux comme sulit :

1.
2.
3.

nous avons pesé 5 g de chaque farine (trois essais ont été effectués) ;

nous avons étuvé les échantillons a température de 105°C pendant 24 h ;

pour refroidir, nous avons mis les échantillons dans un dessiccateur a base de
silice pour une durée de 3 h ;

apres refroidissement, nous avons pesé les échantillons ;

ensuite, une immersion complete dans I’eau distillée pour une durée de 24 h a
température ambiante ;

apres avoir filtré les échantillons, nous avons pesé encore pour avoir la masse

aprés immersion.
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Figure 13 : Echantillons dans I’étuve. 14 : Filtrage des echantillons.

Pour calculer la teneur en cendre on utilise la formule suivante :

taux d absorption d eau (%) = m:_;m X 100

Mgs: la masse aprés immersionen g ;

Mo : la masse avant immersion en g.

111.3. Détermination de la teneur en polyphénols
Une des originalités majeures des végétaux réside dans leur capacité a produire des
substances naturelles trés diversifiées [40]. Les métabolites secondaires qui appartiennent a
ces groupes chimiques, sont les alcaloides, les terpénes, les composés phénoliques, etc [41].
Pour déterminer le taux des polyphenols, on a préalablement procédé a leurs

extractions, et aprées aux dosages des polyphénols totaux.

111.3.1. Extraction des composés phénoliques
L’objectif de cette extraction est de libérer les polyphénols présents dans des structures
vacuolaires par rupture du tissu végetale et par extraction liquide-solide en utilisant le

méthanol comme solvant.

Pour I’extraction, nous avons pesé 50 mg pour chaque échantillon (G.O et R.C), et
nous avons ajouté 20ml de méthanol a 80%. Apres, nous avons mis le tout sous agitation

durant 2h, filtré, et enfin récupéré le filtrat dans un erlenmeyer fermé.

)
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111.3.2. Dosage des polyphénols totaux

Le dosage des polyphénols totaux dans le matériel végétal étudie, a été effectué a

I’aide d’un spectrometre a UV visible a une longueur d’onde de 760 nm.

Ce dosage est basé sur la quantification de la concentration totale de groupement
hydroxyles présents dans I’extrait. Le réactif Folin Ciocalteu (F.C) dilué (1/10 et 1/20)
en milieu alcalin, oxyde les phénols en ions phénolates et reduit partiellement ses

hétéropolyacides, d’ou la formation d’un complexe bleu [42].

Pour la détermination du taux des polyphénols proprement dit, nous avons procédé

comme suit :

1. nous avons mélangé 0,5 ml du filtrat avec 2,5 ml de réactif F.C ;

2. aprés 1 mn de contact du F.C avec le filtrat, 2 ml de la solution de Na,CO3
(74 g/l) ont été ajouté au filtrat, puis mélanger dans un tube a essai ;

3. apres, les tubes a essai ont été introduits dans un bain marie a T= 50°C
pendant 5mn ;

4. ensuite, nous avons mesuré I’absorbance de chaque échantillon a 760 nm.
Pour s'assurer que les résultats sont fiables, le dosage des composés phénoliques a été

réalisé en quatre essais, par la suite on a calculé la moyenne des densités optiques mesurées.

Le taux de polyphénols totaux dans nos extraits, a été calculé a partir d’une courbe
d’étalonnage linéaire, établie avec des concentrations précises d’acide gallique (A.G) utilisé

comme standard de référence, dans les mémes conditions que nos échantillons.
Pour la détermination de la courbe d’étalonnage on a suit le protocole suivant :

1. préparer une solution mere d’A.G de concentration 0,59/l ;
2. en suite, quatre solutions filles de concentration de 0.06, 0.12, 0.20 et

0.28 g/l a partir de la solution mére.
3. Faire le relevé des absorbances en UV et tracer la courbe d’étalonnage.

Les résultats sont exprimés sous forme d’une courbe d’étalonnage (figure 15 : Annexe 4).
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Le pourcentage en polyphénols (équivalents en acide gallique) est calculé selon I’équation :

[ c=—"Y 100 ]
o g W

C : Concentration en équivalent acide gallique (g/l) ;

V : Volume de la solution (0.5ml) ;
m : Poids de I’échantillon a I’état frais (0.05g).

I11.4. Analyse par IRTF

La Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier est basée sur I'absorption d'un
.rayonnement infrarouge par le matériau analyse. Elle permet via la détection des vibrations
caractéristiques des liaisons chimiques, d'effectuer l'analyse des fonctions chimiques
présentes dans le matériau.

Pour ce faire, on a utilisé I’analyse infrarouge a transformée de Fourier (IRTF), a
I’aide d’un spectrophotometre IRTF de modeéle SHIMATZU FTIR 8400S piloté par
ordinateur. Les pastilles des différents échantillons de fibre sont obtenues & I’aide d’un

mélange KBr/fibre d’alfa a une concentration de 1.25 % de fibre.

11.5. Analyse ATG

Afin d’évaluer les propriétés thermiques des farines utilisées, une analyse ATG a été aussi
effectuée, en utilisant un appareil de type Setaram TG-DTA 92 B, piloté par ordinateur, avec
un programme de température allant de 10 a 600 °C a une vitesse de chauffage de 10 °C/min

sous atmospheére inerte.

IV. Elaboration des composites PVC/Fibres du roseau et de grignon

La préparation des plagues des composites PVC/fibres du roseau et grignon est
effectuée au sein de laboratoire de I’usine CABEL situé a Oued Essamer.

La matrice PVC, le lubrifiant et le stabilisant sont introduits dans une cuvette pour
mélanger. Apres un mélangeage de 4 a 5 minutes, on a ajouté le plastifiant et on a continué a
mélanger pendant 7 minutes de telle maniére a ne pas dépasser une température de 90°C.

Le compound obtenu appelé mélange a sec, est utilisé pour la préparation des différentes
formulations. Ces dernieres sont le résultat d’un malaxage dans un mélangeur a cylindres de
marque Le SCUYER de type A 80 (figue 16).
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Pour chaque formulation 300 grammes prélevés du mélange a sec sont ramollis a une
vitesse de rotation des cylindres de 29 tour/minutes et & une température de 136 °C, apres
quoi on a introduit pour les formulations du composite PVC/ G.O, R.C, les fibres du G.O et

R.C suivant les masses portées dans le tableau 6, et le malaxage est maintenu pendant 5

minutes.
Tableau 6 : Masse des différentes fibres.
Formulation Masse du GO en gramme Masse du RC en gramme
Fo - -
F1o 5 25
Fao 5 55
Fso 5 85

Avec Fy : formulation sans farines, Fyo : formulation avec 10 % massique de farines,

F20 avec 20 % massique et enfin F3gavec 30 % massique.

Figure 16 : Mélangeur a cylindres de SCUYER de type A 80.
Chaqgue formulation est ensuite soumise a un moulage par compression a chaud sous
une pression de 300KN et a une température de 170°C a I’aide d’une presse de marque
FONTJINE de model TP400 (figure 17). Les plaques (figure 18) ainsi obtenues avec une

épaisseur de 2 mm sont refroidies a température ambiante.

Figure 17 : Presse de marque FONTJINE Figure 18 : Exemple de plaque obtenue

)
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IV.1. Préparation des éprouvettes de types H
A partir des plaques, cing éprouvettes de type H (figure 19) ont été découpées a I’aide
d’un appareil mécanique (figure 20), dont les caractéristiques sont comme suit :
o0 Longueur totale : 75 + 2mm
0 Longueur partie calibrée : 25 + 0,5mm
0 Largeur aux extrémités : 12.5 + 1mm
o]

Largeur partie étroite : 4 + 0,1 mm.

i

B
-

Figure 19 : Eprouvette de type H. Figure 20 : Appareil mécanique utilisé pour

I’obtention des éprouvettes H.

V. La caractérisation du composite PVVC/roseau commun et grignon d’olive
V.1. Caractérisation chimique des composites PVC/Grignon d’olives et

Roseau commun

Nous avons effectué le teste d’absorption d’eau, pour chaque formulation. C’est la
quantité d’eau maximale que peut absorber un échantillon de dimension 50 x 50 mm
préalablement étuvé pour qu’il puisse perdre son eau libre, aprés une immersion compléte

dans de I’eau distillée.

Nous avons effectués trois essais pour chaque plaque comme suit :
1. nous avons préparé des petites plaques de dimensions 50 mm x 50 mm x 2 mm
préalablement étuve et mis dans un dessiccateur, et pese ensuite ;
2. nous avons immergés chaque plaque totalement dans de I’eau distillée a PH égal a
6, a température ambiante pendant 24h.
3. apres 24h, les échantillons ont été bien essuyés a I’aide du papier absorbant puis

repeser pour déterminer enfin leur taux de d’absorption.
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Le calcul de taux d’absorption, nous avons utilisé la formule suivante :

ml—mi
mi

X 100

Le taux d’absorption d’eau (%)=

m; : masse de plaque avant immersion en g ;

Mo : masse de plaques aprés immersion.

V.2. Caracterisation mécaniques des composites PVC/Grignon d’olive et

Roseau commun
Les tests mécaniques ont été réalisés sur une machine d’essai de traction, de marque

ZWICK de type BTC-FR 2.5TN.D09. L’essai est réalisé selon la norme NFC 32-200 a
une température de 19.3°C et a une vitesse de 50 mm/mn sur les éprouvettes préparées.

-

Figure 21: Imagé'd'é machine Figure 22 Image éprouvette avant essali

mécanique
Nous avons étudié trois caractéristiques :

> Contrainte a la rupture: C’est la charge de traction supportée par I’éprouvette a
I’instant de sa rupture par unité de surface ;

» Allongement a la rupture: C’est I’augmentation de la distance entre les repéres sur la
partie calibrée de I’éprouvette produite par une charge de traction au moment de la
rupture de I’éprouvette ;

» Module d'élasticité: C'est le rapport de la contrainte de traction a la déformation

correspondante dans la limite de contrainte maximale qu’une matiére peut supporter.

s
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|. La caractérisation de la fibre

I.1. Détermination du taux de cendre

Les résultats du test du taux de cendre sont résumeés dans les tableaux 7 et 8 en
annexe.

Apres I’incinération de la farine du G.O et R.C, toute la matiere organique a disparue
et seule la matiére minérale est restée.

La teneur en cendres de la fibre de grignon est de 2,02 %. Cette valeur est légérement
inférieure a celle trouvé dans la littérature (3-5 %) [31]. Ceci est due au sol dans lequel
I’olivier a évolué.

La teneur en cendre de la fibre de roseau est de 4%. Cette valeur est légérement
supérieure a celle trouvé dans la littérature (3 %) [24-26].

Ces résultats montrent que le grignon possede une teneur en cendre inférieure a celle
de roseau. Ceci peut étre expliqué par le fait que la fibre de roseau est une plante semi-
aquatique et dite vasculaire qui affectionne les milieux humides, et se trouve souvent dans
les marais, donc elle transporte les éléments nutritifs nécessaires a sa croissance grace a la
séve brute absorbée au niveau de ces racines.

Remarquons aussi, que ces valeurs sont relativement faible comparée a celle trouvée

par Sabrine Hamza [43] pour la fibre d’alfa (plante annuelle) qui est de 8,15%.

1.2. Détermination du taux d’absorption des farines

Les résultats du test d’absorption d’eau sont donnés dans les tableaux 9 et 10 en

annexes.

D’apres le tableaul0, on remarque que les charges utilisées ont une absorption d’eau
qui va jusqu'a 11,59 % pour le grignon et 24,39% pour le roseau. Ceci est d0 au caractere
hydrophile de ces deux fibres qui renferment dans leurs structures chimiques, comme toutes
charges lignocéllolosiques, des groupements polaires responsables des interactions
physiques avec I’eau.

D’aprées Ahmed Mozaffri et al [44], ces deux fibres ont des quantités importantes de
lignocellulose qui contribue a cette absorption.

De plus, en comparant entre ces deux fibres, on constate que la fibre de R.C est plus

riche en lignocellolose, d’ou une meilleure absorbance d’eau.
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1.3. Détermination de la teneur en polyphénols

Les résultats de calcul de la teneur des polyphénols pour le G.O et le R.C sont portés

sur la figure 23.
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Figure 23: Les valeurs moyennes de la teneur en phénols totaux dans le R.C et le G.O.

D’apres les résultats obtenus, on remarque que les deux especes végétales étudiées
contiennent des polyphenols, et que le grignon est riche en polyphénols (5,04 mg/g) par
rapport au roseau (1,12 mg/g).

Ceci est d0 a la nature de la plante de roseau, qui est une plante annuelle graminée, et
le fait que I’olive contient des composes phénoliques principalement des secoiridoides, des
acides phénoliques et des flavonoides [45,46] en plus grande proportion que le roseau
commun et lié selon Nadour et al [46] au fait que le procédé utilisé pour extraire I’huile, la
variété de I’olive, la phase de maturation du fruit, le climat, les conditions de stockage des
olives avant [I’extraction et les pratiques agronomiques affectent qualitativement et
quantitativement le contenu en composés phenoliques des margines et des grignons.

Macheix et al [47] ont rapporté que le patrimoine génétique joue un réle important
dans la variation de la teneur en composés phénoliques, cependant, la concentration des
polyphénols est trés variable de I’état de la maturité de I’espece, de I’organe de provenance,
d'une espéce a une autre, et d'une variété a une autre.

Aussi selon Harris et al [48], les facteurs climatiques et environnementaux peuvent
influencer sur le taux de composés phénoliques comme: la lumiere, les précipitations, la

topographie, la saison et le type de sols.




Chapitre IV : Résultats et discussions

1.4. Analyse par IRFT :

Les figures 24 et 25 représentent les résultats d’analyse IRFT des farines de roseau et

de grignon.
.- |3600
q) -
(]
— o, 70 -
(]
= ]
O 0,585 —
(]
£33 .
.:( 0,0 —
— 1512 1453

T T T T T T T T T T T T T
3500 000 2500 2000 1500 1000 So00

Langueur d'onde cm~™ 1
Figure 24 : Spectre IR de la farine de roseau.

Chaque bande d’absorption qui apparait sur les spectres correspond a une fonction ou
groupement chimique. Ainsi, la bande qui sétend de 3600 & 3000 cm™ est attribuée a la
vibration des groupes hydroxyles (-OH) dans la lignine et hémicellulose [45, 49]. La bande
d’intensité moyenne centrée vers 2926 cm™ traduit les vibrations d’élongation des liaisons
C-H du groupe —CHj; des segments de la cellulose, hémicellulose et de la lignine [3, 49].

Le spectre révéle aussi une bande d'absorption centrée a 1739 cm™, associée aux
vibrations d'élongation des groupements carbonyles C=0 des groupes acétyles des substances
d'hémicelluloses. On note également I’apparition d'une bande d’absorption & 1512 cm™ qui
traduit la vibration de déformation de C=C de la lignine, I’élongation des liaisons C=C du
cycle aromatique présent dans la structure de la lignine. Les bandes d'absorption se trouvant
entre 1453 et 1412 cm™ et & 1383 cm™ sont essentiellement dues aux vibrations de
déformation des groupements -CH, et -CHgs, contenus dans les structures de la lignine et
I'némicellulose. Enfin, un pic vers 607 cm-1 lié a la déformation du groupement (-OH)

[3, 49].
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Figure 25: Spectre IR de la farine de grignon

On observe une large bande a 3425-3175 cm™, qui est due principalement aux
élongations des groupements OH caractéristiques des hémicellulose et de la lignine.

Des groupements carbonyle C= O de longueur d’onde de 1751 cm™ traduit I’existence
de I’acétyle, et acides carboxyliques et/ou des esters des xylanes présents dans les lignines et
hémicelluloses [49,50].

On observe également la présence d’une bande moyenne & 1495-1426cm™ due aux
vibrations de déformation des groupements -CH, et -CHs, contenus dans les structures de la
lignine et I'hémicellulose, et une faible bande & 1313-1267 cm™ est attribuée & la vibration

(C-0O) des groupements méthoxy de la lignine.

Une derniére bande faible 41164-1057cm™ qui correspond aux vibrations de valence

des liaisons C-O et C-O-C, une moyenne bande au environ de 807 cm™ qui correspond & une

déformation des groupements C—H de noyau aromatique de la lignine [49, 50].

9
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I.5. Analyse ATG

La figure 26 représente les résultats d’analyse ATG de la farine de G.O.
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Figure 26 : Analyse thermogravimétriques de la farine de G.O

La premiére perte de masse de la farine du G.O, est située au alentour de 60 °C, est

attribuée a la perte d’eau, et I’adsorption d’humidité résiduelle par les groupements

hydroxyles de I’hémicellulose [51], s’ensuit le début de décomposition de la lignine,
hémicellulose [52] avec une prépondérance de la dégradation des hémicelluloses entre 60 °C

et 216,9 °C [53], ensuite s’ensuit la rupture de lien glugocidique de la cellulose et par

conséquent la dégradation de la cellulose entre environ 216,9°C a 336,9°C [54].

Cependant la lignine, qui commence a se dégrader en premier, est stable

thermiquement relativement aux autres constituants cités [55] car elle continue sa

décomposition jusqu’a 576,9 °C [56].

-
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Il. La caractérisation du composite

I1.1. Détermination du taux d’absorption des plaques
Le graphe de la figure 27 représente le taux d’absorption d’eau en fonction de la

teneur du mélange fibre de grignon d’olives et celle du roseau commun.
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Figure 27 : Graphe du taux d'absorption en fonction de taux de la charge végétale.

Nous observons que cette propriété tend vers une augmentation proportionnelle au
taux de fibre.

Les formulations qui contiennent un taux de fibre de 0, 10, 20 % absorbent moins
d’eau que I’échantillon avec 30 % , car ce dernier contient une quantité importante de groupe
hydroxyle de I’hnémicellulose du roseau plus importante que les autres formulations.

On peut attribuer ceci a la présence des groupes hydroxyles dans la farine utilisée,
ainsi que la porosité. En effet, les groupes hydroxyles sont présent dans I’hémicellulose et la
cellulose, toutefois, comme cette derniere est cristalline, il serait plus aiseé a I’eau de
développer des liaisons par pont hydrogéne avec les groupes hydroxyles de I’hémicellulose,
rappelant que cette derniére est amorphe [57]. Pour ce qui est de la porosité, il pourrait étre
responsable du phénoméne de capillarité, ce qui fait augmenter aussi le taux d’absorption.

Nos résultats sont en accord avec les travaux d’Amokrane et al. [58], qui ont étudié le
composite PVC/ Roseau, qui ont montré que I’absorption d’eau augmente en fonction de la

teneur en fibre, du fait de la présence des groupements hydroxyles, et la porosité.
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11.2. Propriété de traction

11.2.1. Contraintes et allongements a la rupture
Les histogrammes des figures 28 et 29 illustrent la contrainte et I’allongement a la

rupture en fonction de la teneur du mélange du grignon d’olives et du roseau commun.
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Figure 28 : Contraintes a la rupture des différentes formulations.
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Figure 29 : Allongements a la rupture des différentes formulations.

D’apres les histogrammes, on remarque que les deux propriétés mécaniques ont
tendance a diminuer en fonction du taux de la farine comparativement au PVC vierge.

34
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Effectivement, le PVC vierge admet une contrainte a la rupture de 25,13MPa, alors
que toutes les autres formulations de 10, 20 et 30% ont des contraintes inférieurs aux valeurs
suivantes : 17,25 ; 8,90 et 7,60 MPa.

Pour I’allogement a la rupture, le PVC admet une valeur de 174,84 MPa, alors que
toutes les autres formulations des composites ont des allogements inférieurs. Mais pour les
composites 10 % avec 104,57 MPa, la diminition est moins prononcée que celles de 20 %
avec 41,05 MPa et 30% avec 26,9 MPa.

Cette diminution est due a la nature antagoniste des charges utilisées et le PVC. En
effet, les fibres sont hydrophiles et le PVC est hydrophobe, ce qui conduit a une interface
charge/matrice faible, un mauvais transfert de contrainte, et par consequent une diminution
des propriétés mécaniques [59]. Aussi, I’absorption est a I’origine de défauts tel que les vides
apres la compression dans I’étape d’élaboration, qui conduit a I’évacuation de I’eau retenue.

11.2.2. Module de Young

L’histogramme de la figure30 illustre le module élastique en fonction de la teneur du

mélange grignon et roseau.

Module Young Mpa
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Module Young Mpa 176,32 202,58 237,08 321,04

Figure 30 : Module de Young des différentes formulations.

On remarque de la figure 30 que tous les modules des différents formulations sont
supérieurs au module du PVC vierge qui a un module de valeur 176,32 MPa.

Le Module de Young a tendance a augmenter en fonction du taux de la farine que nous
pouvons expliquer par la rigidité apportée par les deux fibres au PVC. Nos résultats sont
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confirmés par certains travaux [58, 60, 61]. Toutefois, d’autres auteurs ont montrés une
augmentation linéaire en fonction du taux de charge [62].

Atmane et al [63] ont montré aussi que la le module de Young augmente en fonction
du taux de la fibre de grignon, ce qui est dd a la bonne orientation la rigidité apportée par cette

fibre a la matrice PVC.

A I’issue de cette partie, on constate que la formulation Fy peut étre considérée
comme un bon compromis économique, technique et environnementale. Non seulement elle
diminue le colt de revient du composite comparativement au PVC, mais ces propriétés sont

meilleurs que les autres formulations.







Conclusion

A la fin de notre étude, nous avons pu répondre & la problématique posée qui était de
préparer des composites bois-plastique afin de mettre en valeur deux ressources végétales
locales de la Wilaya de Tizi-Ouzou (Algérie), qui sont le roseau commun et le grignon d’olive
qui se trouvent en quantités importantes dans nos régions, mais aussi caractériser les

différentes formulations élaborées.
Les différents tests et analyses ont montré que :

> le grignon possede une teneur en cendre (2,02 %) inférieure a celle de roseau

(4 %),

> le roseau est plus hydrophile, par rapport au grignon, car le roseau posséde un
taux d’absorption d’eau élevé (24,39 %) par rapport a celui de grignon
(11,59 %) ;

> le grignon est plus riche en polyphénols (5,02 mg/g) par rapport au roseau
(1,12 mg/g) ;

> le taux d’absorption des composites augmente en fonction de la teneur en

charges ;

> plus la teneur en charges augmente, plus I’allongement et la contrainte a la

rupture diminue ;
> plus la teneur en charges augmente, plus le Module de Young augmente ;

> le composite élaboré avec un taux de 10 % des fibres, d’un diametre de
0.125mm a donné de meilleurs propriétés mécaniques donc constitue une voie
prometteuse. Cette formulation permet de profiter des propriétés tres
intéressantes que conféerent les fibres utilisées, tout en obéissant aux exigences

économiques, environnementales et technigues.

Concernant les perspectives a ce travail, on pourra suggérer :
» de traiter I’une ou les deux fibres afin d'améliorer les propriétés mécaniques et

I'adhésion, la qualité de la dispersion des fibres au sein de la matrice ;

» de tester d'autres types de fibres naturelles avec le Polychlorure de vinyle tels

que sorgo, le bois rouge ou un mélange de plusieurs charges végétales ;

g



Conclusion

> d'expérimenter les méme farines de roseau et de grignon avec d'autres matrices

polymeres tels que le polyéthyléne (PE) et polypropyléne (PP) ;

» une caracterisation approfondi des charges végétale tel que : RMN, MEB.
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Annexe

Annexe 1 : Essai de traction

Un essai de traction est une expérience de physique qui permet de mesurer le degré de

résistance a la rupture d'un matériau quelconque.

Cet essai ou expérience consiste a placer une petite éprouvette du matériau a étudier

entre les machoires d'une machine de traction qui tire sur la barre jusqu'a sa rupture.

On enregistre I'allongement et la force appliquée, que l'on convertit ensuite en

I'allongement et la force appliquée, que I'on convertit ensuite en déformation et contrainte.

L'essai de traction donne des valeurs importantes :

le module de Young E, ou module d'¢lasticité longitudinale.
la limite d'élasticité R, (Réversible).
la limite a la rupture Rp,.
I'allongement a la rupture A, qui mesure la capacité d'un matériau a s'allonger sous
charge avant sa rupture.
Rupture du matériau au point B.
OD : Régime élastique.
DC : Déformation plastique.

CB : Réduction localisée de la section So.

o
Rm
REI'.Z
Re
E
0.2 % A £

Graph de test de traction



Annexe

Allongement a la rupture

L’allongement a la rupture est une caractéristique sans dimension des matériaux. Elle

définit la capacité d’un matériau a s’allonger avant de rompre lorsqu’il est sollicité en traction.

Acvrant traction l,S‘D
[ |
] T
! ‘I_ |
I i

Lo

= ]

FPendant | I

la traction |
I

-F , F

=z | e
| L
I—-(
|

Sprées I

rupture |
I I
3 [ ]
] L]
1 [
| |
|- -]

L LOmoguSuirs e rrem
: Sections en mirme

%

]
W

r
"'

L]

Evolution d’une barre soumise & un essai de traction
Avec :
Lo : la longueur initiale, longueur de la barre avant le début de I’essai de traction.
L, : longueur de la barre juste avant la rupture.
Annexe 2 : Module d’Young

Le module d’Young ou module d’élasticité est la constante qui relie la contrainte de

traction et la déformation pour un matériau élastique isotrope.

Le module d’Young est la contrainte mécanique qui engendrerait un allongement de
100 % de la longueur initiale d'un matériau (il doublerait donc de longueur), si I'on pouvait
I'appliquer réellement : dans les faits, le matériau se déforme de fagon permanente, ou se

rompt, bien avant que cette valeur soit atteinte

e E :module d”YOUNG ou module d'¢lasticité longitudinale (GPa).

e Le module d’YOUNG caractérise la raideur du matériau :



Annexe

e E élevé : matériau rigide ;

e E faible : matériau souple.

Annexe 3 : Les graphes et tableaux suivants montrent les résultats obtenus lors d’essai
de traction a I’entreprise CATEL
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Annexe

Eprouvettes de pvc vierge 0% de charge

387.891 ...,

50,000

5 = == il e

Annexe 4: la figure suivante présente la courbe d’étalonnage obtenu lors de

détermination de la teneur en polyphénols.
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Figure 15 : Courbe étalon avec I’acide gallique a 0.5¢/1.

Annexe 5 : Les tableaux suivant donnent les valeurs obtenues lors du test du taux de

cendre.

Tableau 7 : Résultats des pesées des échantillons avant et apres incinération.

Echantillons Creuset vide (Q) Creuset + mg (9) Creuset + cendre (g)
G.0 35,005 40,005 35,106
R.C 31,773 36,773 31,973




Annexe

Tableau 8 : Résultats de taux de cendre de chaque charge.

Echantillon Taux de cendre (%)
G.O 2,02
R.C 4

Annexe 6 : Les tableaux suivant donnent les valeurs obtenues lors du test du taux

d’absorption d’eau.

Tableau 9 : Résultats des pesees des échantillons de la farine de grignon et de
roseau avant et apres immersion.

Creuset vide (g) Résultats apres étuve | Résultats apres
(9) immersion (Q)
Moyenne G.O 28,2884 32,7573 36,5551
Moyenne R.C 23,7806 28,3081 35,2134
Tableau 10 : Résultats du test d’absorption d’eau

Echantillon Taux d’adsorption (%)

G.O 11,59

R.C 24,39

Annexe 7 : Le tableau suivant donne les valeurs obtenues lors du test d’absorption des

plaques

Tableau 11 : Résultats de teste d’absorption

Taux de la fibre m, My Taux d’absorption
0% pvc 6,191 6,194 0,048

10% 7,370 7,400 0,410

20% 7,230 7,330 1,380

30% 7,200 7,630
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Résumé

L'objectif de ce travail est d’élaborer et de caractériser un matériau composite a matrice
PVC et a deux charges d’origine végétale, farine du roseau commun et du grignon d’olive.
Ces dernieres sont obtenues par broyage et tamisage a une seule granulométrie (0.125mm).
Les échantillons sont préparés avec la technique du mélange a sec, avec un simple mélangeur
; ensuite moulés par compression. Des teneurs en charges allant jusqu'a 30% en poids ont été
employées a cette fin ce projet met en évidence I’effet de la granulométrie ainsi que la
concentration des charges sur la morphologie, I’absorption et sur les propriétés mécaniques
(’allongement et la contrainte a la rupture, module d’élasticité). Pour se faire, différentes
méthodes d’investigation ont été utilisées ; Le test d’absorption d’eau, le taux de cendres, les
tests de traction, I’analyse TG et L’IR. On démontre que I’adhésion et la dispersion des fibres
de charges au sein de la matrice étaient bonnes a faible taux de fibre (20%). On montre aussi
que lajout de la farine de charges a augmenté le module du Young et a diminué
significativement I’allongement et la contrainte.

Enfin, on déduit que l'utilisation du grignon comme agent de compatibilité améliore
considérablement les caractéristiques mécaniques de ces composites.

Mots clef : composite, PVC, Roseau commun, Grignon d’olive, polymere, dispersion, le
module du Young, I’allongement et contrainte a la rupture, agent de compatibilité.

Abstract

The objective of this work is to elaborate and characterize a composite material with
PVC matrix and two expenses plant, flour Reed common and grignon olive. The latter are
obtained by grinding and screening to a single particle size (0.125 mm). Samples are prepared
with the technical mixture dry, with a simple mixer; then molded by compression. Contents
loads up until 30% by weight was used for this purpose project highlights the effect of particle
size as the concentration of loads morphology, absorption and the mechanical properties (the
elongation and constraint to break, module elasticity). To do different methods investigative
were used, the test water absorption, the rate of ash, the tests traction, analysis TG and
infrared. It shows that the membership and dispersion fibers charges within the matrix were
good low rate fiber (20%). It also shows that the addition of flour accrued increased the
module of the Young and decreased significantly longer and constraint.

At the end, we deduced that the use of grignon as agent compatibility improved
considerably mechanical properties of these composite.

Keywords: composite, PVC, reed comun, grignon olive, polymer, dispersion, the Young's
modulus, the elongation and constraints to break, agent compatibility.
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