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Introduction géenérale

Depuis I’apparition des matériaux composites dans les années trente et jusqu’a nos
jours, ils ont fortement participé au développement de nos technologies. Les matériaux
composites sont de plus en plus utilises, notamment dans les domaines industriels (automobile,
travaux public, aériens, et spatiaux...) [1]. Ils apportent de nombreux avantages fonctionnels :
la légéreté, résistance mecanique et chimique, maintenance réduite, liberté de formes, et
insensibilités aux produits comme les graisses, les liquides hydrauliques, les peintures et les
solvants. Ils permettent d’augmenter la durée de vie de certains équipements grace a leurs

propriétés mécaniques et chimiques.

L’utilisation des fibres végétales comme un renfort de matériaux composites présente
plusieurs avantages. Premierement, révolutionne peu a peu le paysage industriel, notamment
dans 1’automobile ou le facteur environnement est une valeur forte, outre le critére de légereté
auquel répondent idéalement les fibres végétales, ces derniers participent a I’amélioration de
la recyclabilité des véhicules. Ces fibres sont largement disponibles a faible colt et leur
utilisation en construction constitue de nouveaux débouchés pour les matieres agricoles,
d’autre part, la wvalorisation des fibres végétales permet la réduction des impacts
environnementaux par rapport aux composites conventionnels puisque ce sont des matieres
premiéres, renouvelables, biodégradables, les fibres végétales sont une alternative économique
et surtout écologique aux fibres synthétiques traditionnelles (fibres métalliques, minérales ou
polymériques) [2] ; mais aussi leurs mise en valeur apporte une alternative qui vient résoudre
les problémes environnementaux par les ressources fossiles qui d’ailleurs sont en court
d’épuisement[3-4]. De nos jours, plusieurs types de fibres végétales sont utilisées : le lin, le
chanvre, le jute, le sisal, le kenaf, le bois... etc. Ces fibres ont 1’air d’avoir conquis et surtout
répondues a plus exigences, au point d’avoir été introduites dans tous types de polymeres qu’ils
soient thermoplastiques (PS, PE, PP ou le PVC) ou thermodurcissables (résines époxydes,

polymeres insaturés et les résines phénoliques) [5-6]

Malgré les nouveautés qu’ont apporté les fibres végétales au monde des matériaux
composites il reste certains désavantages qui représentent une entrave a leurs développement
industriel et ce a cause du caractere hydrophile qu’elles ont responsable de leur forte
absorption d’humidité par les liaisons hydrogenes ce qui induit au gonflement du matériau et
sa dégradation ; mais aussi I’adhésion interface/matrice qui permet d’obtenir un matériau
homogeéne et par conséquence un meilleur transfert de charges. C’est pour cela que des fois il
faut recourir a des traitements ou des modifications chimiques pour améliorer cette adhésion

et aller chercher les caractéristiques optimales du matériau qui vont répondre aux exigences.
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Le grignon d’olive une ressource naturelle et un produit qui commence a trouver diverses
utilisations. Issu des rejets des différentes huileries, 1’ Algérie et précisement la Kabylie regorge
de cette matiére qui est chague année soit rejetée dans la nature ou carrément incinérée pour
s’en débarrasser. C’est la disponibilité et le cout quasiment nul de ce déchet qui a justifié le
choix de la farine de grignon d’olive comme charge dans la fabrication des matériaux
composites a matrice acide poly lactique (PLA). Plusieurs travaux de recherche ont étudié les
composites PLA/charges ligno-cellulosiques tels que la farine de bois, mais ils sont rares ceux

qui ont étudié les composites polymeres chargés avec de la farine de grignon d’olive. [7- 8]

C’est pour cette raison que cette étude a été entreprise dans 1’objectif de 1’élaboration et
la caractérisation d’un nouveau matériau composite a base d’acide poly lactique comme
matrice renforcé par la farine de grignon d’olive. La farine de grignon d’olive a été traitée avec
deux traitements différents : traitement thermique et traitement par ultra-violet. Ces traitements

permettent d’étudier 1’absorbance de la farine de grignon d’olive.

Pour une étude détaillée et approfondie de cette problématique, ce manuscrit et subdivisé

en quatre chapitres :

> Le premier chapitre est consacré a 1’étude bibliographique sur les fibres végétales.

» Le deuxieme chapitre évoque les généralités sur les matériaux composites.

> Le troisiéme chapitre : la partie expérimentale suivie pour mettre en ceuvre notre
composite PLA/farine de grignon d’olive.

» Le quatrieme chapitre : sera consacré a discuter les différents résultats obtenus gréace
aux tests et traitement réalisés au cours de 1’élaboration des composites PLA/farine de

grignon d’olive.
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Chapitre | Généralités sur les fibres vegétales

Introduction

Les fibres naturelles peuvent étre classées selon leur nature (végétale, animale et
minérale), et dans le cadre de ce chapitre nous nous intéressons au type de fibres végeétales.
De nos jours, il existe plusieurs types de fibres végétales qui sont utilisées dans divers
domaines industriels : le lin, le chanvre, le sisal, le kenaf, le bois [1].

Dans ce chapitre, aprés rappel de la définition des fibres vegétales, nous déecrirons
succinctement la classification des fibres végétales, leurs morphologies ainsi que leurs
structures et leurs composants. En outre nous apporterons un apercu sur leurs applications et
leurs proprietés mécaniques. Enfin nous mentionnons les méthodes de modification de la

surface des fibres végétales.
1.1 Définition de la fibre végétale

Les fibres végétales sont des structures fibreuses biologiques constituées de trois
composants de base de la cellulose, I’hémicellulose et la lignine. Elles sont également
composées de petites proportions de matiéres extractibles, de protéines et de certains composés
inorganiques. Les proportions de ces composants varient considérablement selon le type de

fibres végétales et leur age [2].
1.2 Classification des fibres végétales
Il existe plusieurs critéres de différentiation des fibres :

v’ Suivant I’organe de la plante dont elles sont issues, les fibres végétales peuvent étre
classées en fibres de tiges (kenaf, jute, lin, ramie), et de feuilles (sisal, abac, paille de
graminée) [3].

v' Suivant leur teneur en holocellulose (cellulose et hémicellulose) et en lignine, on peut
distinguer les fibres ligneuses (dures et rigides provenant de matériaux ligneux tels que
le bois d’ceuvre, les résidus de I’industrie du bois et les fibres non ligneuses (douces,
souples, issues de végétaux non ligneux souvent annuels relativement moins riches en
lignine tels que le kenaf, le chanvre, le sisal, le jute et le lin) [2].

v’ Suivant leur longueur, les fibres végétales peuvent étre groupés en deux catégories :
fibres longues, dites libérienne, provenant des tiges d’écorce de tiges de plantes
annuelles. Elles sont douces, tandis que les fibres longues issues de feuilles ou de troncs
d’arbre sont plus dures et plus rigides a cause de leur richesse en lignine, et fibres

courtes ou étoupes qui sont associées aux fibres longues [3].
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1.3 Morphologie des fibres végétales

Sur le plan morphologique, la fibre végétale présente une variabilité tres importante en
fonction de son origine. En effet, les dimensions des fibres végétales dépendent de 1’état de
maturité et aussi des conditions environnementales de croissance de la plante. La variabilité du

diametre peut étre trés importante de long de la méme fibre végeétale [4].

La fibre végeétale se caractérise aussi par la variabilité de 1’épaisseur de sa paroi cellulaire

qui découle de celle de la porosité des fibrilles [5].
1.4 Structure de la fibre végétale

La fibre végétale est un composite en elle-méme. Le renfort est constitué par les couches de
microfibrille cellulosique en partie cristalline. Ce dernier est enrobé d’une matrice
polysaccharidique amorphe (hémicellulose et pectine), qui est associée par liaison hydrogéne

et covalentes a la lignine [6].

La fibre végétale est composée du plusieurs parois paralleles a I’axe de la fibre et
disposée en couche superposee dans le sens radiale. Ces différentes couches qui forment la
lamelle mitoyenne, la paroi primaire et la paroi secondaire. Ces derniéres bordent un lumen de
diamétre variable suivant 1’espece. La paroi secondaire est composée de trois couches de

microfibrilles (S1, S2, S3), comme le montre la figure N°1 :

STRUCTURE
ANATOMIGILIE

CELLULE

PARCI
CELLULAIRE
(8

s3

e MiCTOMiBF S

ML.;.S-_;CY

molécule

L lumen
S1+52+53 : parol secondalire
P parol primaire

LM | lamese mitoyenne

Figure. 1.1. Structure d’une fibre végétale [2].

Les microfibrilles décrivent par rapport a I’axe de la fibre, un angle micro fibrillaire
(MAF) dont la valeur varie d’une espéce a 1’autre. L’orientation des microfibrilles par rapport

a I’axe de la cellule joue un grand role dans les propriétés mécaniques des parois des fibres,
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plus que I’angle des microfibrilles augmente, le module de Young (une mesure de la rigidité)

décroit, tandis que 1’extensibilité des parois augment [7].

O : angle microfibrillaire
i

| |
 }
|
)
i
|
'
'
1}
’

Fibrilles de cellulose

Figure. 1.2. Modéle de la description de la structure d’une fibre végétale [6].
1.5 Composition chimique des fibres végétales

La biomasse végétale est constituée de plusieurs macromolécules étroitement liées entre

elles au sein de la paroi végétale.

Comme nous ’avons vu précédemment les composées les plus majoritaire sont la
cellulose, I’hémicellulose les pectines et les lignines. Ces différents constituants sont agenceés

de maniére trés complexe.

Dans le bois, la cellulose est concentrée a ’intérieur de la fibre (Fig. 1.3). Les parois
extérieures de la fibre sont composées principalement de lignines et d’hémicelluloses et les
lamelles de jonction inter fibres sont composées presque uniquement de lignine. Un réseau
supplémentaire de pectines (polymeéres de polysaccharides acides) augmente la complexité de
la matrice. Le réseau polysaccharidique peut également étre solidifié par un réseau secondaire

de protéines HRGP (Hydroxyproline Rich Glyco Proteins) [8].
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Pectine

Figure. 1.3. Représentation schématique d’une fibre de bois [9].

1.5.1 Cellulose

Il s’agit d’un homo-polysaccaride qui forme la substance majoritaire des fibres végeétales
et joue a la base un role structural. La cellulose est un homopolymere constitué du dimere du
glucose, la cellobiose. C’est un type de glucose qui est composé de deux molécules de B-
glucose. Le nombre de molécules de cellobiose (motif de répétition) constituant la cellulose est
appelé le degré de polymérisation. Le degré de polymérisation differe beaucoup selon I’origine
de la cellulose, sa valeur peut varier de quelques centaines a quelques dizaines de milliers [10].

Quand il s’agit de régions cristallines, les chaines macromoléculaires sont disposées
régulierement par opposition dans les régions amorphes, disposées de maniére aléatoire [11].
La cellulose du bois présente un degré de cristallinité de 1’ordre de 60 & 70 %. Ainsi, Eichhorn
et al [12]. Donnent des valeurs du module de Young de la cellulose microcristalline. 1l y est
fait état d’'un module de Young de 25+4Gpa, et est comparé a celui de 36+7Gpa pour de la
cellulose microcristalline extraite du lin et 40+4Gpa pour la cellulose microcristalline extraite
du chanvre. La dispersion de ces valeurs y est expliquée par le degré de cristallinité de la

cellulose, dont la valeur a 5Gpa a 1’état amorphe est donnée a 128Gpa a 1’état cristallin [10].
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CH,OH CH,OH

H OH H OH

Glucose Glucose n

Figure. 1.4. Représentation de la chaine de cellulose [13].

» Utilisations

La cellulose est une matiere premiere industrielle importante. Les fibres de cellulose sont
utilisées sous forme de fibres pour la fabrication de pate a papier. Elles sont également
employées apreés transformation dans I’industrie chimique pour la fabrication de maticres
plastiques : acétate de cellulose, celluloid, cellophane, rhodoid... ainsi que dans la fabrication
de fibres textiles artificielles : acétate de cellulose, viscose, lyocell, modal, rayonne... Les
fibres de cellulose transformées sont, par ailleurs, utilisées comme précurseurs pour la
production de fibres de carbone.
Et aussi utilisées pour produire :

v Les matériaux de friction (freins)
v Les nappes tramées, les produits d’isolation thermique et phonique
v Des produits divers utilisés en industrie agroalimentaire, les boyaux artificiels pour la

charcuterie
v Des additifs alimentaires (agents texture)

v Les films pour pellicules photographiques [14].

1.5.2 Hémicellulose

On désigne par hémicellulose tout polysaccharide soluble dans I’eau et pouvant étre

extrait de la paroi des cellules végétales par des solutions acides.

Les hémicelluloses sont une classe de polymeres tres variés (de nombreux monomeres
et de nombreux branchement différents). Elles sont donc assez mal définies. Dans leurs états
naturels. Leur structure est fonction de I’espéce végétale. Elles ont un degré de polymérisation
compris entre 200 et 300. (La figure 1.5.) montre les unités mono saccharidiques les plus

représentatives de différentes familles d’hémicelluloses. Ce sont des polysaccharides dont la

8
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chaine principale linéaire est constituée respectivement de xylose, de mannose et de galactose
[15, 9].

—OH —OH
}—O\ou }—0 . OH
xoses f, OH ) OHHO, ) ¥ on %
HON ( HO \l_r H
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F \?u HO /— \;)n /,_0,\ _/H .
OH OH H H
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Figure. 1.5. Principaux glucides constituant les hémicelluloses [15].

» Utilisations

Les hémicelluloses sont utilisées comme additifs alimentaires, épaississants, émulsifiants,
agents gélifiants et adsorbants dans des domaines comme la médecine, I’agroalimentaire,
la cosmétique et la pharmacie. Les hémicelluloses sont aussi utilisées pour I’obtention de

dérives esters ou éthers [16].
1.5.3 Pectines

Les pectines jouent un role dans I’architecture de la paroi végétale. Ces substances
pectiques sont présentes avec des proportions variées dans la plupart des végétaux (environ 1%
dans le bois). Elles jouent le réle de ciment intercellulaire et contribuent a la cohésion des tissus

végétaux [17].

Sur le plan structural, les pectines sont une famille de polysaccharides complexes qui
contiennent un enchainement d’unités d’acide a-D-galacturonique liées entre elles par des

liaisons a (1-4), interrompu par la présence d’unités L-rhamnopyranose.
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Les pectines portent aussi des substances non sucrées, essentiellement le méthanol,

I’acide acétique 1’acide phénolique et parfois des groupes d’amide [18].

COOCH, COOH COOCH, COOCH, COOH
0 0 0 0 0
H H H H H H H H H H Yy
“°ouu°ouu°ouu°ouu°ouu°
H H H H H
H OH H OH H OH H OH H OH

Figure. 1.6. Structure de la pectine [18].

1.5.4 Lignine

Apreés la cellulose, la matiére organique la plus abondante sur terre est la lignine. Ce sont
trois alcools (phénylpropane) : coumaryliques, sinapyliques et coniféryliques qui forment un
polymére tridimensionnel : la lignine, sa structure est différente selon I’origine des fibres. La
lignine joue un réle d’agent de maintien pour la cellulose. Elle en conditionne grandement la

dureté, rigidité et la résistance a la compression du bois [10].
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Figure. 1.7. Structure de la lignine
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OH OH oH
: i 0 CH, CH,0" i :"ll‘;lll
OH oH L.

alcool coumarique  alcool coniferylique alcool sinapyligue

Figure. 1.8. Motifs élémentaires de la lignine [9].

1.6 Applications des fibres végeétales
L’utilisation des fibres végétales dans les matériaux composites est de plus en plus

courante, notamment dans 1’industrie d’automobile. Ces principales applications sont les
suivantes :

e Garnissage des coffres

e Revétement pour plancher

e Revétement pour parois intérieurs

e Revétement pour passage des roues

e Habillage des sieges

e Garnitures

e Rembourrages en mousse

e Filtre a huile (pour transmission)

e Moquette de garnissage des panneaux de portiéres

e Capitonnage des panneaux de portiéres routieres et ferroviaires

e Tableaux de bord (injection de granulés)

e La firme Mercedes-Benz utilise des composites renforcés par des fibres de lin et de sisal

pour les garnitures intérieurs des portiéres de la Mercedes classe A [19].

11
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1.7 Propriétés mécaniques de la fibre végétale

Il est trés difficile de présenter un tableau qui répertorie toutes les propriétes des fibres
lignocellulosiques. La grande variabilité constitutive et anatomique de la fibre végétale

implique une variabilité de leurs propriétés mécaniques.

La faiblesse de la masse volumique des fibres végetales (1,2 a 1,5 g/cm3) confére a
ces matériaux des propriétés mécaniques spécifiques intéressantes. Les fibres longues ont des
contraintes en traction plus faibles que les fibres courtes, du fait que les premiéres ont de plus

grandes probabilités de contenir des défauts de formation.

La cellulose cristalline est I’'un des polyméres ayant un module d’¢élasticité
relativement plus élevé (90-137GPa), comparé a celui de la fibre de verre qui est de 75Gpa.
Ainsi un index de cristallinité de la cellulose d’une fibre élevé est indicateur de propriétés

mécaniques éleves.

Les frequents défauts structuraux observés de la surface des fibres sont des
conséquences de la grande variabilité de morphologie, de composition chimique, de structure

et de comportement mécanique spécifique de ces fibres.

Figure. 1.9. Exemple de défaut structural sur une fibre de lin [4].

L’angle micro fibrillaire explique en partie la déformation élastique de la fibre végétale
et des lors son allongement a la rupture en traction. En effet, sous I’action de forces de traction
relativement faibles, la fibre lignocellulosique subit une déformation réversible du fait
I’alignement progressif des micros fibrilles cellulosiques avec 1’axe de la fibre et une

déformation élasto-viscoplastique des polymeéres amorphes [4].

Si la sollicitation de la fibre est plus forte, la déformation de celle-ci entre dans une phase

irréversible qui peut se poursuivre jusqu'a la rupture. Un angle micro fibrillaire élevé suppose

12
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une déformation élastique plus importante pour une sollicitation de la fibre en traction faible
[20].

Le tableau ci-dessous présente les propriétés mécaniques des fibres naturelles en

comparaison avec certaines fibres de renforcement conventionnelles.

Tableau I : Propriétés mécaniques des fibres naturelles en comparaison avec des fibres de

renforcements conventionnels [6].

Fibre | Densité (g/em’ I Allongement( %),‘ Résistance a la | Module de
traction (Mpa) | Young (Gpa)
Coton 1.5-1.6 7.0-8.0 287-597 5.5-12.6
Jute 1.3 1.5-1.8 393-773 26.5
Lin 1.5 2.7.-3:2 345-1035 27.6
Chanvre - 1.6 690 -
Ramie - 3.6-3.8 400-938 61.4-128
Sisal 1.5 20-25 511-635 6.4-22.0
Coco 1.2 30.0 175 4.0-6.0
Verre E 2.5 25 2000-3500 70.0
Verre S 25 2.8 4570 86.0
Aramide 1.4 3.3-37 3000-3150 63.0-67.0
Carbone 1.4 1.4-1.8 4000 230.0-240.0

1.8 Méthodes de modification de la surface des fibres végétales

Il existe plusieurs méthodes de traitements des fibres végétales comme les modifications
chimiques, physico-chimiques...etc. Parmi les méthodes de traitements chimiques de surface
qui modifient les performances des fibres végétales : le traitement alcalin, le traitement aux

iSO cyanates, le traitement au permanganate et 1’acétal.

13
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Introduction

De nombreux travaux se sont intéressés a 1’incorporation de fibres de cellulose (lin, jute,
chanvre, ...) dans des composites a base d’acide poly lactique (PLA) [1,2]. De maniere
générale, il en ressort que 1’ajout de fibres permet d’augmenter significativement la rigidité du
composite, ainsi que sa résistance mécanique. Ces composites commencent a étre utilisés dans

le domaine automobile pour réaliser entre autres des tapis de sol et des toits en toile [3].

Le nombre de matériaux composites est infini et en perpétuelle augmentation avec les
nouveaux matériaux élaboré a chague nouveau jour, qui ont pour but d’apporter un meilleur
confort, une meilleure durabilité, des propriétés optimales, répondre aux normes et

exigences...etc.

Dans ce chapitre nous allons détailler les composants d’un matériau composite ainsi que
leurs classifications et domaines d’application. Mais également leurs avantages et

inconvénients.

11.1 Définition d’un matériau composite

Un matériau composite est un assemblage d’au moins deux matériaux non miscibles,
mais ayant une forte capacité d’adhésion. Il est composé d’un renfort (sous forme d’éléments
fragmenté, de poudre ou de liquide) dont le role est d’assurer la tenue mécanique, et d’une
matrice qui garantit la cohésion de la structure et le transfert de charges entre les renforts. Le
nouveau matériau élaboré possede des performances supérieures a celles des éléments pris
séparément. A ces deux composants peuvent s’ajouter des additifs qui permettent de modifier

’aspect, ou les caractéristiques du matériau. [4-6].

intertace

Renfort Chars

.
»
=

05
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Figure. 11.1. Schéma représentatif d’un matériau composite. [6].
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11.2 Domaine d’application des matériaux composites

Les matériaux composites ont pris le dessus dans divers domaines et ce grace a toutes les

améliorations qu’ils ont apportées, et parmi leurs utilisations on peut citer :

YV V V VYV V V

La construction navale

Le domaine militaire
L’aéronautique et I’aérospatial
L’électricité : éolienne

Pieces industrielles

Batiment. ..

11.3 Classification des matériaux composites

Il'y a plusieurs types de matériaux composites qui sont classés soit selon la forme des

composés matrice/renfort utilisés, soit selon la nature des composants.

11.3.1

Classification suivant la forme des constituants

Les composites sont classes en deux catégories en fonction de la forme des constituants.

11.3.1

.1 Composites a fibres

Pour les matériaux a fibres les charges sont sous formes de fibres courtes ou longues,

continues ou discontinues. L’arrangement et 1’orientation des fibres a son importance dans

I’évaluation des propriétés mécaniques du matériau. [7,8].

Et parmi les renforts fibreux les plus utilisés on a :

Les fibrs de verres, qui d’ailleurs sont les plus utilisées [9].

Les fibres de carbone [10].

Les fibres d’aramide pour des utilisation plus précises tel que la balistique (secteur
militaire) et la haute technologie dans I'aéronautique [11].

Les fibres naturelles (végétales) qui sont en phase de forte croissance grace a leur

faible cout et leur effets positifs sur I’environnement [12].
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11.3.1.2 Composites a particules

Dans les matériaux a particules généralement les charges ou renforts se trouvent sous
forme de particules qui n’ont pas de forme ou de géomeétrie précise, elles sont souvent utilisées
pour réduire le cout du matériau sans réduire les caractéristiques ou bien dans le but d’apporter

de meilleures propriétés physico-chimiques. [7,8].

composite composite
a particules a fibres

Figure. 11.2. Classification des matériaux composites suivant la forme des constituants [13].

11.3.2 Classification suivant la nature des composites (matrice)
Il existe trois grandes familles de types de matrices qui sont :

» Les composites a matrice organique (CMO)
» Les composites a matrice céramique (CMC)

» Les composites a matrice métalliqgue (CMM) [13,14].

Et les composites a matrice organiques sont divisés en trois catégories par rapport aux
polymeres utilisés :
- Les polymeres thermoplastiques
- Les polymeres thermodurcissables

- Les élastomeres

18



Chapitre 11 Généralités sur les matériaux composites

La grande diversité des renforts et des matrices permet de concevoir des matériaux
composites qui répondent aux besoins, et de ce fait améliorer les propriétés mécaniques de ces

matériaux emmenent au développement industriel.
11.3.2.1 Matrices thermoplastiques

Les matrices thermoplastiques sont les plus utilisées, car elles sont faciles a mettre en
ceuvre et elles ont un faible cout. Présentent sous forme semi cristallines, ces macromolécules
sont formees a partir de monoméres de fonctionnalité moyenne. Leur recyclabilité et leur
thermo-réversibilité constituent des avantages trés importants. Il existe aussi des

thermoplastiques a usage spécifique qui peuvent résister a des températures de 1’ordre de 200C°.

Les principales familles des thermoplastiques sont les polyoléfines (les polyéthylenes, les
polypropylenes), les plastiques a basse de polychlorure de vinyle, les acryliques et les

polystyrenes.
11.3.2.2 Matrices thermodurcissables

Les matrices thermodurcissables sont des polymeres qui ne peuvent étre mis en forme
qu’une seule fois, mais possedent des propriétés mécaniques et thermomécaniques meilleures

par rapport aux thermoplastiques.

On distingue principalement les polyesters insaturés, les résines époxydes, les

phénoliques, les aminoplastes... etc. Ces polymeres se présentent toujours sous forme amorphe.

11.4 Les principales qualités et défauts des matériaux composites

e Les composites sont tres résistants a la corrosion

e Lapossibilité d’orienter le renfort en fonction des contraintes imposées a 1’objet

e Une masse volumique faible ce qui permet d’avoir une bonne rigidité et une résistance
élevee [15].

e Une forte anisotropie

e Absence de domaine plastique (limite élastique égale a la limite a rupture)

e Bonne résistance a la fatigue (durée de vie élevée)

e L[’humidité et la chaleur premiers facteurs qui engendrent un vieillissement

e Insensibles a certains produits chimiques tels que les peintures, les huiles, les solvants)
[16].
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1.5 Les matériaux bio-composites

Ces derniéres années, le cout élevé des matériaux et les normes environnementales ont
poussé les chercheurs a développer de nouveaux matériaux ayant des performances élevées
avec un faible cout [17]. Et cela n’est réalisable uniquement si on se focalise sur des matériaux
sains pour I’environnement, et les termes qui définissent ce matériau sont ‘’durable’

“’biodégradable’” “’recyclable’’.

Un matériau est bio-composite si I’'un de ses composés (matrice ou renfort) est
biodégradable. Dans le cas ou la matrice et le renfort sont biodégradables le matériau est dit bio
composite entierement biodégradable, par contre si I'un des éléments n’est pas biodégradable
on parlera de biodégradabilité partielle. Pour répondre aux exigences actuelles le but est de
concevoir des matériaux 100 % biodégradables. L.’élaboration d’un tel matériau peut se faire
en utilisant des fibres de cellulose comme renfort avec comme matrices des polymeres
biodégradables tels que I’acide poly lactique PLA ou le poly hydrox-butyrate PHB [18]. Ces
matériaux composites sont des matériaux non toxiques, totalement biodégradables, répondent

aux normes environnementales et surtout peuvent étre recyclés.

En fin de cycle il sera possible de recycler ces composites avec zéro toxicité et la est

I’intérét accordé aux bio-composites.

Grace aux avantages que procurent les fibres de cellulose celles-ci ont suscités beaucoup
d’attention pour remplacer les renforts synthétiques issues du pétrole, trés couteux et polluants
pour I’environnement. Les fibres de cellulose ont un codt plus bas (200-1000 $/tonne) et une
énergie de production plus faible (4 GJ/tonne) que les fibres de verre (1200-1800 $/tonne, 30
GJ/tonne) ou les fibres de carbone (1250 $/tonne, 130 GJ/tonne) [19]. Ce qui pousse les
chercheurs a prendre cette voie, comme le démontre le nombre élevé de publication sur les

différents thémes basés sur les composites a fibres naturelles (Figure. 11.3)
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Figure. 11.3. Evolution du nombre d’articles et brevets dans le domaine des matériaux

composites a renfort de fibres naturelles au cours des 20 derniéres années.

1.6 Les paramétres influencant les propriétés des matériaux composites a fibres de

cellulose

Les composites a base de fibres de cellulose ont des propriétés qui sont affectées par
différents parametres : I’orientation des fibres, leur dispersion ainsi que leur taille, 1’adhésion
entre fibre/matrice. Chacun de ces parameétres aura un impact direct sur les propriétés du

composite, du coup il est nécessaire de comprendre chacun d’eux pour maximiser les résultats.
11.6.1 La taille des fibres

La taille ou la longueur des fibres est un facteur important dans les composites. Les
composites a fibres longues posseédent d’excellentes propriétés grace a leur pouvoir de
transmettre les contraintes. Une étude qui a été faite par D. Gonzalez et al [18] sur un composite
a matrice PLA (I’acide poly lactique) renforcé par des fibres de bambou, a démontré le role de
la taille des fibres sur les propriétés mécaniques ainsi que 1I’absorption en eau. Différentes tailles
de fibres ont été utilisées : farine, fibres courtes et fibres longues. L’observation a révélé qu’en
passant de la farine aux fibres il y a augmentation de la contrainte et de la déformation, alors

que la résistance au choc augmente avec 1’augmentation de la taille des fibres. Par contre
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I’augmentation de la longueur des fibres engendre une reprise en eau plus importante, ce qui

explique que la longueur des fibres favorise la pénétration d’eau dans un composite.
11.6.2 L’orientation des fibres

L’orientation des fibres est un élément important qui influence sur les propriétés du
composite. 1l est dit que le module de Young, le coefficient de poisson ainsi que la résistance a
la traction du matériau diminuent en fonction du degré d’orientation des fibres [20]. Il est
important de préciser que les fibres de cellulose ont une importante résistance dans le sens de

la longueur mais elles sont trop faibles dans les autres directions.

L.Victor et al [2] ont étudié I'effet de I'orientation et de la longueur de fibres de nylon et
de polypropyléne (PP) sur la charge maximale et I'énergie de rupture, pour un angle
d'inclination variant entre 0° et 75°. Les résultats de leurs essais montrent que la force et
I'énergie augmentent avec la croissance de I'angle d'inclinaison jusqu'a atteindre un maximum

de 45° et elles diminuent ensuite pour les plus grands angles.
11.6.3 Adhésion fibre/matrice

Les propriétés mecaniques des composites a renfort de fibres de cellulose dépendent
intimement de 1’adhésion a I’interface fibre/matrice [21,22]. Plus I’interface fibre/matrice est
bonne plus la gestion des flux d’efforts dans le composite est améliorée. On rencontre des
problémes de compatibilité entre la matrice et les fibres c’est pour cela qu’il est courant de

recourir & des traitements qui visent a améliorer 1’adhésion.

S. Mouhoubi et al [23] ont été étudié I’effet de traitement chimique des fibres Alfa sur
les propriétés mécaniques et physiques du matériau composites Alfa / Polyester. Les fibres
ont subi un traitement alcalin d'une concentration de 5% de NaOH pendant 6 heures. Les
résultats obtenus ont montré que le traitement chimique a un effet tres notable sur les
propriétés physiques et mécaniques des composites et sur la nature de I’interface fibre
matrice, et provoque une légére chute de la contrainte a la rupture. Méme effet est observé

pour les valeurs du module de Young.

A. Bezazi et al [24] ont été trempé les fibres des bras de grappe du palmier dattier dans
une solution de NaOH de 1 et 2% de concentration pendant des durées d’immersions de 48 et
72h. Le traitement par le NaOH permet d’améliorer les propriétés mécaniques. Le meilleur

cas est obtenu suite a un traitement par le NaOH avec une concentration de 2% pendant 48h
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qui permet une augmentation de 131% de la contrainte a la rupture et de 98% de la valeur du
module de Young par rapport aux fibres non traitées, et augmentation du taux de cristallinité
de 32,43% par rapport a la fibre non traitée.

11.6.4 Influence du taux de renfort

La hausse du pourcentage du renfort engendre une amélioration de la rigidité du
composite. Par contre un pourcentage trés éleve du renfort peut causer une mauvaise adhésion
et par conséquence reduction des performances et des propriétés mécaniques. Adeosun et Al
[43] ont observé, quand le taux de fibres dépasse 50% la surface du matériau montre des

ruptures, de la rugosité et des porosités.

1.7 Procédés de mise en forme des matériaux composites

La maitrise de mise en ceuvre des matériaux composites nous permet d’assembler
plusieurs phases pour obtenir un matériau plus homogene. Au cours de 1’¢laboration d’un
composite a base de fibres de cellulose comme renfort, la faible dispersion de ces fibres dans la
matrice empéche d’obtenir un matériau parfaitement homogene [25]. Donc il est nécessaire de
choisir le meilleur procédé pour avoir des propriétés mécaniques élevées. Les trois procédés les

plus utilisés pour les thermoplastiques sont les suivants :

e Mise en ceuvre par extrusion : c’est un précédé en continu durant lequel le polymere
est fondu ensuite entrainé par une ou plusieurs vis qui passe dans une filiére. Selon la
filiere choisie et le polymere sous forme de granulés, il sera transformé en jonc, gaine,

films, tubes .. .etc.

ifroidissement

l I Homogénéisation Fonte de(s)

et évacuation polymere(s)

Figure. I11.4. Schéma de la mise en ceuvre par extrusion bi-vis [26].
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Il est peut-étre le procédé le plus utilisé car cette technique permet d’améliorer la
dispersion des renforts dans le polymeére. Pour les micros composites cette technique est tres
efficace, par contre pour les particules nanométriques la dispersion reste trés compliquée [27],
[28]. 1l faut prendre en considération la température d’extrusion et la vitesse de rotation de la

vis pour obtenir un matériau homogene [29].

e Mise en ceuvre par injection : un précedé trés répondu, il consiste a ramollir le
plastique par exemple qui sera ensuite injecté sous forte pression dans un moule froid
avec un piston ou une vis, et une fois que la matiére liquide rentre en contact avec les
parois froides du moule, elles se solidifient pour obtenir la forme voulue apres

démoulage.

. = n ,/’ > ’/ - /" - N
(,. e Trémie | Buse dinjection | | Empreinte/
\d mjgctlon \ ( Pidce

‘ Partie fixe

du moule

e e L e
Partie mobile )
\. du moule

Figure. 11.5. Schéma de la mise en ceuvre en forme par injection [30].

e Le moulage par compression : c’est le processus de fabrication qui consiste a
comprimer un matériau de base, tel que le plastique ou la résine, dans un moule
préalablement chauffé. Le matériau est placé dans le moule, qui sera ensuite fermé et
pressé avec une force élevée pour lui faire prendre la forme désirée. La chaleur et la
pression appliquées pendant le processus de moulage permettent au matériau de se
solidifier et de prendre la forme du moule. Le moulage par compression est souvent
utilisé pour produire des piéces en grande quantité, car il est rapide et efficace [31].
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Figure. 11.6. Schéma de la mise en forme par compression [31].

Empreinte

Il existe bien d’autres procédés mais les plus utilisés sont les trois cités car ils conviennent

a I’¢élaboration des matériaux COmposites.

Dans le cadre de ce projet, nous nous sommes particulierement intéressés aux matrices

thermoplastiques et plus spécifiquement a I’acide poly lactique (PLA).
11.8 Définition des polymeres

Un polymere est soit une molécule organique ou inorganique composé de n chaines

identiques qui se répetent appelées monomeres liées avec des liaisons covalentes

Exemple :

nest trés grard

H,C=CH, —= H,C-CH, — +«—{-C—C
2 2 2 2 n

—— Eaa T H2 H2

ethyler}e unité de répétition
W polyethyiéne
polyraére

11.8.1 Polyméres biodégradables

Les matériaux biodégradables sont des matériaux qui ont la possibilité de se décomposer

naturellement en dioxyde de carbone, en méthane, en eau et biomasse.

BIODEGRADABLE o + IS BIOMASS
POLYMER

Figure. 11.7. Le processus de dégradation biologique des polymeéres biodégradables
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La dégradation d’un polymére commence déja dés le processus de conception et se
poursuit durant son utilisation. Cette dégradation en d’autres termes destructive peut étre soit
chimique par contact avec un milieu agressif ce qui engendre perte de propriétés mecaniques

soit physique c¢’est-a-dire au niveau de I’apparence du polymere.
11.8.2 Les biopolymeéres

Les bio polyméres pourraient avoir la méme définition que les bio sources ou les

biodégradables puisqu’ils sont tous issus de la biomasse.
Il est possible de les classer en 3 types selon la matiére premiere utilisée :

1" génération : ce sont les matiéres premiéres obtenues grace aux cultures (mais, betterave,

canne a sucre...)

2° génération : toutes les matiéres premiéres obtenues de déchets végétaux, alimentaires ...etc.

(déchets de bois, déchets de grignons d’olives, déchets ménagers ...)
3% : toutes les matieres premieres issues de la culture d’algues et micro algues.
11.9 Définition de I’acide poly lactique (PLA)

L’acide poly lactique (PLA) est un bio polymére thermoplastique entiérement organique
de nature végétale, il est obtenu a partir de la fermentation de sucres alimentaires

essentiellement ceux du mafs, betterave, canne a sucre ...etc.

Il possede quatre avantages tres attractifs qui sont : renouvelabilité, biocompatibilité,

ouvrabilité, et économie d'énergie.

Le PLA est un polyester aliphatique résultant de la polymérisation de monomeres

d’acides lactiques.

Le PLA peut cristalliser sous trois formes (a, B, and y) selon sa composition en différentes

formes d’énantiomeéres.

Il est facile de mettre en ceuvre le PLA par les techniques classiques comme 1’extrusion,

I’injection ou encore le soufflage. Toutefois il nécessite un séchage important vu sa fragilité.
11.9.1 Vieillissement et dégradation du PLA
Les matériaux congus en PLA sont souvent exposés a de rudes conditions

environnementales durant leur cycle de vie, ce qui engendre un vieillissement et une
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dégradation de ces matériaux qui conduit en général a une perte de leurs propriétés ; des
dégradations qui peuvent étre soit : hydrolytique, microbienne, photochimique, thermique ou

enzymatique selon le milieu auquel le matériau est exposé. [35]

Ce vieillissement peut impacter les propriétés physico-chimiques du matériau, il est donc

important pour nous d’évaluer I’influence du vieillissement sur le PLA.

Plusieurs théses ont traité le sujet d’exposer le PLA vierge ou contenant des additifs a
différentes contraintes de vieillissement tel que la température , I’humidité , les rayons UV...etc;
et ont déduit que le PLA est trés sensible a I’hydrolyse et aux UV, ce qui cause la rupture des
chaines du polymere entrainant diminution de la masse, baisse de la température de transition
vitreuse et des propriétés mécaniques jusqu’a la dégradation compléte du matériau, il a été noté
¢galement que la présence d’additifs comme charges peut accélérer la dégradation a cause de

I’affinité de celles-ci avec I’eau et les UV. [35]
11.9.2 Incorporation de nano charges au PLA

Les nano composites a base de PLA présentent un avenir prometteur dans le domaine
des nano composites de bio polymere, en accord avec le développement de la technologie
"verte" utilisant des ressources durables et renouvelables. L'incorporation de nano charges
organiques et inorganiques dans la conception des nano composites a considérablement
amélioré les performances du PLA. [32]

C’est pour cela que dans le cadre de notre étude on s’intéresse a incorporer des nano

charges organiques qui sont les nano particules de farine de grignon d’olive au PLA.

11.10 Grignon d’olive

Figure. 11.8. Grignon d’olive

27



Chapitre 11 Généralités sur les matériaux composites

Vanté depuis I’antiquité pour ses bienfaits, on dit que 1’olivier a le pouvoir de soigner et
nourrir les hommes, mais il est également un allié écologique contre le réchauffement climatique.
[33]

Outre I'huile comme produit principal, I'industrie oléicole génére d'importantes quantités
de sous-produits. En moyenne, 100 kg d'olives produisent 35 kg de grignons d'olives et 100

litres de margine. [34]

Le grignon d'olive, produit lors de I'extraction de I'huile d'olive, représente une menace
écologique réelle. Bien qu'il puisse étre utilisé de diverses maniéres, telles que I'alimentation
des chaudiéres, le chauffage des maisons, I'alimentation animale ou encore comme
combustible, la plupart est rejeté dans I'environnement et pose de sérieux problémes en raison

de sa teneur nocive en polyphénols qui sont des composés difficiles a dégrader.

Cependant, en raison de leur composition lignocellulosique, les grignons d'olives sous

forme de farine pourraient étre utilisés comme renfort dans les matériaux composites.

11.10.1 Définition du grignon d’olive

Le grignon d'olive est constitué des restes solides issus de I'extraction de I'huile d'olive. Il
représente environ un quart des olives traitées et est composé de la coque du noyau réduite en

petits morceaux, ainsi que de la peau et de la pulpe de I'olive broyées.
11.10.2 Types de grignons d’olive

On peut identifier trois variétés de grignons selon le traitement qu’ils ont subi :

% Grignon brut : 1l s'agit du reste de la premiére extraction d'huile a partir de I'olive
entiére, qui contient une quantité importante d'eau (24%) et d'huile (9%). Si laissé a
I'air libre, il se détériore rapidement.

% Le grignon épuisé : Il s'agit du résidu qui reste apres avoir retiré I'huile du grignon
brut a I'aide d'un solvant (I'nexane). Il se distingue principalement par sa faible teneur
en huile et sa teneur en eau réduite, car il a été déshydraté pendant le processus
d'extraction.

% Le grignon partiellement dénoyauté : Obtenu par tamisage ou ventilation qui
permet une séparation partielle du noyau de la pulpe, ce produit est qualifié de "gras™
s'il n'a pas été traité avec un solvant pour extraire son huile, et de "dégraissé ou

épuisé” s'il a subi un traitement avec un solvant pour extraire son huile.
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11.10.3 Propriétés du grignon d’olive

La composition des résidus d'olives dépend du procédé utilisé pour produire I'huile d'olive
ainsi que de la variété d'olive utilisée. Et vu qu’il est considéré comme un déchet il y a moyen
de I’exploiter et I’incorporer dans différents domaines tel que le batiment, les composites .. .etc.

Le tableau ci-dessous présente une analyse physico-chimique des résidus d'olives obtenus
a partir de trois méthodes d'extraction d'huile d'olive. [36]
Tableau. I11.1. Caractéristiques physico chimiques des grignons obtenus par les différents

systémes d’extraction d’huile. [36].

Déterminations Décanteur a deux Décanteur a trois Systeme super
phases phases presse

Quantité (kg/100kg | 75.5 57.5 45.5

d’olive)

Humidité (%) 57.5 55.4 355

Huile (%) 35 3.6 6.8

Il est possible de voir le grignon comme étant constitué de deux parties distinctes : I'une
riche en lignine provenant des morceaux de noyaux, et l'autre principalement composée de
glucides tels que la cellulose et I'némicellulose, ainsi que de faibles quantités de protéines et
d'huile résiduelle qui varient selon la méthode d'extraction utilisée. [37]

Tableau. 11.2. Composition des grignons d’olives en hémicellulose, cellulose et lignine dans

la littérature [38-39].

Auteur Hémicellulose (%) Cellulose (%) Lignine (%)
Demirbas, 2004 [61] | 23.6 24 48.4
Jauhiainen et al. 44 44 45

2005 [62

11.10.4 Valorisation des grignons d’olives

Les grignons d'olives sont abondamment produits dans toute la région méditerranéenne,
et leur rejet dans la nature représente une source majeure de pollution environnementale,
affectant les cours d'eau, les nappes phréatiques, les sols, et bien d'autres éléments. En valorisant

ces sous-produits, il serait possible de réduire I'impact de cette industrie sur I'environnement.
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L'étude a été menée dans le but de valoriser les déchets en créant un matériau bio-
composite & base de PLA et de farine de grignons d'olive. L'objectif principal était de réduire

les colts tout en obtenant des matériaux ayant des propriétés satisfaisantes.

L'incorporation de charges lignocellulosiques dans les polymeéres (biodégradables ou

non) pour la production de matériaux composites souléve plusieurs difficultés, dont :

e Le manque d’adhésion entre la matrice et les charges.
e Lanon homogénéisation de la dispersion des charges dans la matrice.
e L’absorption d’eau.

Les matériaux lignocellulosiques sont réputés pour leur grande hydrophilie et leur
capacité a absorber I'eau facilement en raison de la présence de nombreux groupes hydroxyle
sur leurs molécules constitutives. En effet, la FGO contient une quantité significative d'eau dans
sa composition. Le principal inconvénient de l'utilisation de charges lignocellulosiques dans les
bio-composites est leur forte sensibilité a I'eau, ce qui nuit a leur stabilité dimensionnelle et a

leurs performances mécaniques. [40,41]

Une étude a été faite et a rapporté que I’incorporation de la farine de grignon d’olive dans
un thermoplastique (PHBV) augmente considérablement le taux d’eau absorbé, ce qui signifie

que plus le taux de charge est élevé dans le composite plus il absorbe en eau [42]
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Figure. 11.9. Taux d’absorption d’eau du PHBV et des composites PHBV/FGO en fonction
de la teneur en charge, i.e. 10, 20 et 30% massique. [42]
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Suite a ce phénomene il a été décidé que I'ajout d'un agent comptabilisant estprimordial,
qui est le PHBV-g-MA, qui va agir comme un pont entre la matrice et la charge par
I’établissement de liaisons covalentes a I’interface [42]

Les résultats ont bien démontré qu’il y a une différence d’absorption d’eau entre les
composites de bases et ceux qui ont subi un traitement. Le comptabilisant a aussi une influence
sur la reprise d’eau et conduit a une diminution de la sensibilité a I’eau du bio composite par

rapport au méme bio composite sans le PHBV-g-MA
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Figure. 11.10. Taux d’absorption d’eau du PHBV/FGO en fonction de la teneur en charge, i.e.
10, 20 et 30% massique, en absence et en présence du PHBV-gMA. [42]

Les résultats de I'étude montrent que I'ajout de 5% de PHBV-g-MA a un effet positif sur
la résistance a la rupture du matériau (8-14% en fonction du taux de charge), mais réduit la
déformation a la rupture, ce qui limite la zone de plasticité du matériau. Cela entraine une
augmentation de la rigidité du matériau en raison de la réduction du volume libre dans la
matrice. Cette amelioration est probablement due a une meilleure adhésion interfaciale entre la

charge et la matrice. [42]
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Figure. 11.11. Evolution du module d"Young du PHBV et des bio-composites PHBV/FGO en
fonction de la teneur en charge, i.e. 10, 20 et 30% massique, en absence et en présence du
PHBV-g-MA. [42]

Il a été conclu que les propriétés finales des bio-composites sont grandement influencées
par l'interface charge/matrice. Afin d'optimiser cette interface, des méthodes physiques et
chimiques peuvent étre utilisées pour rendre compatible la charge polaire avec la matrice
apolaire. Ces méthodes impliquent la modification de surface de la charge et/ou de la matrice
pour créer de nouvelles propriétés interfaciales. Une autre approche pour améliorer la
compatibilité entre la charge FGO et la matrice PHBV est la modification chimique de la surface
de la FGO avec des organons-silanes, ce qui la rend moins hydrophile et donc compatible avec

la matrice hydrophobe. [42]

Une étude récente a été faite sur les matériaux composites a base d’acide poly-lactique et
de farine de grignon d’olive pour évaluer I’effet de la farine de grignon d’olive a différents
pourcentages sur les propriétés du PLA. A. F. Koutsomitopoulou et al [44] ont conclu que les
traitements thermiques appliqués sur la FGO n’affectent pas le comportement thermique et ¢a
grace a l’analyse thermique qui a été faite sur la FGO qui démontre I’inexistence de
changements sur les températures de dégradations de ces matériaux composites.

Avec une augmentation du module de traction pour le composite PLA/FGO.
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H, Boussehel [45] a réalisé une étude sur les moyens de stabilisation des composites a
base de polystyrene comme matrice polymérique renforcé par la farine de grignon d’olive.

L’analyse IRTF de la FGO non traitée est représentée sur la figure 11.12.
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Figure. 11.12. Spectre FTIR en transmittance de la farine de grignon d'olive non traitée (FNT). [45]

Pour le spectre de la farine de grignon d’olive traitée avec le (3-triméthoxysilyl) propyl
méthacrylate (Figure 11.13), il a été observé clairement 1’apparition des mémes pics

enregistrés pour la FNT mais a I’exception l'apparition de nouveaux groupes dans la région
entre 1050 et 1100 cm-1. [45]

Transmittance (%)

3430
2935
2854

-——m- -
4000 3600 3200 2800 2400 2000 1600 1200 800 400
Lonqueur d'onde (cm™)

Figure. 11.13. Spectres IRTF des fibres de grignon d’olive non traitée (FNT) et traitée par le
(3-triméthoxysilyl) propyl méthacrylate (FTS). [45]
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Les résultats sont en accord avec ceux de Boufiet al [46] La réaction de salinisation de la
farine de grignon d’olive avec le silane comme agent modifiant a bien été confirmée par

I’analyse spectroscopique IRTF.

En ce qui concerne I’évolution a la résistance en traction H, Boussehel [45] a observé une
diminution de la contrainte a la rupture des composites chargés avec les fibres de grignon
d’olive non traités comparé au polystyréne vierge a cause de la baisse de la force des liaisons
entre les fibres et la matrice, ¢’est-a-dire que la FGO forme des agglomérats une hétérogénéité

par conséquence la fragilisation du matériau.

—+—PS/ENT —n—PS/FTA —s—PS/FTS
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Figure. 11.14. Evolution de la contrainte & la rupture des composites PS/FGO en fonction du

taux de la farine du grignon d’olive traitée et non traitée. [45]

Alors apres traitement chimique H, Boussehel [45] a conclu une légére amélioration des
contraintes a ruptures pour les composites traités (soit avec la soude PS/FTA ou bien avec du

silane pour le PS/FTS) et ce grace a la meilleure dispersion qu’ont apporté ces traitements.

S. Perinovic et al (2010) [47], se sont intéressés aux composites biodégradables acides
poly-lactiques (PLA) renforcés par la farine de grignon d’olive (FGO).

L’ajout de FGO influence directement sur la forme cristallographique et la morphologie
de la matrice de PLA ainsi que sur son taux de cristallinité. Les fibres de grignon d’olive
agissent comme un agent de nucléation a des concentrations plus faibles, mais aussi un obstacle

pour les chaines de polymere.
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Le renforcement de la matrice de PLA par la FGO a un effet négligeable sur la transition
vitreuse du PLA vierge, due a la faible adhérence interfaciale entre fibre-matrice. Les vides et
les agglomérats des renforts sont plus visibles avec 1’augmentation du taux de FGO dans le

composite.

Alors que A. Boukerrou et al (2011) [48] ont étudié le comportement mécanique des
composites a base de polypropylene (PP) renforcé par la farine de grignons d’olive (FGO). Les
résultats obtenus ont montré que les propriétés mécaniques (résistance a la traction, allongement
a la rupture et la résistance aux chocs) diminuent a mesure que I'augmentation de taux de FGO
non traitée, a cause de la mauvaise dispersion de la farine dans la matrice, formant ainsi des agrégats

qui affaiblissent le matériau.

A. F. Koutsomitopoulou et al (2013) [49] ont étudié les matériaux composites contenant
de la farine de grignon d’olive (FGO) dispersées dans la matrice de I’acide poly lactique
(PLA). Le but de leur étude est d'étudier 'effet de la farine de grignon d’olive a différents taux
de renforcement sur les propriétés physiques et mécaniques de (PLA).

L'analyse thermique de la farine de grignon d'olive montre qu’aucun changement significatif
sur la température de dégradation des composites. Cela signifie que le traitement appliqué sur

la farine des noyaux d'olivier n’affecte pas sur le comportement thermique.
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Introduction

Cette partie est consacré aux moyens experimentaux utilisés pour la réalisation de ce
travail et présentera les différents matériaux qui ont servi a 1’élaboration du composite, a savoir
la charge (farine de grignon d’olive), la matrice utilisée (PLA), ainsi que les caractéristiques
de chacune d’elles ; le procédé utilisé pour la préparation des composites et les différentes

techniques de caractérisations de ces derniers.
111.1. Matériaux utilisés pour I’élaboration des matériaux composites :

Les matériaux composites élaborés pour notre étude sont constitués d’une matrice acide

poly Lactique (PLA) renforcée par une fibre végétale (farine de grignon d’olive).

‘

Galaxy $20 Ultra 5G

Figure. I111.1. Photo représentative du filament de PLA avant et apres sa découpe

111.1.1. Propriétés de I’acide poly lactique :

Le PLA se distingue par sa grande rigidité et sa faible élasticité a la rupture, ce qui le
rend trés cassant a 1’état pur, comme le polystyréne. Semi-cristallin, il fond a environ 175°C
en phase cristalline et présente une température de transition vitreuse de I’ordre de 60°C en
phase amorphe. Ses propriétés optiques sont remarquables, avec une faible turbidité et une
brillance élevée, ce qui en fait un matériau transparent et lumineux. Cependant la perméabilité
a la vapeur d’ecau limite son utilisation dans les emballages étanches. Il est en revanche idéal
pour les textiles ou les emballages de Iégumes frais. 1l est nécessaire de sécher le PLA avant
’utiliser afin d’éviter les défauts sur le produit final causés par 1’évaporation de I’eau et la

dégradation hydrolytique pendant 1’extrusion [1].
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Parmi les autres propriétés du PLA on a son module élastique comprit entre 3000 et 3500
MPA, une contrainte a rupture 40-60Mpa, a I’encontre de son faible allongement a la rupture

qui limité son utilisation.

Tableau. I11.1. Propriétés mécaniques et physiques du PLA

Caractéristiques physiques

Masse volumique (g.cm-3) 1,25

Clarte Transparent

Caractéristiques mécaniques

Module de Young Entre 3 et 3,5 GPa
Résistance a la traction Entre 50 et 70 MPa
Allongement (%) 2,5

Résistance en flexion 83
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111.1.2. Préparation de la farine du grignon d’olive :
111.1.2.1. Récolte du grignon d’olive :

Nous avons utilisé le grignon d’olive recolté au mois de janvier 2023 dans la région

« Draa el Mizan » située a 50 km au sud-ouest de Tizi-Ouzou.

Gala <y

Figure. 111.2. Grignon d’olive

Afin d’obtenir de la farine de grignon d’olive, nous avons suivi différentes étapes

savoir : le lavage, séchage, broyage et tamisage.

a
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111.1.2.2. Lavage :

Le lavage du grignon d’olive a été réalisé avec 1’eau froide et I’eau chaude a différentes

reprises pour le séparer de la margine.

Figure. 111.3. Lavage du grignon d’olive

111.1.2.3. Séchage :

Apres avoir bien lavé de différentes sortes le grignon, il a été laissé a 1’air libre pendant trois

jours a une température de 18°C afin de réduire le taux d’humidité (séchage)
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111.1.2.4. Broyage :

Pour obtenir la farine de grignon d’olive nous avons broy¢ le grignon en utilisant deux

types d’outils différents a savoir le moulin traditionnel et un moulin a café pour le rendre

plus fin.

» GalaNS20 Ultra

Figure. 111.4. Moulin traditionnel Figure. 111.5. Moulin a café

111.1.2.5. Tamisage :

Apres broyage, nous sommes passé a I’étape du tamisage qui s’est effectué¢ a la maison.
Le tamisage a été fait a I’aide d’un tamis traditionnel pour obtenir la farine de grignon

d’olive.

Figure. 111.6. Photo avant tamisage Figure. 111.7. Photo aprés tamisage
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111.2. Procédures expérimentales :
111.2.1. Traitement de la farine de grignon d’olive :
La farine de grignon d’olive a été traitée suivant les méthodes présentées ci-dessous :

= Traitement thermique
= Traitement par ultra-violet

111.2.1.1. Traitement thermique :

Nos farines ont subi des traitements thermiques avec un temps de maintien d’une heure

dans une étuve a quatre différentes températures (100°C, 120°C, 135°C et 150°C), avec une

vitesse de chauffage de 50% et d’un refroidissement au four.

Figure. 111.8. Etuve de traitement thermique  Figure. 111.9. La farine de grignon dans I’étuve
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111.2.1.2. Traitement par ultra-violet :

Des échantillons de notre farine de grignon d’olive ont été exposés a des rayonnements
ultra-violets au sein d’une enceinte spéciale pendant des temps de maintiens différents :

12minutes, 30minutes, 60minutes et 120minutes.

Galaxy S20 Ultra 5G

Figure. 111.10. Traitement de la farine de grignon d’olive par 1’ultra-violet

| Lampes UV |

"entilateur

Echantillons Etagere

Feuille d”Al

Papier
carton

Figure. 111.11. Schéma de I’enceinte UV
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12min 30min 60min 120min

Figure. 111.12. La farine du GO apreés traitement par UV

111.2.2 Analyse spectrale par infrarouge a transformée de Fourier IRTF :

La spectroscopie IRTF est une méthode efficace pour identifier les molécules organiques
et inorganiques a partir de leurs propriétés vibrationnelles. Cette méthode utilise le
rayonnement infrarouge pour exciter des modes de vibration spécifiques de liaisons chimiques.
La comparaison entre le rayonnement incident et transmis a travers I'échantillon permet de

déterminer les principales fonctions chimiques présentes dans I'échantillon.

Les échantillons ont été soumis & des mesures de spectroscopie infrarouge a l'aide d'un
spectrophotometre infrarouge a transformée de Fourier (IRTF) de modele SHIMADZU
IRaffinity-1s, qui est utilisé au laboratoire de chimie de l'université de Mouloud Mammeri
(Figure. 111.14). Les données spectrales en absorbance ont été enregistrées a partir de cet
appareil. Les échantillons a analyser sont préparés sous forme de poudre (traitée, ou non
traitée). La plage de balayage du spectre s'étend de 4000 a 500cm-1 en absorbance, avec une
résolution de 8 cm-1.
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Figure. 111.13. Photo représentative de 1’appareil IRTF

111.2.3. Elaboration des composites PLA/Grignon d’olive

111.2.3.1. Préparation des mélanges

Cette partie expérimentale a été réalisée au niveau du laboratoire mécanique a Amiens

en France ou nous avons préparé nos éprouvettes. Le tableau suivant présente les pourcentages

de grignon d’olive et le PLA afin de réaliser les meélanges. (Et on a réalisé des éprouvettes PLA

a I’état vierge.)

Tableau. 111.1. Les mélanges du PLA et farine de grignon d’olive

Type de traitement Farine de grignon PLA%
d’olive%
2,5% 97,5%
Traitement UV 12min 5% 95%
10% 90%
30% 70%
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111.2.3.2. Extrusion :

Les mélanges precédents vont alimenter une extrudeuse de type Fila-bot FOEX2- 110
EX2. Celle-ci comporte une vis fabriquée en acier haute résistance qui peut résister aux

matériaux abrasifs et aux forces pendant le processus d’extrusion.

La principale fonction de I’extrudeuse est de transformer les mélanges ou bien déchets

de plastique en filament utilisables.
Les ¢étapes de fabrication lors de 1’extrusion sont :

e Lazone d’alimentation, dans laquelle le mélange est entierement solide.

e Broyage : I’extrudeuse est équipée d’un broyeur qui réduit les morceaux de plastique
en petites particules. Cela facilite le processus de fusion ultérieur.

e Fusion et extrusion : le mélange est chauffé dans un cylindre a une température de
170C¢ et a un temps de maintien de 10min pour le faire fondre. Une fois il est fondu, il
sera extrudeé a travers une filiere pour former un filament continu.

e Refroidissement et bobinage : le filament extrudé passe par un systeme de
refroidissement pour le solidifier rapidement. Ensuite il est enroulé sur une bobine préte

a étre utilisée.

Figure. 111.14. Extrudeuse Fila-bot EX2
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Figure. 111.15. L’extrudeuse Fila-bot lors de 1’extrusion
111.2.3.3. L’injection :

Pour mouler nos échantillons, nous utilisons une presse de I’injection manuelle de marque

HoliPressV1.3 (figure. I11.17). Elle est constituée d’un boitier de gestion de la température.

Figure. 111.16. Presse a injection HoliPress V1.3

Le moulage des composites s’effectue alors de la fagon suivante : les filaments obtenus

par extrusion sont chargés dans I’unité d’alimentation de la presse HoliPress, les filaments de

51



Chapitre 111 Partie expérimentale

plastique sont chauffés et fondus a I’intérieur d’un cylindre chauffé de la presse HoliPress, a
une température de 200C° pendant un temps de maintien de 10min. une fois que le plastique
est suffisamment fondu, la vis de 1’unité d’injection est activée pour pousser le plastique fondu

a travers une buse dans 1’empreinte de 1’éprouvette de traction (figure 111.18).

Une fois le plastique injecté dans le moule, est laissé refroidir et se solidifier en ouvre le

moule et I’éprouvette est &jectée.

Figure. 111.17. L’empreinte de 1’éprouvette de traction

Figure. 111.18. Eprouvette PLA a1’état vierge Figure. 111.19. Eprouvette PLA
vierge 2,5%,5%,10%,30% de FGO
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111.2.4. Les tests mécaniques :

Les tests mécaniques effectués sont : les tests de traction

111.2.4.1 Test de traction

C’est I’essai mécanique le plus freguemment utilisé, cette méthode consiste a soumettre
une éprouvette en forme d’altére, dans les machoires d’un dynamometre. La mesure des
propriétés mécaniques des eprouvettes a été réalisé au niveau du laboratoire mécanique a
Amiens en France a I’aide d’une machine de traction de type LLOYD LR 50 K Plus (Figure.

111.21), a une vitesse de 5mm/min et a une température ambiante.

La machine est reliée a un micro-ordinateur qui effectue tous les calculs nécessaires et

trace les courbes.

Figure. 111.20. La machine de traction utilisée
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Introduction
Pour tout matériau destiné a 1’industrie il est nécessaire de le caractériser et le contrbler
pour savoir s’il répond aux exigences souhaitées a obtenir. C’est pour cela qu’il est nécessaire

de connaitre ses propriétés mécaniques et physiques.

VI.1. Caractérisation de la farine de grignon d’olive par Analyse spectrale IRTF
VI1.1.1. Analyse spectrale par IRTF de la farine du GO traité thermiquement
Les résultats de I’analyse spectrale par I'IRTF sont présentés ci-dessous :

Le spectre représenté sur la figure. VI.1 est le spectre IRTF du PLA, elle montre
d’ailleurs I’existence d’une bande a 1750 cm-1 qui correspond aux vibrations groupements

carbonyles C=0.

Un pic apparait dans la région 2950cm-1 qui est dii aux vibrations d’élongation asymétrique des
liaisons C-H du groupe CH2. Une large bande observée a 3500 cm-1 attribuée aux vibrations
d’élongation des hydroxyles O-H. Un dernier pic dans la région 1034cm-1 qui correspond aux

vibrations de déformation des liaisons C-O-C de la cellulose et de I’hémicellulose [1].

| — PLA vierge l
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<
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Figure. VI.1. Spectre IRTF de PLA vierge
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La figure V1.2 montre le spectre IRTF de la farine de grignon d’olive non traitée. Chaque
bande d’absorption qui figure dans les spectres IRTF de la fibre cellulosique est attribuée a une

fonction chimique précise selon Panayiotou et al [1] et qui sont listées dans le tableau .V1.1

|

non traité|

Absorbance(abs)

T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

wavenumb (cm-1)

Figure .V1.2. Spectre IRTF de la farine du GO non traité
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Tableau .VI.1les bandes d’absorption pour la fibre cellulosique [1]

Nombre d’onde (cm-1)

Types de vibration

3200-3600 Vibration d’élongation des hydroxyles O-H

2935 Vibration d’élongation asymétrique des liaisons
C-H du groupe CH2

2854 Vibration d’¢longation symétrique des liaisons C-
H du groupe CH2

1746 Vibration des groupements carbonyles C=0

1644 Vibration d’élongation des hydroxyles O-H de
I’eau

1460 Vibration de déformation asymétrique des liaisons
C-H du cycle aromatique

1381 Vibration de déformation symétrique des liaisons
C-H dans le plan des polysaccharides

1238 Vibration d’¢élongation des groupements C-O

1163 Vibration d’élongation antisymétrique des liaisons
C-0O-C de la cellulose et de I’hémicellulose

1034 Vibration de déformation des liaisons C-O-C de
la cellulose et de I’hémicellulose

609 Vibration de déformation des hydroxyles O-H des

polysaccharides.

La bande qui s’étend entre 3600 et 3200 cm-1 est assignée aux vibrations d’élongation

des groupements hydroxyles (-OH), avec 1’aire de ce pic qui est plus grande. Pour la bande se

trouvant entre 2935 et 2854 cm-1 elle représente les vibrations d’élongation symétrique et

asymétrique des liaisons C-H du groupe —CH2 des segments de la cellulose et de la lignine [2,

3.

Les bandes d'absorption a 1746 et 1238 cm-1lassociées aux vibrations d'élongation des

groupements carbonyles C=0 et C-O présentent dans les hémicelluloses et lignine extractives

[4].

L'intensité des pics a 1034 cm-1 attribués aux vibrations de déformation des liaisons C-

O-C de la cellulose et de I’hémicellulose [9].
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A la fin un pic autour de 609 cm-1 assigné a la déformation du groupement (-OH). Ces

résultats sont en accord avec ceux trouves par Zhou et al [6] et Lu et al [7].
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Figure .VI1.3. Spectre IRTF de la farine du GO traité thermiquement a 100C°
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Figure .V1.4. Spectre IRTF de la farine du GO traité thermiquement a 120C°
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Figure .V1.5. Spectre IRTF de la farine du GO traité thermiquement a 135C°
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Figure .VV1.6. Spectre IRTF de la farine du GO traité thermiquement a150C°

Pour la farine de grignon d’olive traitée thermiquement les Figures. (V1.3 -VI.

6)

montrent plusieurs changements dans les bandes caractéristiques. Et comme on peut clairement
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observer les différences des pics pour chaque traitement sur la Figure V1.7 qui est une
superposition des spectres IRTF aux différents traitements : on remarque une élévation du pic
1034 cm-1 par rapport au pic obtenu pour la FGO non traitée, par contre plus la température
de traitement est augmentée plus I’intensité de ce pic baisse, ce pic est attribué aux vibrations

d'étirement des groupes hydroxyles O-H de la cellulose et de I’hémicellulose.

Une large bande est observée entre 3200 et 3600 cm-1 qui correspond & I’élongation des
liaisons OH, elle peut étre attribuée aux vibrations des OH dans des groupes carboxyliques, des
alcools ou des phénols. On observe que ce pic se déplace vers des nombres d’ondes plus faibles
dans les échantillons traités a 100C°, 120C°, 135 C° et 150C° par rapport a 1’échantillon non
traité. Ce qui indique que la structure des molécules portant le groupe —OH est différent.

Le pic aigu autour de 2935 cm-1 est d{i aux élongations asymétrique et symétrique des -
C-H dans les chaines aliphatiques, qui est d’ailleurs observé dans tous les échantillons mais qui
sont de plus faible intensité dans les échantillons traité a 100C° ,120C* et 135 C°.

Un autre pic a été observé entre 1500 et 1750cm-1 qui peut étre attribué & I’élongation C
=C dans des alceénes et des composés aromatiques, avec contribution de 1’¢élongation de C =O

dans les cétones. On remarque que ce pic s’est déplacé vers des nombres d’ondes plus €levées

pour les échantillons traité a 100C° ,120C* et 135 C°.

Pour I’échantillon traité a 150 C° on a remarqué une disparition quasi-totale des pics se

trouvant entre 600 et 2750cm-1, cela pourrait étre expliqué par la dégradation de 1’échantillon.

60



Chapitre IV Résultats et Discussions

non traité
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Figure .V1.7. Spectres IRTF de la farine du GO superposés traité thermiquement

VI1.1.2. Analyse

spectrale par IRTF de la farine du GO traité par UV

Les résultats de 1’analyse spectrale par I'IRTF sont présentés ci-dessous :

Absorbance(abs)

non traité\

. T ? T J T T T T T Y T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

wavenumb (cm-1)

Figure .V1.8. Spectre IRTF de la farine du GO non traité
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— UV 12min
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Figure .V1.9. Spectre IRTF de la farine du GO traité par UV pendant 12min

| —— UV 30min |
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Figure .V1.10. Spectre IRTF de la farine du GO traité par UV pendant 30min
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——UV 1h
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

wavenumb (cm-1)

Figure .VI1.11. Spectre IRTF de la farine du GO traité par UV pendant 1h

——UV 2h
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Figure .VV1.12. Spectre IRTF de la farine du GO traité par UV pendant 2h

Pour la farine de grignon d’olive traitée par les ultra-violets les Figures. (V1.9 -V1.12)

montrent différents changements dans les bandes caractéristiques. On peut observer les
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différences des pics pour chaque traitement sur la Figure .V1.13 qui est une superposition des

spectres IRTF de 1’échantillon non traité et aux différents traitements par UV.

On remarque une élévation du pic observé dans les échantillons traités par rapport au non

traité entre la bande 3200 et 3600cm-1 qui correspond & I’élongation des liaisons OH, elle peut
étre attribuée aux vibrations des OH dans des groupes carboxyliques, des alcools ou des
phénols. On remarque que ce pic se déplace vers des nombres d’ondes plus élevées dans les
¢chantillons traités aux UV pendant 12min, 30min,lh et 2h par rapport a 1’échantillon non
traité ; accompagnés de pics plus importants comparés a celui-ci. Ce qui indique que la structure

des molécules portant le groupe —OH a changé.

On observe que le pic aigu & 2935 cm-1 qui apparait dans 1’échantillon non traité est da
aux élongations asymétrique et symétrique des -C-H dans les chaines aliphatiques, qui est
d’ailleurs observé dans tous les échantillons mais qui sont de plus faible intensité dans les

échantillons traité aux UV pendant : 12min, 30min, 1h et 2h.

Le pic observé entre 1500 et 1750cm-1 qui peut étre attribué a 1’élongation C =C dans
des alcenes et des composés aromatiques, avec contribution de 1’élongation de C =O dans les
cétones. On remarque que ce pic s’est déplacé vers des nombres d’ondes plus élevées pour les
échantillons traité aux UV pendant 12min, 30min, 1h et 2h avec une légere élévation de

I’intensité du pic.

Par contre pour le pic 1034 cm-1 qui est attribué aux vibrations d'étirement des groupes
hydroxyles O-H de la cellulose et de I’hémicellulose, on remarque que pour 1’échantillon traité
aux UV pendant 12min I’intensité du pic est similaire voir légerement inférieure a celle de
I’échantillon de FGO non traité, alors que pour les échantillons traités aux UV pendant 30min,

1h et 2h I’intensité de ce pic a augmenté considérablement.
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Figure .VI1.13. Spectres IRTF de la farine du GO superposé traité par UV

Ces résultats laissent penser que le traitement ultra-violet de la farine de grignon d’olive
apporte des modifications qui vont freiner son absorbance en eau, et parmi les études menées
il est a conclure que le temps d’exposition aux UV qui a donné de meilleurs résultats est celui

dont la durée a été de 12min.
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V1.2. Résultat des tests de traction

Les résultats de traction sont présentés ci-dessous, les courbes représentent 1’évolution

de la contrainte en fonction de la déformation.

| —— PLA vierge|
12 4

10

Contrainte (MPa)
(o]
1

0 ; . . : ; : . '
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

Deformation

Figure .V1.14. Courbe de traction du I’éprouvette PLA vierge

2,5% FGO traité parUV 12min

Contrainte (MPa)
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0 v T v T T v T v 1
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Deformation

Figure .V1.15. Courbe de traction du I’éprouvette (97,5% du PLA/2,5% de FGO)
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—— 5% FGO traité par UV12 min
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Figure .V1.16. Courbe de traction du I’éprouvette (95% du PLA/5% de FGO)

-10% FGO traité par UV 12min
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Figure .V1.17. Courbe de traction du I’éprouvette (90% du PLA/10% de FGO)
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—— 30% FGO traité par UV12min
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Figure .VI1.18. Courbe de traction du I’éprouvette (70% du PLA/30% de FGO)

L’évolution de la résistance a la traction des composites en fonction du taux de charge
ainsi que du PLA vierge est illustré sur les figures (V1.14-V1.18). Nous constatons depuis la
figure V.19 qui est la superposition des courbes de traction des 5 échantillons, une diminution
importante de la contrainte a la rupture pour le composite chargé a 2,5% et 5% de FGO traité
aux UV comparé au PLA vierge. Cette baisse est évaluée a 4,3 MPa et 5,2 MPa. Ces résultats
sont en accord avec ceux de S.M.B et al [8], qui ont associé cette baisse a la diminution de la
force de liaison entre la matrice et le renfort, ce qui peut s’expliquer par les particules de la
farine de grignon d’olive qui ont tendance & former des agglomeérats qui causent une
hétérogénéité ainsi qu’un transfert de contrainte non uniforme et par conséquence un matériau

composite fragile.

Mais on constate aussi une évolution continue de la résistance a la rupture des composites
au fur et a mesure que le taux de charge augmente dans le matériau, jusqu’a obtention d’un
composite dont la résistance a la rupture est plus élevée que celle du PLA vierge, on passe donc
4,3 MPa, 5,2MPa, 9,1MPa et 10MPa pour les composites a 2,5%G0, 5%GO, 10%GO et
30%GO respectivement, comparé au PLA vierge avec une résistance a la rupture de 9MPa.
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— PLA vierge

— 2.5% FGO

0 5% FGO
P 10% FGO

1 |——30% FGO
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Figure .V1.19. Courbes de traction des éprouvettes PLA/FGO superposé
V1.3. Effet du taux de charge sur I’évolution du module de Young des composites

La figure V1.20 met évidence 1’évolution du module de Young des composites chargé
en farine de grignon d’olive traitée aux UV. Nous remarquons que I’introduction de la farine
de grignon d’olive traitée dans le PLA a réduit la rigidité du matériau, on passe d’un module
de Young de 16,85 MPa pour le PLA vierge a 14,96MPa pour le composite a 2,5%GO ; mais
toutes fois on constate que plus le taux de charge augmente et plus le matériau gagne en rigidité
jusqu’a atteindre un module de Young avec une valeur de 19,66MPa pour le composite a
30%GO qui est une valeur bien supérieure a celle du PLA vierge. Djidjeli et al [9] et Sapuana
et al [10] ont apporté des résultats similaires, ils ont d’ailleurs attribué ce comportement de
rigidité a la farine de grignon d’olive dispersée qui attribue une grande rigidité a la matrice du
polymere.
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Evolution du module de young (MPa)
FGO: Traité UV 12min

1283
I

PLA vierge 2,5% FGO 5% FGO 10% FGO 30% FGO

Figure .V1.20. Evolution du module de Young en fonction du taux de charge.

Conclusion

Les résultats démontrent que le traitement ultra-violet de la farine de grignon d’olive apporte des
modifications qui vont freiner son absorbance en eau. On conclue qu’il y a une évolution continue de la
résistance a la rupture des composites au fur et a mesure que le taux de charge augmente dans le matériau
élabore, jusqu’a obtention d’un composite dont la résistance a la rupture est plus élevée que celle du PLA
vierge. On constate aussi que plus le taux de charge augmente dans le matériau plus il gagne en rigidité jusqu’a

atteindre  un module de Young avec une valeur supérieure a celle du PLA Vvierge.
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Conclusion générale

Au cours de cette étude, nous avons travaillé sur I’élaboration d’un matériau composite
entierement biodégradable a base d’un polymeére et de cellulose, un matériau qui doit respecter
certaines propriétés mécaniques mais aussi environnementales. C’est pour cela que notre choix
s’est penché sur I’acide poly-lactique (PLA) un polymere thermoplastique, bio source comme
matrice et la farine de grignon d’olive (FGO) qui est un renfort végétal trés abondant et peu

couteux dans la région de Kabylie.

Nous nous sommes intéressés au grand probléme qui se présente lors de 1’¢laboration des
matériaux composites qui est 1’adhérence entre la matrice/renfort ; ¢’est pour cela qu’on a fait
le choix de deux méthodes de traitements pour la farine de grignon d’olive qui consistent a les
traiter soit thermiquement ou par ultra-violets afin de déterminer les modifications que peuvent
apporter celles-ci au matériau élaboré. Par ailleurs différentes techniques de caractérisation
nous ont permis d’amasser le maximum d’informations sur les farines de grignon d’olive

traitées qui ont été incorporées comme renforts dans les composites mit au point.

Les résultats de la spectroscopie IRTF de la farine de grignon d’olive traitée et non traitée
ont révélé la diminution de la bande d’absorption des groupements -OH qui se situent entre
3200 et3600cm-1surtout lors du traitement thermique a 100 C° et le traitement ultra-violet
pendant 12min. Suivi d’une diminution du pic 2935cm-1 attribué aux vibrations d’élongation
asymétrique des liaisons C-H du groupeCHz2 pour les deux traitements. Pour la farine de grignon
d’olive traitée les résultats de I’analyse IRTF ont démontré 1’apparition d’une bande d’absorption

vers 1034 cm-1due aux vibrations des liaisons C-O-C de la cellulose et de I’hémicellulose.

Le comportement mécanique des composites PLA/FGO traités aux UV pendant 12min a
montré que la contrainte, la résistance a rupture et la déformation croient progressivement avec
I’augmentation du taux de charge dans le composite. Le méme résultat a été apercu pour le module

de Young jusqu’a obtention d’un module de Young plus élevé que celui du PLA vierge.

A T’aide des résultats obtenus nous considérons que le matériau élaboré peut étre utilisé
comme matériau biodégradable dans différents secteurs vu qu’il répond aux exigences souhaitées.
Des etudes plus détaillées mériteraient d’étre investies dans cette recherche afin d’optimiser les

parameétres d’élaboration qui permettraient d’améliorer ce travail.
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