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I ntroduction

Au cours de ces derniéres anneées, la prise de conscience du giamgeesente la
pollution de notre espace de vie est une réalité et une nécegsitist se manifester par une

lutte sous toutes ces formes par 'ensemble des acteurs sociaux et industriels

La pollution concerne tous les compartiments de notre environnemeut,l&aet le
sol. Elle est issue d’'une diffusion des contaminants organiques et riques lesquels
peuvent nuire a la santé et le devenir des étres vivants. Paurooebssiste a un intérét
croissant pour le développement d’application mettant en ceuvre de nouviestnaux

comme les matériaux composites connu sous le sigle de WPS (Wood Plastic @mposi

Un matériau composite peut étre défini d'une maniére générale corsseentdage de
deux ou plusieurs matériaux de natures différentes, il est condtitnéenfort et d’'un liant,
appelé matrice. Le role de la matrice est d’assurer la ioohéatre les éléments du renfort.
Les fibres présentent une excellente alternative aux fideesverre d’'un point de vue
environnemental en raison de leur biodégradabilité et de leur combidstighucoup plus
neutre en termes de dégagement de gaz nocifs ou de résidus solides.

D’un autre coté l'industrie de l'oléicole, en plus de sa production pateiqui est
I’huile, engendre deux sous produits qui sont : les grignons et les margines.

Ces effluents, trés chargés en matiéres organiques et lmmdrarticulierement en composés
phénoliques, ont un impact négatif important sur I'environnement, eonraie leur
phytotoxicité élevée. A I'encontre, les microorganismes du sal @el aquatique. Ainsi, ces

derniers sont difficilement biodégradables et inhibent I'activité biologique.

Les grignons sont les résidus solides issus de la premiesgoprelés sont formés de
la pulpe et noyaux d'olives, elles représentent environ un tiers du gesdslives fraiches.
Les grignons d'oliveomptent parmi les matieres les plus abondantes dans notreipplys
particulierement dans la wilaya de Tizi Ouzou et elles sont déverséda dangsre.

Devant le besoin de nouveaux matériaux naturels plus performants, égoesm
biodégradables et ne produisant pas de sous produits plus génants qoduis ge départ,
I'utilisation d’un produit naturel (grignon) pour I'élimination a bénéfid’'une importante

crédibilité dans la littérature.




I ntroduction

L’objectif de ce travail est la valorisation d’un déchet organmuieest le grignon par
I'élaborationet la caractérisation d’'un nouveau matériau composite a baseydbl@uire de

Vinyle (PVC) comme matrice polymériqueds la farine du grignon d’olive.
Ce travail est organisé sous forme de deux parties : bibliographique etrexyate.
v La partie bibliographique s’articule sur quatre chapitres :

le premier chapitre est consacré aux généralités sur d&&riax composites et aux

géneéralités sur les fibres ;
le second chapitre présente la fibre lignocellulosue utilisée qui est le grigtiva o’
le troisiéme traite le polymere utilisé PVC;

le quatrieme parle sur I'adhésion entre les charges \&gétales polymeéres ainsi que les
méthodes d’élaboration du matériau composite.

v' La partie expérimentale est articulée en deux parties :

la premiere partie est consacrée a la présentation duahatéigsé ainsi que le protocole

expérimental ;
La deuxiéme partie consacrée aux résultats et leurs discussions.

Ce travail s’acheve par une conclusion, ou on a évoqué des pempecti pouvent étre utile
a l'avenir.
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I-1-Définition des matériaux composites

Les matériaux composites a matrice polymere thermoplastiqagnieése renforcée
par des fibres de bois sont généralement connus sous le sigP@e(Wood Plastic

Composites) [1,2].

Cette dénomination englobe de facon générale les compositeggéalec tous les
types de polyméres et tous les types de fibres végétaleaglt gourtant de matériaux
différents tant par leurs caractéristiqgues physico-chimiquepauleurs procédés de mise en

ceuvre ou par les solutions de recyclage en fin de vie.

Il faut savoir qu’'un matériau composite est concu a partir droatice et d’'un
renfort [3], constituéd’une fibre. Le renfort apporte au matériau catepsss performances
meécaniques élevées, alors que la matrice a pour réle de transmettteesiles sollicitations

mécaniques extérieures et de protéger les fibres vis-a-sisaglessions extérieures g4,

Composite
polymeére

fibre polymere

Figure 01 : Schéma illustratif d’'un matériau composite.

)
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I-2- Domaines d’applications des matériaux composs

L’industrie du bois-polymére occupe une place importante a ['échelle
internationale. Toutefois, c'est aux Etats-Unis quelle est les mléveloppée. On vy
retrouve 70 fabricants, parmi lesquels quelques grandes entreprisetesdoantes de
produits en bois-polymere ont pour la plupart connu une importante croigsacoers
des derniéres années. Au Canada, on compte une douzaine de fabricataandgonrité,
soit huit entreprises, sont en Ontario, deux au Québec et deux ddnovawes des

Prairie$6,7].

Les bois-polyméres sont utilisés dans quatre secteurs difféffents

» les matériaux de construction comptent pour 75 % de la production ;

* les produits industriels et de consommation représentent 10 % derceéma
comme exemple : les bois-polymeéres servent a la fabrication de meubles ;

* les véhicules automobiles occupent 8 % de ce secteur. On y retdasve
composants d'intérieur de véhicules comme les panneaux de portes, les
composants de coffres arriére, les vide-poches, les couvre-bagages, etc ;

» les autres applications concernent principalement les infragtescmunicipales,
les applications marines, etc. Elles comptent pour 7 % de la praciuearmi les
produits fabriqués : les équipements de parcs, soit les tabl@agudeniques, les

modules de jeux, etc .

W
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Figure 02 : Domaine d’application de matériau composite

I-3-Plastique des composites bois-polymeére

Les composites bois-polymére ou bois-plastigue ou WPC sont des matéria
fabriqués a partir d’'un meélange de fibres de bois et d'un polymdans, le but d’obtenir
un produit présentant certaines caractéristiques de ces deux cesssuit, entre autres,
I'apparence du bois et la performance du plastique en milieu humidesr&dabriqué a
partir de matiéres recyclées, ils offrent la possibilitéaleriser les résidus du bois et le
plastique de post-consommatiatj.

Deux grandes catégories de polyméres sont utilisées pour éldbereomposites
WPC: les matériaux polymeéres réticulés dits thermodurcissépoxy, polyuréthanne,
colles phénoliques) et les thermoplastiques, qui contrairement ao&dprés ont la
capacité d’étre moulés et mis en forme une fois leur temyératiffisamment élevée (les

polyéthylenes, les polypropylenes, les polychlorures de vinyle) . [1]

i
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[-3-1-Matrices thermoplastiques

Les matrices thermoplastiques sont les plus utilisées, earsaht faciles a mettre
en ceuvre et elles ont un faible colt. Elles se présentent sowsdem cristallines. Ces
macromolécules sont formées a partir de monomeres de fonctié@rmalyenne. Leur
recyclabilité et leur thermo-réversibilité constituent desntages trés importants. Il
existe aussi des thermoplastiques a usage spécifique qui peuvestér résides
températures de l'ordre de 200°C [4,6].

Les principales familles des thermoplastiques sont les polye&fi(les
polyéthylénes, les polypropylenes), les plastiques a base dehloolye de vinyle, les
acryliques et les polystyrenes [4,6].

[-3-2-Matrices thermodurcissables
Les matrices thermodurcissables sont des polyméres qui ne pétreentis en
forme qu’une seule fois, mais possedent des propriétés mécaniguesretmécaniques

meilleurs par rapport aux thermoplastiques [6, 8].

On distingue principalement les polyesters insaturés, les réSpmeydes, les
phénoliques, les aminoplastes, les furaniques, etc. Ces polymere&seaetqmt toujours

sous forme amorphe [6].

[-4- Fibres naturelles

Les fibres naturelles ont récemment attiré I'attention destsfiques et ingénieurs en
raison des avantages qu'elles fournissent par rapport aux fibresendecement
classiques comme les fibres de verre [ ]. Le développemertodgsosites comportant
des fibres naturelles est donc un sujet d'intérét depuis lededmeres années [15]. Ces
fibres naturelles sont des fibres a faible colt et a faibleitdesiselles possédent des
propriétés spécifiques, par exemple elles sont biodégradables ebnasives [10, 15].
Les fibres végétales se subdivisent selon leur origine natdedieque la montre la
figure N°03:

\
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Fibres Fibres Fibres
animales veégetales minerales
Fibres de Fibres
bois agricoles
Fibres Fibres Fibres Fibres Fibres
libériennes 155ues des 155ues des 155ues du 1550ues des
feuilles graines frunt tiges

Figure03 : Classification des fibres naturelles [16].

I-4-1- Les fibres végétales

Les fibres végétales sont des structures biologiques printipatecomposées de
cellulose, hémicelluloses et de lignine.Dans une proportion beaucougaitlies elles
contiennent aussi des extractibles, des protéines et certains composés inofdahiques

Il existe une grande variété de fibres naturelles, qui peuvent@isées pour le
renforcement ou comme charges.

On peut distinguer les fibres ligneuses (dures et rigides) maovale matériels
ligneux tels que le bois d'ceuvre, les résidus de l'industrie du bdissdfibres non
ligneuses (douces, souples),etc, issues de végétaux non ligneux sauwveels
relativement moins riches en lignine tels que le kénaf, le chalevetsal, le jute, le lin

,etc.

I-4-2- Morphologie des fibres végétales
Sur le plan morphologique, la fibre végétale présente une variabiite

importante en fonction de son origine. En effet, les dimensions des filggétales
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dépendent de I'état de maturité et aussi des conditions environnematgatenissance
de la plante.La variabilité du diamétre peut étre tres iraptatle long de la méme fibre
végétale. Cette derniére se caractérise aussi par la ligidei I'épaisseur de sa paroi
cellulaire qui découle de celle de la porosité des fibrilles [5].

La morphologie des fibres végétales peut constituer une donnéeantpgobur

bien appréhender les transferts de contrainte aux interfaces fibreenj@jri

Figure04 : Photographie en microscopie électronique a balayage d’une fibre de coton
[-4-3-Structure d’une fibre

La fibre végétale est un composite en elle-méme. Le rentocbastitué par les couches
de microfibrille cellulosique en partie cristalline. Ce derrést enrobé d’'une matrice
polysaccharidigue amorphe (hémicellulose et pectine), qui est assparé liaison

hydrogene et covalentes a la lignine [5].

La fibre végétale est composée de plusieurs parois paraflelesxe de la fibre et
disposée en couche superposée dans le sens radiale. Ces différecies qui forment
la lamelle mitoyenne, la paroi primaire et la paroi secoadé&es dernieres bordent un
lumen de diamétre variable suivant I'espece. La paroi secoreki@mposée de trois

couches de microfibrilles (S1, S2, S3), comme le montre la figure N° 05:

e
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PLARCHE

STRUCTURE
APATOMIGLUE

CELLLILE

PARODI
CELLULAIRE

L — microfibrilles

L : lumen
S1+52+53 ) paroi secondaire
P : paroi primaire

Lk ; [amelle mitoyvenne

Figure 05 :Structure d’une fibrevégétale [1].

[-4-4- Composition chimique des fibres végétales

Comme indiqgué précédemment, la biomasse végétale est constitu@dusirurs
macromolécules étroitement liées entre elles au sein dedavggétale. Les composées

les plus majoritaires sont la cellulose, I'hémicellulose et la lignine[5].

I-4-4-1-Cellulose

La cellulose est un polymere qui existe a I'état naturel etegtiparticulierement
important, puisqu’il est le constituant principal de la masse éde®#.Elle appartient &
la famille des polysaccharides. Ce sont despolymeéres naturels composéesjé Huc

La cellulose est un polymere formé par I'arrangement deaulele de glucose. La nature
fiboreuse des cellules du bois résulte de la disposition linéairentée, cristalline
constituant le plus abondant, la cellulose.

Le degré de polymérisation de la cellulose peut se situer Edd@ et 3000 unités de

glucoses.[11]

e
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OH OH
OH 0 .

0 0
HO : HO |
OH 0 o] Mo

OH OH

Figure06 :Structure de la cellulose [11].

I-4-4-2-Hémicelluloses

Les hémicelluloses sont, par définition, les polysaccharides seldates I'eau et
pouvant étre extrait de la paroi des cellules végétales paotigmns alcalines. Ce sont
des polysaccharides amorphes, de masse moléculaire plus faildellguee la cellulose.
Elles sont composées de sucres neutres : xylose, arabinoseysgalglticose, mannose,
et d’acides uroniques [10].

lIs sont constitués d'une chaine principale composée d'unités gliseseh j3

(1-4) et de courtes chaines latérales composées de xylose, galactosses}ifO

LB ey

- I Fucose (] !
H 7\.2_ =t /7 l,'-'[;i ;EE OH e

OH

Figure 07 : Structure moléculaire de I'hémicellulose [11].
I-4-4-3- Lignine

La lignine est apres la cellulose, la matiére organique rendiela plus abondante a la
surface terrestre. La lignine originelle ou “protolignine” cons la plus importante
fraction non saccharique des fibres végétales. C'est la mdtiecrustante” de la

cellulose. La lignine est constituée de polymeres phénoliques endionnels, amorphes
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possédant trois unités différentes de type pénylopropane : @ssaje-coumarylique,

coniférylique et sinapylique.

La lignine est peu sensible a la dégradation biologique et looaté la protection

naturelle des végétaux contre certaines attaques parasitaires[05].

HO

Lignin—0Q

HO

HO

HO —

OH OH OH

: OCH, H,CO OCH;

|
OH OH OH

alcool coumarylique alcool coniférylique alcool sinapylique

Figure 09 Représentation semi développé des trois alcools formant la lignine [10].

v
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Les grignons d’olive sont un sous produit du processus d’extraction de khoiive.
Cet effluent est déversé en grandes quantités dans I'environnementj cause grand
dommage pour ce dernier et pour toute la faune et la flore gsieei sur le cite de

déversement.

lI-1- grignon d’olive

Ce sous-produit résulte de I'extraction de I'huile d’olives. Il renfela plus grande
partie de la matiére seche de I'olive. Sa composition déperal\vdgigte, du sol et du climat
[11]. lls sont formés de la pulpe et noyaux d’olives, elles repr&sernviron un tiers du
poids des olives fraiches triturées [9].100kg d’olive produisent ennmey@skg de grignions
et 100 litre de margine [13].

Ces déchets contiennent en moyenne 28,5% d'eau, 41,5% de coque, 21,5% de pulpe et
8,5% d’huile [16].
On distingue quatre types de grignions :

- grignon brut ;
- grignon épuiseé ;

- grignon partiellement dénoyauté ;

- grignon épuisé et partiellement dénoyaute.

[I-2- Les différents types de grignions d’olive
[I-2-1- Grignon brut

C’est le résidu de la premiére extraction de 'huile par joresie I'olive entiere, ses
teneurs relativement élevées en eau (24%) et en huile (9%)skvioson altération rapide
lorsqu'il est laisse a I'air libre [12,18].

[I-2-2-Grignon épuisé

C'est le résidu obtenu aprés déshuilage du grignon brut par solvantanéex
généralement[12, 13,18]. Il differe, essentiellement, par une phle taneur en huile et une
teneur en eau réduite du fait qu’il ait été déshydrate au cours du processusatsiteki 2].
[I-2-3-Grignon partiellement dénoyauté

Le grignon partiellement dénoyauté est un produitobtenu aprés dénoyautage du
grignon brut[17]. Il est le résultat de la séparation partielle du noyau depkagar tamisage
ou ventilation [12,18].1l est dit “gras” si son huile n'est pas extraite par spivast dit
“dégraissé ou épuisé” si son huile est extraite par solvant [12,13,18]
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lI-2-4-Grignon épuisé et partiellement dénoyauté

Les grignons épuisés partiellement dénoyautés sont constituésedisseant par
la pulpe (mésocarpe) et contiennent encore une petite proportion de cpgues
peuvent pas étre séparés complétement par les procédés skegeamii de ventilation
utilisés[17]

lI-3-Caractéristiquesphysico-chimiques du grignon d'olive
lI-3-1-Caractéristiques chimiques

La composition chimique des grignons d'olive varie dans de tressldirgites
selon le stade de maturité des olives, le procédé d'emtrasdi I'nuile, I'épuisement par
les solvants [17].
Cette composition peut se résumer comme suit [17] :
- la teneur en cendres est normalement faible (3 a 5 %)ehesrs élevées rencontrées
sont dues a l'absence de lavage et a la présence des olives ramasséeg &ohéme |
- les teneurs en matiére azotée varient moins fortemeaohees moyenne de I'ordre de
10%.
- les grignons contiennent peu de produits de nature phénolique. Les polypdenols
I'olive sont en majorité éliminés dans les margines et I'huile duranulatian.
La composition chimique de grignons d’olive varie d’'un type a un autrigbleau |
résume cette différence qu'il ya :

&
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Tableau I: Composition chimique indicative des différents types de grignons [18].

% de la matiére séche

Type Matiere Matiere Matiere Cellulose Matiere

seche minérale | azotée brut grasse

totale

Grignon brut 75-80 3-5 5-10 35-50 8-15
Grignon gras 80-95 6-7 9-12 20-30 15-30
Grignon épuisé 85-90 7-10 8-10 35-40 4-6
Grignon épuisé 85-90 6-8 9-14 15-35 4-6
Partiellement dénoyaute
Pulpe grasse 35-40 5-8 9-13 16-25 26-33

[I-3-1-1- Teneur en matiére minérale(cendre)

La teneur en matiére minérale est généralement fadnleexxcédent est du a la

contamination au contact avec le sol (3 a 5%) [20] et a 'abs#mdavage [21]. Le

tableau ci de-sous résume les différentes teneurs :

Tableau Il :Les composants minéraux des cendres ainsi que leurs teneurs respectives (%)

[20].

KO NaO

MgO

CaoO

Fe PO

SO

CuU Zn

Mn

12.40 | 0.40

1.20

8.50

1.90

2.70

1.30

0.44

0.3

3 1.08
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[I-3-2-Caractéristiques physiques

Les grignons bruts renferment la coque du noyau, réduite en morceaux, la peaui et |
broyée de l'olive, environ 25% d’eau et une certaine quantité d’huiléagorisent leur
altération rapide.

Les grignons épuisésdifférent essentiellement par une faiblertenduile et une teneur
en eau réduite du fait qu’ils ont été déshydratés au cours du processus d’extraction.
Les grignons épuisés partiellement dénoyautés sont constitiEgiemment par la
pulpe (mésocarpe) et contiennent une petite proportion de coques quiuneatpétre
séparées completement par les procédés de tamisage ou de ventilatén[4Elis

Tableau Ill: Composition des différents types de grignon d’olive [20].

Composition | M.S% Pourcentage (%) en M.S
MG% Noyau sec% Amandon Mesocarpe +
Produit sec% épicarpe%o
Olive 51.4 27 14.1 1.3 9
Grignon brute 75.9 0.1 42.1 3 21.2
Grignon épuisé 72.3 42 - 5.6 39.3
Grignon tamise 95.5 18.6 - 11.1 80.2

lI-4- Impacts environnementaux du grignond’olive

Les déchets de l'industrie oléicole sont directementdéverséd elavisonnement
sans réel traitement préalable. Ces effluents sont toxiques mmuirdnnement et
peuvent contaminer les sols, les nappes phréatiques, les cours @tal23].

[1- 4-1- Impact sur les eaux

Les effluents d’huileries d'olive sont peu dégradables a caasesdbstances
phytotoxiques et antimicrobiennes (phénols, acides gras, etc.) auitiennent. Souvent
rejetés dans des récepteurs naturels sans aucun traitememiblpredds effluents

d’huileries d’olive nuisent fortement a la qualité des eaux desesf La coloration des
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eaux naturelles due aux tannins est I'un des effets les plussisiblla pollution. La tres
forte charge en DCO et surtout en DBO empéche les eauxule-éfaurer et la pollution

peut s’étendre sur de tres longues distances [22].

[1- 4-2- Impact sur le sol

L'épandage direct de ces effluents sur les sols provoque un coén@gagsols et une
diminution de leur qualité. Ces déchets sont a l'origine de l'augiientde la salinité

des sols et de la diminution du pH, qui pourrait étre a l'origine ldangement des

caractéristiques physico-chimiques. Ainsi, des substances qekekes phénols peuvent

inhiber l'activité microbienne et détruire la microflore du sol [22].
Il- 4-3- Impact sur les plantes

Les composés phénoliques sont les responsables majeurs de la phigadesieffluents
d’huileries d’olive [22].

lI-5-Valorisation du grignon d’olive

Le grignon d'olive, qui est un déchet, peut aussi étre considéré comnressoeirce
renouvelable. Cet effluent comme précédemment montrer, occasiotmealkition s'il
n'est pas valorisé. Il existe différents procédés de valorisation dergerder

I1- 5-1- Extraction d’huile de grignon

L’huile du grignon est obtenue par traitement aux solvants ou d'autresdés physiques
des grignons d'olive. Elle est destinée au raffinage en vue de disatiaii dans
l'alimentation humaine ou destinée a des usages techniques[12].

[l- 5-2-Le compostage

Il a été prouvé que le compostage des déchets oléicoles donne untcdenpes bonne
gualité. Il s’agit d'une dégradation de la matiere organique dansodégions contrdlées
en présence d'oxygene, avec une température et une humidité optimale.

Le compost est un produit riche en composés humiques, stabilisé éhigygi La
transformation de la matiére organique en compost nécessite éénents . des
nutriments carbonés et azotés, une humidité relative spécifique qaitasie aération
adéquate. Lors d'un compostage, il faut différencier deux phases distinctes, la
premiere, la phase de dégradation de la matiére organique en comisosbus I'action
des bactéries, puis la seconde, la phase de maturation du compast ftaimpost mar

sous I'action de champignons [23].
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[1- 5-3- Aliment du bétalil

Le grignon d'olive est de nature hautement lignocellulosique, qui a une
dégradabilitétres lente [12]. Les valeurs maximales attenge®mnt que de 32% apres un
séjour de 72 heures dans le rumen [12, 13]. Ceux qui peuvent entraineentiissament
de la croissance de I'animal.
[l- 5-4- Charbon actif

Les grignons d'olive peuvent étre valorises en lestransformant, vpir
thermochimique, en charbon actif et cela en utilisant de I'acidephagpbocomme
agent d’activation. Plus récemment, la préparation des charbondattifisne qualité et
développant une structure poreuse importante avec des grandessssgacifigues a
partir des matériauxlignocellulosiques.L’avantage de l'activatlimique est d’opérera

des températures faibles et des temps de séjours courts [12].

|
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[1I-1- Généralités de Polychlorure de vinyle

Le Polychlorure de vinyle est un polymere thermoplastiqgue, Connu esaigld PVC, il est
obtenu par polymérisation des monomeres de chlorure de vinyle  CHCI » [6].

Le chlorure de vinyle était produit par réaction de I'éthyléemec adu chlore gazeux.
Aujourd'hui, il s'agit d'une réaction opposant I'éthylene avec |'aciderhydrique, en
présence d'oxygene, qui est généralement utilisée. Le produméuiaire, le dichloroéthane

se transforme en chlorure de vinyle sous l'effet de la chaleur [31].

Le polychlorure de vinyle est un polymere tres utilisé. C'esmaériau particulierement
apprécié dans I'emballage alimentaire ainsi que dans le nmiigdical. Il est également
utilisé dans de nombreuses autres applications industriellesgeéidsa fabrication de gaines

de cables, de tubes, etc.

Ce matériau présente de multiples qualités. Néanmoins, il estdacsi pour deux raisons
majeures: sa plastification et, surtout, son incinération. Laiffdaibn consistant a ajouter
au PVC des plastifiants qui permettent d’améliorer les t@&rsitqgues mécaniques et,

notamment, la souplesse du PVC [6].

H H H H
\ ) / polymérisation |
=0 N 5= S eI =
/ 0\ |
H il H Cl
Chlorure de vinyle Polychlorure de vinyle
(PVC)

Figure 10 : Réaction de synthése du PVC [25].
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Chapitre 111 : Généralités sur le polychlorure de
vinyle

Le PVC comme tous les polyméres est une substance composée ldadues chaines
«macromoléculaires» elle-méme formées de molécules élgimsnassemblées entre elle

(monomeres) [32].
[1I-1-1-Polychlorure de vinyle (PVC)

Le poly (chlorure de vinyle) est une poudre blanche, thermoplastiqodsyur, insoluble
et inflammable. Composé de carbone d’hydrogene et de chlorebtmeaet I'nydrogéne

proviennent de pétrole (43%), tandis que le chlore est originaire de sel (57%) [32].

Le PVC est un polymére linéaire de grande consommation obtenu yanépshtion

radicalaire du chlorure de vinyle [30].

PVC c’est un plastique tres présent dans notre vie quotidiennéenserhble de ses
propriétés mécaniques et physiques et son aptitude a étre modifié seloniles drefont
un matériau adapté a de multiples usages [26].

l1I-1-2-Synthése du polychlorure de vinyle

La polymérisation du chlorure de vinyle monomére conduit a la faymee la molécule
de PVC. Le processus peut étre réalisé de plusieurs facpesredt d’obtenir des résines

particulieres. Ce procédé, aujourd’hui, est pratique selon quatre méthodes [32] :

» polymérisation en suspension ;
» polymérisation en émulsion ;
» polymérisation en masse ;

» polymérisation en solution.

La méthode de polymérisation de polychlorure de vinyle est diteataire et donne lieu
a des polyméres a structure en chaine avec une répétions émegdés atomes
d’hydrogene.

Ceci empéche la formulation des la zone cristallines, dontrietgre de PVC est
essentiellement amorphe [9].
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Figure 11 : Schéma de polymérisation du chlorure de vinyle [24].
I11-1-3-Propriétés du polychlorure de vinyle (PVC)
[11-1-3-1- Propriétés thermiques

Le poly chlorure de vinyle (PVC) amorphe a une température dsittom vitreuse
comprise entre 75 et 80°C. C’est — a — dire a température amibbiastaigide et qu’au
dessus de 90°C, il est caoutchouc (faible résistance, grande déojmbee PVC se
décompose dans une flamme en libérant de I'acide chlorhydrique gazesnil auwdo
extinguible, les PVC plastifiés brdlent plus facilement. Leur caidté thermique est
d’environ 0.2 W m-1.u-1. Et pour le Pouvoir calorifique est de 17 KJ /kgam\pour le
PVC rigide et de valeur supérieure mais variable suivanbriaulation pour le poly

chlorure de vinyle plastifie [32].
[11-1-3-2- Les propriétés physiques

Le PVC est un polymere amorphe présentant une tres faibldlicitgt@nviron 7 % [29].
La masse volumique des compositions de PVC varie entre let 2 g lemempérature
ambiante [28].

[1I-1-3-3- Les prospérités chimiques
Quelgues propriétés chimiques du PVC :

» Le PVC sans plastifiant possédé une résistance remarqualnke praduit
chimique : acide, base, huiles, alcools, hydrocarbures aliphatique, et une
résistance exceptionnelle a l'ozone. Il est soluble dans les sgtdee
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cyclohexanone et le dichlorithéléne, par contre le PVC souple astdog plus
sensible aux agents chimiques [29]
» Les compositions a base de pvc présente une bonne tenue au vieiltsseme
naturel, qui peut étre ameéliorée par I'addition d’agent de proteatibrEV et le
chois de colorant ou pigments sélectionnées en vue d'utilisation particuliéres. [26]
» Imputrescibilité (résistance biochimique) : les objets a basePWE sont
imputrescibles, par contre certain PVC plastifiés peuvent étrgilde a I'action
de micro-organisme. Il est alors nécessaire d’'incorporer degcides dans les

formulations [29].
[11-1-3-4- Propriétés mécaniques

Le PVC offre une excellente rigidité jusqu’au voisinage déeggpérature de transition
vitreuse, il offre une excellente résistance a I'abrasion, ines relativement fragile au

choc a basse température.
Le tableau suivant donne un apercu sur les propriétés mécaniques du PVC :

Tableau IV: lllustre les propriétés du PVC rigide et du PVC souple [32].

Propriétés Unités PVC rigide PVC souple
- masse volumique g/cm3 1,36 1,16-1,35
-module d’élasticité M Pa 2700-3000 25-1600
-contrainte a la rupture M Pa 50-60 8-25
-Allongement a la rupture % 10-50 170-400
-Allongement a la rupture % 4-6 /
-Température de transition vitreuse °C 80 -50-80

l1I-1-3-5- Les propriétés électriques

Le PVC a une bonne qualité d’'isolement électriques et rigidité électiquassede une

résistivité tres élevé [29].

&
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IV-1- Procédés de fabrication des composites bois/polymeéres par dises courtes

Les techniques de fabrication de composite a thermoplastiquectieffie a haute
température. Parmi ces techniques, plasturgistes les plugadil@our la fabrication du
composite bois-polymére. On trouve dans cette catégorie moulage paression,
I'extrusion (Monovis et bivis) et moulage par injection [24].

IV-1-1- Techniques plasturgistes

Dans le domaine de plasturgie, l'injection et I'extrusion sonptexipaux procédés
utilisés pour la fabrication des composites bois-polymere.

Le point commun des techniques plasturgistes est de réalisedamgmées matieres
premiéres a une température correspondante a la phase ligiesfiglastiqgues. Ce mélange a
chaud conduit a différents modes de fabrication. Ces modes peuvenp@icriés aux
composites a renforts végétaux a condition que la température denrogivre reste assez

basse pour éviter la dégradation des fibres [25]
[V-1-1-1- Extrusion

L’extrusion de bois-polymeres se définit comme le mélangeilie fe bois et de
polymére thermoplastique. Le but est de fabriquer un matériau geimelssau bois naturel.
C’est un procédé a basse température (70 a 200°C) qui permet a ¢ foiélanger de la
farine de bois et un thermoplastique, ainsi que la mise en formeathriam grace a une
filiere adaptée. Les extrudeuses utilisées sont a simple géraralement a doubles vis co-

rotatives ou contrarotatives qui permettent d’améliorer la quadidélange bois/polymeére |
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Figure 12 : Schéma d’'une extrudeuse [24].

IV-1-1-2- L’injection

Contrairement a I'extrusion, I'injection est un procédé semi-cordams lequel
un polymére fondu est injecté d’abord dans un moule tempéré et reenypression.
Puis lorsqu’il est solidifié, on le retire. Identiguement a Fedeuse, la résine est
incorporée dans une trémie et plastifiée par une vis d’accumulatitan.différence de
I'extrusion, la vis de la presse recule & mesure que s’effdatydastification. Le
polymére fondu et homogénéisé, s’entasse a lavant de la vis kdarnsone
d’accumulation. Lorsqu’'une quantité prédéterminée de polymére a étéigda la vis
agit comme un piston et injecte la résine a haute pressioteversule tempéré. Donc,
une presse a injection peut étre représentée comme un hybrideedntideuse et une

presse a compression [26].
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Figure 13: Schéma d’une presse a injection [24]
IV-1-1-3- La compression

La compression est introduite entre deux plaques chauffantes et sauteis
grandes pressions. La température doit étre choisie de facoligaraffi minimum de
dégradation thermique a la fibre. On procédé a un refroidissenpété Idu moule pour

limiter la coalescence des cellules [27].

IV-2- Adhésion des composite a base de fibre végétal et unmatrice
thermoplastique

L'adhésion est un phénoméne complexe qui consiste en la formatiorodtant c
inter facial au niveau moléculaire entre les différents congpposés molécules se
déplacent ensuite pour atteindre I'équilibre d'adsorption en formast liaisons
physiques, plus ou moins fortes selon leur nature et/ou réagissendquzhiment pour
former des liaisons covalentes. L'adhésion est donc affectée paphdasmenes
d’enchevétrement mécaniques, de diffusion, d'adsorption, de réachivii@ee et elle

peut aussi étre d'origine mécanique [10]
IV-2-1- Les méthodes de modification de la surface

Il existe deux principales méthodes de modification de la surfigseméthodes

physiques et les méthodes chimiques.

24
»
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IV-2-1-1- Les méthodes de modifications physiques

Les méthodes physiques ont pour but d'introduire un changement des propriétés
structurelles et surfaciques des fibres cellulosiques ou dattecenthermoplastique, sans

entrainer des modifications chimiques [27] Parmi ces méthodes, on peut citer
> Les traitements par décharge électrique (corona, plasmas froids)

Le traitement corona a pour réle de modifie I'énergie de la surface des fibre
végeétales. c’est une technique qui permet I'oxydation et I'activation de |lasuida
fibres [25].

Le traitement plasma a pour role de modifie la surfaces des fibrelsgoatian ou
élimination des couches de surface faiblement attachée tout en formant de nouveaux

groupes fonctionnels [25]
> Les agents dispersifs

Ces produits, comme les cires et paraffines agissent surajggfs spécifiques qui
entrainent des modifications de la surface permettant d’amélidirectement le

composite ou indirectement en facilitant sa fabrication [9].

D’autres techniques de traitement physique existent, commadiation par Ultra-
violet, la mercerisassion et le traitement a 'ozone. L’enserdelces méthodes propose
une gamme de solutions plus ou moins faciles a mettre en ceuvrgelnés @dispersifs et
additifs sont les plus largement répandus dans le domaine des ces\WoBiC grace a

leur facilité d’application [25]
IV-2-1-2- Méthodes de modification chimique

La modification chimique du bois a été largement utilisée dafeblication des
composites bois-polymere. Afin de rendre les fibres en bois a@tesrapolaires plus
compatibles avec les polymeres thermoplastiques non-polaires, ddie dei traitement
chimiqgue des fibres végétales et ['élimination de certains compasEmme :
I’hémicellulose, la lignine, la pectine et d’autres impuretémdrirface des fibres afin de
réduire leur caractére hydrophile et d’améliorer I'adhésioer ifaciale fibre/matrice.
Plusieurs techniques chimiques des fibres naturelles sont rappdatéeda littérature

telle que [24] :
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IV-2-1-2-1- Couplage chimique

C’est 'une des méthodes de modification chimique des fibres laiplusrtante. Son
principe repose sur l'utilisation d’agents de couplage qui permetéefdrcher un pont

chimique entre la fibre et la matrice. Ceux-ci sont couramment utilisés.

Les agents de couplage se classent en trois grandes catéglasesrganiques, les

inorganiques et les organiques-inorganiques [6]
IV-2-1-2-1-1- Les agents de couplage organiques —inorganiques

Sont des composés a structure hydrique dont la fonctionnalité orgasigjte r
I'efficacité de couplage. Les silanes et titanates ontegiployés dans les WPC. En
particulier, les silanes ; qui sont généralement dévolus aux cdasgposnforcés avec des
fibores de verre, agissent comme un agent dispersif maiscteyplage permet aussi

d’améliorer la stabilité thermique ou dimensionnelle de certains composit€d2YP
IV-2-1-2-2- Traitement Alcalin

C'est I'un des traitements chimiques les plus employés augsfibaturelles

destinées pour le renforcement des plastiques [9].

L'addition de I'nydroxyde de sodium (NaOH) a la fibre naturelle favorise Btonsdu

groupe d'hydroxyle selon la formule suivante :

FIBRE — OH + NaOH - FIBRE —0 — Na*™ + H,0

Figure 14: Réaction du traitement alcalin [25]
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Cette partie est consacré aux moyens expérimentaux upisgda réalisation de ce
travail et présentera les différents matériaux qui ont sehiélaboration du composite, a
savoir, la charge (farine de grignon d’olive), la matrice sééi (PVC), ainsi que les
caractéristiques de chacune d'elles ; le procédé utilisélpquréparation des composites et

les différentes techniques de caractérisations de ces derniers.

V- 1-Matériaux utilisés
V-1-1- Résine de PVC

La matrice du polychlorure de vinyle utilisé au cours de céttdecest de type SE-
1200issu de la polymérisation en suspension fourni par la société CAdREIlmasse
volumique0,509 -0,520 g/cm3 et de valeur K-wert 71, une densité de 0,481-0,561 gfam et
viscositéde 0,99-1,030.
V-1-2- Plastifiant

Un plastifiant est un solvant lourd, qui transforme un matériau emti@ht rigide
enmatériau souple et flexible. Nous avons utilisé un plastifiant gjuioarni par la société
CABEL. Il s’agit du dioctylephtalate (DOP) du formule bru@e,Hss0, (figure 15) avec

uneteneur 45 pour cent de résine (pcr), et de masse molaire 390,6 g/mol.
CHs

Figure 15 : Formule chimique du DOP [24].

V-1- 3- Stabilisants thermiques

Les stabilisants thermiques sont destinés a prévenir l¢s efffastes de la chaleur, de
la lumiére et de I'oxygene, sur la macromolécule. Nous avons utilisé un stabilisamé
Calcium/zinc (Ca/Zn) avec 6pcr, il été sous forme d’'une poudre blanche.
V-1- 4- Lubrifiant

Les lubrifiants sont généralement de cires organiques d’alcools gras, s'gEde
d’esterset de sels métalliques. Le lubrifiant utilisé est I'acigrisjue avec 0,75pcr, sous

forme d’'unepoudre blanche
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0
CH;—(CH,),6—C—OH

Figure 16: Formule chimique de I'acide stéarique.

V- 2-Mise en ceuvre des matériaux
V- 2-1-Préparation de la farine du grignon d’olives
V- 2-1-1-Récolte du grignon d'olives
Nous avons utilisés trois différents grignons d’olives de troisonégiifférentesrécoltés en
mois de Février 2018:
» AGHRIBS situé a 40 km au nord-est de TIZI OUZOU, a 20 km au sud-ouest
d'AZEFFOUN et a 13 km au nord-ouest d'AZAZGA, a une altitude de 584 m;

Figure 17:Situation géographique de la région des AGHRIBS.. (Google earth )

> FREHA située a 31 km a l'est de TIZI OUZOU, a 7 km a l'ouest d'AZAZGA et a
32 km au sud-ouest d'AZEFFOUN, a une altitude de 194m ;

Figure 18 Situation géographique de la région de FREHA.(Google earth )
» TIZI GHENIFF situe au sud-ouest de la wilaya de TIZI OWEZQraversé de l'est a
I'ouest par la dépression de Draa El Mizan et elle estdiohi nord par la commune

M’kira, du sud-est par la commune de Draa El Mizan, & une altitude de 363 m.

E
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Figure 19:Situation géographique de la région de TIZI GHENIFF.(Google earth )

Figure 20: Grignon d'olive.
(Originale, 2018)

A fin d’obtenir de la farine a base du grignon d'olive, nous avons suférelites étapes a
savoir : le lavage, séchage, broyageet tamisage.

V- 2-1-2- Lavage
Le lavage du grignon d'olive a été réalisé avec de I'eau frdideaa chaude a
différentes reprises pour le séparer de la margine.

Figure 21:Lavage du grignon d’olive.
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(Originale, 2018)

Les différentes températures utilisées au cours de ce lavaipessumeées dans le tableau

suivant :

Tableau V: Différentes températures du lavage

Températures de I'eau Durées du lavage
66°C 14 min
63°C 12 min
64° C 08 min
66°C 07 min
60°C 05 min
31°C 06 min
16°C 04 min
12°C 03 min

V- 2-1-3-Séchage
Apres avoir bien lavé les différents sortes de grignons, il Riés® a 'air libre pendant sept

jours a une température de 16.9 °C afin réduire le taux d’humidité (séchage).

e+ &

Figure 22:Séchage du grignon d’olive.
(Originale, 2018)

V- 2-1-4-Broyage

E
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bY

Afin d’obtenir de la farine a partir du GO nous l'avons broyé aseax types d’outils

différents a savoir le moulin traditionnel et un moulin a café de marque SEB.

Figure 23:Moulin traditionnel. Figure 24:Moulin a café (SEB)
(Originale, 2018)
V- 2-1-5-Tamisage

Apres avoir broyé la charge, nous avons passé au tamisage sjueffeetué au niveau du
laboratoire de géologiedu département de géologie TAMDA. Léstgm a été fait a I'aide
d’'une tamiseuse A.S200 de marque Retsch a différents diametresn(SZEuM, 125um,
60um, 40um) pour obtenir de la farine a un diametre inferieur ou égale 125um.

Figure 25:Tamisage de la farine du GO

(Originale, 2018)
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V- 3-Elaboration du composite PVC/grignon d’olive

Cette partie expérimentale a été réalisée au niveau deepese situé a Alger, qui est
I'entreprise CABEL ou nous avons fabriqué des plaques ainsi que largirépades
éprouvettes.

Le tableau suivant présente les quantités des produits afin de réaliseariganél

Tableau VI: Les différentes quantités des produits utilisés

Produits Quantités (pcr)
Résine de PVC 150
Plastifiant DOP 45

Stabilisant Ca/Zn 6
Charge végétale GO 45
Lubrifiant 0.75

pcr : partie par résine

V- 3-1-Obtention des plaques
Apres avoir mélangé lapoudre de PVC et la farine du GO, nous ajmuté &s autres

additifs (plastifiant, lubrifiant et stabilisant). Ce mélange est @ppmilange a sec

Figure 26: Mélange a sec
(Originale, 2018)

Le mélange a sec a été introduit dans un mélangeur a cylindreardae Le SCUYER de
type A 80 a une vitesse de rotation de 29 tour/minutes et a une atumneée 136 °C. Le

malaxage était maintenu pendant 5 minutes.
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Figure 27: Le mélangeur a deux cylindres de SCUYER de type A 80
(Originale, 2018)

Chaque formulation est ensuite soumise a un moulage par compresgianchsous une
pression de 300KN et a une température de 170°C, a l'aide d'une plesswrque
FONTJINE de model TP400. Ensuite les plaques obtenues d’'une épaisseumrdesont
refroidies a température ambiante.

- S |
Figure 28: (a)- Presse de marque FUNDJINE DE MODEL TP 400, (b)- L'obtention de la
plague (Originale, 2018)

V- 3-2-Préparation des éprouvettes de types H
A l'aide d’un appareil mécanique (emporte piéce), nous avons découpl@dess obtenues
en éprouvette de type H. Pour chaque échantillon nous avons réalisgibeéps, dont les
caractéristiques sont les suivantes :

» longueur totale : 75 + 2mm ;

» longueur partie calibrée : 25 + 0,5mm ;
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» largeur aux extrémités : 12.5 + 1mm ;

» largeur partie étroite : 4 + 0,1 mm.

—

Figure 29:(a)}Model des éprouvettes de type H, (b)-les caractérisations d’éprouvettes
obtenus.
(Originale, 2018)

V-4- La caractérisation

V-4-1- Caractérisation des différentes farines de GO

V-4-1-1-Détermination du taux d’absorption d’eau de la farine du grignon ¢live

Le taux d’absorption d'eau est la quantité d'eau maximale que g@bsbrber un
échantillonpréalablementétuvé pour qu’il puisse perdre son eau libres Bpnéersion
compléte dans de l'eau distillée [24].L’expérience est @alisu niveau de laboratoire de
chimie du socle SNV de I'Université de Mouloud Mammeri (Tamda).

Pour la détermination de taux d’absorption nous avons suivi la procédure suivante :
1- nous avons pesé au préalable des creusets vides ;
2- ensuite nous avons pesé les creusets en ajoutantsg de la farine de GO ;
3- puis étuve les différents échantillons pendant 24 a une température de 105°C ;
4- les échantillons ont été sortie de I'étuve et laisser refrpelidant une heure dans un
dessiccateur pour étre ensuite repesé ;
5- les échantillons ont été immergés dans 100ml d’eau distillé pendant 24 h ;

6- apres 24h, a l'aide du papier filtre nous avant filtré les échantillons puis ensdite pe
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Pour le calcul de la teneur en eau, nous avons utilisé la formule suivante :

— Mf-MO0
Ab% = 0 X 100

Avec :
> Ab% : Pourcentage d’absorption ;

> M;: la masse aprés immersion ;

> My la masse avant immersion.

Figure 30:Pesé de I'échantillon Figure 3Etuve

Figure 32:Echantillons dans I'étuveigure 33:Filtrage de la farine de Go
(Originale, 2018)
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V-4-1-2-Détermination du taux de cendre de la farine du GO
C’est le pourcentage de résidus restant aprés combustion sectigndn g’olives a

une température allant de 500 a 550°C [24].
L’expérience de la détermination du taux de cendre est réalisé&/eau du laboratoire de
chimie de I'environnement du départementchimie-physiquea [I'Univeid#éMouloud
Mammeri (Tizi-Ouzou).
Pour déterminer ce taux différentes étapes ont été suivies :

1

en premier lieu, nous avons pris 3 creusets, puis a laide d'une balance
analytique,nous avons pesé leurs masses vides ;
2- ensuite, nous avons introduit 2g de notre broyat de farine dans letoseus®sis
avons pesé le creuset remplie ;
3- aprés, nous avons mis le creuset remplie dans un four a moufletammérature
allons jusqu’a 550°C pendant 3heures et 30minutes ;
4- au bout du temps écoulé, nous avons retiré les creusets du four, nous lesiigvons
dans un dessiccateur remplie de silicagel, pendant quelques minutes pour se refroidir ;
5- une fois les échantillons refroidis, nous avons pesé une derniete éoeuset, pour

obtenir le taux de cendre (matiere minérale), en pourcentage.

Figure 34:Balance analytique Figure 35:Four & moufle
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Figure 36:Dessiccateur

(Originale, 2018)

Le calcul de la teneur en cendre est donné par la formule suivante :

ml—m2
w=—x100
mO0

» W : teneur en cendre en gramme ;

» my : poids de creuset avec les cendres en gramme ;
» my: poids de creuset vide en gramme ;

» mg: prise d’essais de 2g.

V-4-1-3-Déterminationdu taux de polyphénol de la farine du GQpar Spectroscopie a
uv

Les polyphénols sont une catégorie de molécules organiques largepoadties dans le
regnevégétale. Les polyphénols jouent un rbéleantioxydant. IL existegnamdes classes : les
acides phénols, les flavonoides et les tanins.

V- 4-1-3-1-Matériels et réactifs utilisés au laboratoire

Dans cette partie nous avons utilisé essentiellement un spectroptret®r visible de type
thermo spectronic, du méthanol 80% (80 ml du méthanol + 20% d’eau d)stibactif de
FollinCiacalteur dilué 10 fois (2.5 ml du FC + 25ml d’eau disti#f&?0 fois ( 2.5 ml du FC +
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50 ml d’eau distillé ), solution de BaO; (carbonate de soude) a concentration de 74g /I
(dilution de 10 g de N&€Os;+ 50 ml d’eau distillé) , solution d’acide gallique (5g dissout dans
100 ml d’eau distillé)...etc.

V- 4-1-3-2-Mode opératoire

V- 4-1-3-2-1-Extraction des polyphénols

Pour réussir I'extraction, nous avons préparé 3 pesés de 50 mgalméadu GO a l'aide
d’'une balance de précision a 0,0001. Puis nous avons ajouté 20 ml du méthangb@uB0%
chaque pesée. Ces dernieres sont mises sous agitation pendant Ztirépeisrécupéré le

filtrat ou bien la solution a dosé.

Figure 37: Agitateurs.

(Originale, 2018)

V-4-1-3-2-2- Dosage des polyphénols

Le dosage des polyphénols a été effectué a l'aide d'un spectropinetarnd/ visible a une
longueur d’onde de 760nm, au niveau de laboratoire chimie de départemeidlatpeB
‘SNV’ a TAMDA.

Pour s'assurer que les résultats sont fiables, le dosage des €smpip@soliques a été réalisé
en trois essais pour chaque concentration de folin 1/10 et 1/20, p#elacus avons calculé

la moyenne des densités optiques mesurées.
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Figure 38: Spectrophotometre aUuVv.
(Originale, 2018)
Les polyphénols sont dosés par la spectrophotométrie UV visible lisanttle réactif Folin-
Ciocalteu :
1. nous avons mélangé 0.5ml de la solution a dosé ou du filtrat avec 2.5ml de réactifF.C.
2. aprés 1 mn de contact du Folin avec le filtrat, on ajoute 2m| d®rmae desoude
(N&COs) a concentration 74g/L, puis on met chague mélange dans un tube a essai
3. nous avons met les tubes a essai dans le bain Marie a tampdrat50C° pendant
5mn.
nous avons mesuré ensuite I'absorbance de chaque échantillona 760nm.

Figure 39:Bain marré-igure 40:Tube a essai aprées le bain Marie.
(Originale, 2018)
Le pourcentage en polyphénols (équivalents en acide galliqueplest selon

I'équation :

(CxV) ) X 100

% phénolstotaux = (m

Avec :

E
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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).50mg

V- 4-1-4-Analyse morphologique par le microscope optique

La microscopie optigue est une technique de microscopie capable deg@udmkiimages de
la surface d’'un échantillon. Nos photomicrographies ont été obtenues au chivizdooratoire
de chimie situé a I'Université Mouloud Mammeri (Hasnaoua) a&@uwou ou nous avons
effectué une observation sur un échantillon de la farine du Go par twsogipe optique de
marque OPTIKA.

V- 4-1-5-Analyse spectrale par IRTF

La spectroscopie IRTF est 'une des méthodes les plus effigaeesl’identification des
molécules organigues et inorganiques a partir de leurs prapvidté@tionnelles. En effet le
rayonnement IR excite des modes de vibrations (déformation, élmmgapécifiques de
liaisons chimiques [6, 10, 41].

Dans cette étude, les spectres IR des différents échantillinété enregistrés en mode
absorbance, a l'aide d'un spectrophotométre a transformées de eurmarque Perkin
Elmer. Cet appareil est piloté par un ordinateur.

Figure 41 :Spectrophotometre a transformées de Fourier de marque Perkin Elmer.
(Originale, 2018)
Pour appliquer cette technique dans le cas de nos échantillongécesskaire, au préalable,

de mélanger une petite quantité de la farine GO finemeaygéravec le bromure de

o

potassium (KBr). Les échantillons a analyser sont préparés sous formeilths past
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V- 4-1-6- Taux de cellulose

Cettepartie est réalisée au de I'entreprise publique économigdAB Q@utrition située a
I'adresse suivante 04 de Chemin IdirKanoun, Gue de Constantine.

Pour obtenir le taux de la cellulose ils ont suivi les étapes suivantes :

* Prendre 0,5 g (Pe) de I'échantillon dans un erlen a col rodé de 258joltdr 50ml
de HSQy, chauffer pendant 30 minutes ;

* Verser le dans des tubes de centrifugation et centrifuger peddaninutes,juter le
surnageant et rincer l'ester ;

* Mettre quelques gouttes d’indicateur colorer et neutraliser Wea€iH, recentrifuger
pendant 30 min et juter les surnageant et récupérer le culot ;

« Avec 50 ml de NaOH et procéder a l'attaque basique on chauffant Ne@¢
pendant 30 minutes ;

» Récupérer le liquide centrifugé pendant 30 minutes, juter le surnageeet,l’erlen
et remettre dans le tube quelques gouttes d’indicateur colon@ugtalisé avec
I'acide ;

» Recentrifuger pendant 30 minutes et récupérer le culot dans des creusets ;

* En porcelaine sécher toute une nuit a 50°C et peger (P

* Mettre au four a 550°C pendant 3h et pesegr. (P

Le taux de la cellulose est calculé comme suite :

P2 — P1
%C =TX 100

V- 4-2-Cratérisation des formulations du composite PVC/grignon d’olives

Afin d’étudier nos composites, nous avons recourt au test d’absorption d’eaougui
renseigne sur le comportement et la durabilité de nos diffé@msifations dans des milieux
humides, les tests mécaniques qui donne une appréciation sur la dpiadée matériau et
enfin I'analyse morphologique par le microscope optique qui est une analyse igaalitat
V- 4-2-1-Détermination du taux d’absorption du composite

C’est la quantité d’eau maximale que peut absorber un édbar8dmm x 50mm x
2mm apres une immersion compléete dans de I'eau distillée [24,27].

Pour connaitre le taux d’absorption, nous avons suivi le protocole suivant :
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1. nous avons préparé trois échantillons pour chaque formulation de dimensions
50mm x 50mm x 2mm ;

2. nous avons pesé chaque échantillon ;

3. nous avons immergés chacun totalement dans de I'eau distilléepérature
ambiante pendant 24h ;

4. aprés les 24h, les échantillons ont été bien essuyés a |'ajpipin absorbant

puis repeser pour déterminer enfin leur taux de d’absorption ;

Figure 42: a-Echantillons des plagues réalisée&bhantillon immergé dans I'eau distillée
(Originale, 2018)

Figure 43: Séchage des échontillons avec le papier absorbant.
(Originale, 2018)

Le calcul de taux d’absorption est donné parla formule suivante :
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Avec :
» My étant la masse avant immersion ;
» Mjs: masse aprés immersion.

V- 4-2-2-Essais mécaniques

Les tests mécaniques ont été réalisés sur une machine dedsaction, de marque
ZWICK de type BTC-FR 2.5TN.D09. L’essai est réalisé selon lmeoNFC 32-200 a une
température de 19.3°C et a une vitesse de 50 mm/mn sur les éprouvettes préparées.

Figure44: Machine d’essai de traction de marque ZWICK de type BTC-FR 2.5TN.D09.
(Originale, 2018)

Les propriétés que nous avons étudié est la rigide via le modudoudeg, la
résistance via la résistance a la traction et I'allongeérada rupture, que nous allons définie
dans ce qui suit:

» 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

» Contrainte a la rupture: C’est la charge de traction supportée par I'éprouvette a
I'instant de sa rupture par unité de surface ;
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» Allongement a la rupture: C’est 'augmentation de la distance entre les reperes sur la
partie calibrée de I'éprouvette produite par une charge déotramti moment de la
rupture de I'éprouvette.
V- 4-2-3-Analyse morphologique par microscope optique

Nos photomicrographies ont été obtenues a partir des facies de quatre
échantillonsd’éprouvettes. Aprés fragilisation a l'aide de Iatiguide, chez un vétérinaire
situé a SOUK EL HED TIMIZERT. Par le test du microscopeguaiau niveau du méme
laboratoire d’électrochimie et corrosion situé a Hasnaoua quelgpdibre, et en utilisant le
méme appareil décrit auparavant. Concernant le temps de I'immersion pour giragwetée

voir le tableau ci-dessous.

Figure 45: a- Bouteille de I'azote liquide, b- Eprouvettes immergées dans de |'aqaitieli
(Originale, 2018)

Tableau VII : Temps d’immersion dans I'azote liquide de différentes éprouvettes :

Différentes éprouvettes Temps d'immersion (minutes)
AGHRIBS 15
FREHA 5
TIZl GHENIF 5

s
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PVC vierge

25

Figure 46: Rupture d’éprouvettes apres immersion dans de I'azote liquide.

(Originale, 2018)

Figure 47: Microscope optique.
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(Originale, 2018)




Chapitre VI : Discussion des résats

VI-1- Caractéristiques de la fibre
VI-1-1-Détermination du taux d’absorption

Les résultats obtenus apres 24h d'immersion deséohantillons dans de I'eau distillée ai

que le tawd’absorption sont prentées sur la figure N° 48.

Taux d'absorption de la farine de
grignon d'olive (%)

98 -+
97 -+
96 -

W Taux d'absorption de la
farine de grignon d'olive
95 Taux d'absorption %

94 A
93 T T 1
AGHRIBS FREHA TIZI GHENIF

Figure 48 : Histogramme du taux d’absorption de la farine

Nous remarquongue le taux d’absorption est élevé dans la fariTIZlI GENIFF avec
un taux de 98,99%suivi de FREHA avec 97,74%, puifGHRIB avec 95,34%.
L'absorption est duea la naturehydrophile de la fibre comme toutes charg

lignocellulosiques [24].

D’aprés Ahmed mozaffari et [38] la fibre du grignon d’olive a une quantité imgartes

du lignocellulose qui contribue a cette orption.
VI-1-2-Détermination du taux de cendrt

Lesrésultats obtenus du taux de cendres des trois typéarines de grignons d’oliv
sont données sur la figulg 49 :
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Taux de cendres en (%)

6 -

5 -

4 -

3 - M Taux de cendres en %
Taux de cendres

2 -

1 | -

0 T T 1

AGHRIBS FREHA TIZI GHENIF

Figure49: Histogramme des taux de cendres.

Apres l'inanération de la farir de GO, nous avonsonstaté que la matiére organiqu

totalement disparue et il en reste que la matiénénale.

D’aprés ces résultats, nous remarql que le taux de cendre est élevé dans la poud
FREHA avec umpourcentage de 5,05%, suivAGHRIBS awec 3,44% puiTIZI GHENIFF
1,24%.

La farine de FREHAa un taux de cendre élevé par rapport aux autresleacontient plus d

minéraux.

Il faut savoir que la teneur en cendre varie carsiblement selon I'espéce et dépend ¢
nature et la compd®n des sols sur les quels les plantes poussengffet ces derniert
prennent du sol les éléments qui leurs sont néicesga4]

Selon SAAD Houda[3]9 des exemples de la teneur en cendres de quedgpese : I'alfa de
Kasserine (3,6%), boiggsineu; et feuillus (1%), les folioles de palm6,5%), le bois du
palmier (4,6%) La nature et la composition chimique du sol paent étre a I'origine d

cette différence en teneur.
VI-1-3- Détermination du taux des polyphénols

Les composés phénoliques jouent un réle importans de métabolisme de la plante

aussi peuvent réagir dans les interactions deggsavec leur environnement biologicet
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physique. Toutes les catégories de composés phénoliques isgpliquées das les

mécanismes de résistance][33

Le résultat de calcul du taux des polyphéisont porté sur la figure N° 51

1,8 -
1,6
1,4
1,2

M taux des polyphénols 10
fois

0.8 7 m taux des polyphénols 20
0,6 - fois

0,4 A

0,2 A

0 T T f
AGHRIBS FREHA TIZI GHENIF

Figure51 :Histogramme des taux de plyphénols totaux des diités région

D’apres les résultats obtenus nous remarquonsegtaux des polyphénols est élevé dar

solution dosé a 1/10.

Nous avons constaté que le taux des polyphedéfére dune région a une autre, AGHRIE
contient un taux de polyphénols tres importantrapport aux autres régio

Selon harris et al [35les composés phényliques peuvent étre influeraxélgs facteur
climatique et environnementaux corr: les précipitations, la lumiere, la topographi@

saison et le type de sol.

D’autres facteurs peuwe influencer la teneur en polyphénols et expliglesr variations
observés au sein de I'espéce végétale ét: les méthodes d’extraction employées, la ne

chimique des produits a extraire, [36].

Macheix et al [3F ont rapporté que le patrimoirgénétique joue un rdle important dans
variation de la teneur en composés phénoliquesquiefait que la concentration d
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polyphénols est trés variable de I'état de la maturité dpdtes de I'organe de provenance,
d’'une espece a une autre, et d'une variété a une autre.

VI-1-4-Analyse morphologique par le microscope optique

Comme il est important de connaitre la morphologie de la falingrignon d’olives ayant
servis de charge dans la matrice PVC, nous avons utilisé I'ifegug microscope optique.

La farine de grignon présente une distribution de taille variable et uneestrtaeuse.

Echantillon N°01 : AGHRIBS

Fibre x200 Fibre x1000

Echantillon N° 02 : FREHA

Fibre x200 fibre x1000
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Echantillon N°03 : T1ZI| GHENIF

Fibre x200 Fibre x 1000

Figure 52: Micrographies des différentes poudresdu GO.

VI-1-5- Analyse spectrale par IRTF

Lesrésultats de I'analyse spectrale par I'IRTF sont présentéssoge:

3



Chapitre VI :

i 2077,426m-1; 45,25%T

1383 320m-1: 43 34%T
1046 51cm1; 41 87%T
508.510m-1: 40.09%T
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3438 67cm-1; 11.70%T
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Figure 53 : Spectre IRTF de la farine du GO d’AGHRI.
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Figure 54: Spectre IRTF de la farine du GO de FREI
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Figure 55: Spectre IRTFde la farine du GO de TIZlI GHENIF
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L’'analyse par IRTF obtenu montre la présence de différentes baledesbration [45].
Chaque bande d’absorption qui apparait sur le spectre correspond a umen fooct
groupement chimique [41, 44].

Les différentes bandes caractéristiques des constituants deargessont résumeés dans le
tableau N°XII.

Tableau Xll : Les bandes d’absorption enregistrées pour la fibre de GO par IRTF.

Nombre d’onde cm’

Type de
AGHRIBS FREHA TIZI GHENIFF Vibrations
Vibration d’élongation de
3438 3436 3461 groupements hydroxyles —OH

Vibration d’élongation symétrique

2077 2089 2123 des liaisons C-H du groupe CH2
Vibration des groupements
1635 1635 1637 carbonyles C=0

Vibration de déformation symétrique
1383 1383 1383 des liaisons C-H

Vibration de déformation des liaisons
1046 1046 1043 C-O-C de Ila cellulose et de

I'hnémicellulose

Vibration de déformation des
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608 604 607 hydroxyles O-H des polysaccharid|es

Des spectres obtenus, les bandes qui s'étendent aux alentours de 34388@B&m®" sont
attribuées aux vibrations d’élongation des groupements hydroxyléH @€s celluloses et
hémicelluloses [41,44]. Les bandes d'intensité moyenne centrée207@snt et 2089 crit,
et 2123 crit traduisent les vibrations d’élongation symétrique et asymétrique dembaC-H

du groupe —Chkldes segments de la cellulose et de la lignine [41,44].

Les spectres révélent aussi des bandes d'absorption & 183®uomles grignon de FREHA
et ’AGHRIB , et & 1637 cth pour celui de TIZI GHENIFF associées aux vibrations
d'élongation des groupements carbonyles C=0 présent dans leglhdases et les lignines
[44].

Les bandes d'absorption observées & 138%cmr les trois régions sont essentiellement dues
aux vibrations de déformation des groupements -CH2 et -CH3, contenus dans les stlecture

la lignine et I'némicellulose [41,44].

Nous remarquons aussi une bade d’absorption & 9b8amles trois spectres, cette derniére

est caractéristique de la vibration de flexion de la liaison —CH aromatiquep(&iny$39].

Enfin, des pics d’absorption observés & 608 pour la région d’AGHRIBS, 604 chpour
la région de FREHA et & 607 Enpour la région de TIZI GHENIFF, ces derniers sont liés &
la déformation du groupement (-OH) [41].

VI-1-5- Taux de cellulose

Les résultats d’'analyses des taux de la cellulose des défrégiens sont donnés dans

I’histogramme suivant :
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resultat de la cellulose de
I'echantillon %

40 -

30 +

M resultat de l'echantillon %
10 -

AGHRIBS FREHA TIZI
GHENIFF

Figure 56 : Histogramme des taux de la cellulose.
D’aprés nous résultatous constatons que le taux de la cellulose diffares les trois régior

Nous remarquons un tagkeve de la cellulose au niveau de la farine de GO deH/&RBvec
37,55% suivi ’AGHRIBSavec un taux de 35,96% et T1ZI GHENIFF avec 29

Selon Godin B. et alles teneurs en cellulose, en hémicelluloses agamé des biomass:

lignocellulosiques sont variables tant entre espcéau sein d'une méme esp [47],
VI-2- Caractéristigues du composite
VI-2-1- Détermination du taux d’absorption

Les résultats apres immersion de 24h des diffésdotenulationssontmontré: sur la figure
N° 57 :

s
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taux d'absorption des plaques %
1
0,8 -
0,6 -
0,4 - M taux d'absorption %
0,2 -
Ay
O T T T 1
AGHRIBS ~ FREHA TizI PVC
GHENIF vierge

Figure 57 : Histogramme du taux d’absorption des plau.

D’aprés nos résultats nous avons obs que le composite a un taux d’absorption |

important que le PVC vierg®,03%), et cela est diu caractére hydrophile de la fibre et

présence des porositédZl GHENIFF a un taux d’absorption pleveé avec 0,98%, suivi
d’AGHRIBS 0,63%, puis-REHA avec 0,5%.

D’apres [40, les fibres cellulosiques sont fortement richaesgeoupements hydroxyles, ¢

derniers forment avec les molécules d’eau desligifiydrogene:

VI-2-2-Essais mécaniques

VI-2-2-1- Allongement et contrainte a la rupture

Les résultatsle I'allongement et de contrainte a la rupture slmmnés sur les figurdN® 58 :

)
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allongement a la rupture MPa

180 -
160 A
140 A
120 A
100 A
Zg i m alongement a la rupture %
40 A
20 A
PVC

AGHRIBS FREHA TIZI
GHENIFF vierge

Figure58 :Histogramme de I'allongement a la rupture des diffées formulatior.

contrainte a la rupture MPa

30 1

25 A

20 A

15 A

M contrainte a la rupture %
10 A

O T T T |

AGHRIBS FREHA TIZI PVC
GHENIF  vierge

Figure 59: Histogramme de contrainte a la rupture des diff@gformulation:.

D’apres les résultats obteninous remarquons que I'allongement et la contrairte rupture
des différentes formulations sont inferieur au PX€rge, et cela est du a la présence ¢

charge végétale dans nos compc

Dans le test de l'allongement a la rupture FREHAnaallongement importarqui est de
140,12 MPa, suivi ®GHRIBS a 123,21 MPa, puis TIZI GHENIRvec 122,92 MP
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Et pour le test de la contrainte a la rupture le PVC vienggeacontrainte de 25,13 MPa suivi
de AGHRIBS avec 16,84 MPa, puis FREHA 16,47MPa et en dernier GHENIFF avec
16 ,36 MPa.

En effet d’apres certains auteweda s'explique principalement par la mauvaise dispersion de

la farine d'olive et par une interaction interfaciale médiocre entrase et la matrice [11].

Il existe une difference dans les différentes formulatiort®let est due a la dispersion de la
fibre dans le composite, et a la différence des taux des tcams majoritaires des charges

(cellulose, lignine et hémicellulose).
VI-2-2-2- Module de Young

L’histogramme suivant illustre le module de Young qui indique la rigidité de&riaat :

Module Young Mpa

300

250

200 -

150 -

100 - B Module Young Mpa
50 -

0 - T T T
AGHRIBS FREHA TIZI PVC vierge
GHENIF

Figure60 Histogramme du module de Young .

D’aprés les résultats obtenus on remarque que le module de Youmgédgohd’ AGHRIBS
(245,62 MPa) et celle de FREHA (195,68 MPa) est supérieur au moduleutg du PVC
vierge (176,32 MPa), contrairement a la région de TIZI GHENIFA,29 MPa) qui a un
module inferieur. Des résultats similaires ont été rapportéBjmleli et al[42] et sapuana et
al [43], ces auteurs ont attribué ce comportement a la phase dgi la farine du GO

dispersée qui confére une grande rigidité a la matrice polymere

Avec l'ajout de farine d'olive, le module de Young a été Iégéremegmenté en raison de la

rigidité élevée de la farine d'olive elle-méme [11].
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VI-2-3-Analyse morphologique par microscope optique

Les figures qui suivent présentes les images par le microscope optique cieR)&C:t les
différentes formulations du composites PVC/farine du grignon respectivement.

x500 x1000

Figure 61: Micrographies du facies du PVC vierge.

x500 x1000

Figure 62: Micrographies du faciés du composite avec charge d’AGHRIBS.
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x500x1000
Figure 63: Micrographies du faciés du composite avec charge de FREHA .

x500 x1000

Figure 64:Micrographies du faciés du composite avec charge de TIZI GHENIFF.

Sur les images précédentes, nous remarquons que le PVC viergenefsarface lisse, alors
gue tous les autres composites présentes des défauts d'intedimsesgue la formation
d'agrégats. Ceci est en parfait accord avec la littérddBg et les résultats des testes
mécaniques. En effet, la mauvaise adhésion interraciale, la nmaudig{gersion sont a
I'origine de défauts et un mauvais transfert de contraintedesstests mécaniques, ce qui se
traduit par I'apparition de vide entre la matrice et la chams gue des déchaussements.
Pour ce qui est des agglomérats, qui jouent aussi un rble négatlessyropriétés
mécaniques, leur formation est due au fait que les interactiorsggrntipes hydroxyles a la
surfaces des fibres, conduisent a la formation de liaisons dehgypegene, ainsi a la
formation de ces agglomérats [24].
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Conclusion générale

L’objectif principal de ce travail visait principalement a vaerila poudre du grignon
d'olive en la combinant au PVC, afin de valoriser ce déchet eorraile sa grande
disponibilité en Kabylie.

A cet effet, nous avons procédé a I'élaboration d’un composite condlitné matrice de

polychlorure de vinyle (PVC) et la farine de grignon d’olive (granulomégtgm).

Au cours de cette étude, le PVC a été chargé par différgmgs te grignons d’olive issu de
la région d’AGHRIBS, FREHA et T1ZI GHENIFF.

L’analyse des résultats expérimentaux nous conduisons donc a affirmer que :

» Le composite qui contient le GO de TI1ZI GHENIFF absorbe plus d’eau que les autr
suivi de AGHRIBS puis FREHA tel que le montre les résultats d’absorption 0,98%,
0,63%, 0,57%, respectivement ;

» L’essai de traction est utilisé pour déterminer la résistance desauataria rupture
cette résistance a la traction est inversement liée a la natureéhiamdtes résultats
montrent que le composite chargé du GO d’AGHRIBS est plus rigide et présente une
bonne adhésion par rapport aux autres ;

» les résultats MO montre que la formulation chargé de la farine de GO d’A&ASHRI

offre une meilleure dispersion

Concernant les perspectives a ce travail, on pourra suggérer :
» il convient de tester d'autres types de fibres naturelles avec le Palyehdervinyle ;
» il est possible d'utiliser d’autres polymeres au lieu du PVC ;
» il convient aussi de procéder a d’autre tests et analyses comme le MER, die fa

lignine et le taux de I'hémicellulose.
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Annexes

Tableau VIl : Résultats du taux d’absorption de la farine du grignon d’olive

Masse avant

Masse aprés

Taux d’absorption

immersion (M) immersion (My) en (%)
en gramme gramme
AGHRIBS 5,37 10,49 95,34 %
FREHA 5,33 10,54 97,74 %
TIZI GHENIF 5,54 11,024 98,99 %

Tableau IX : Résultats du taux de cendre da la farine de GO.

AGHRIBS FREHA TIZI GHENIF

Creusets vide 17,1018 13,1819 17,1940
()

Creusets avec 19,1018 15,1819 19,1940
échantillons
Creusets avec 17,1706 13,2830 17,2188
cendres (m)
Teneur en 3,44% 5,05% 1,24%
cendres(Q)

Tableau X : Résultats de I'absorbance a partir de la lecture sur spectrometre.

C (al)

0.06 0.12

0.20

0.28

Absorbance

0.001

0.003

0.006

0.009

Sur la figure N° 50, nous avons porté les résultats liés a I'étalonnage pardaitigiee.
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T 0,07 -
c
z
< 006 - y = 0,205x
R2=0,990
0,05 -+
0,04 -+
0,03 - Sériel
——Linéaire (Sériel)
0,02 -+
0,01 -+
0 Concentration (g/1)
0 0,1 0,2 0,3

Figure 50 : Courbe d’étalonnage d acide gallique

D’apreés la figure nous avons obtenu I'équation suivante :

Y=0.205x
R2=0.990
Tableau Xl : Résultats du taux des polyphénols.
10 fois (%) 20 fois (%)
AGHRIBS 1,61 0,99
FREHA 1,42 0,93
TIZI GHENIF 0,82 0,72
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Lesrésultats de I'analyse spectrale par I'IRTF sogspntés -dessou :

Le spectre IRTF de la farine du GO d’Aght.

2077.420m-1; 45.25%T

1538,57em-1; 28,7757

1383.920m-1; 43,94%T

1046, 61em1; 41,87%T
508.61em-1; 40,09%T

3438 67cm-1; 11, 70%T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 400
cm-1
Nom Description
Administrator 244 Echantillon 244 Par Administrstor Date mar.
2 —— Administrator 2441 Echantillon 244 Par Administrator Date mar..

Le spectre IRTF de la farine du G(e Freha.

2089 350m-1; 39,58%T

2924 73em-1; 31,10%T

1635.68cm-1121.68%T

1255 43cme17 35.04%T
604,250m-1; 32,12%T

1045, T4om1; 28 67%T

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 400
em-1
Nom Description
Administrator 243 Echantillon 243 Par Administrator Date mar...
»—FR Echantillon 243 Par Administrator Date mar...

Le spectre IRTF de la farine du ( de Tizi Gheniff.

2123 35em-1; 21,60%T

2927, 05em-1; 15,04%T

607.520m-1; 12,19%T

1043,20em1; 13,3437

1537,56em-1; 10,49%T

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 400
cm-1

Nom Description

> T6 Echantillon 242 Par Administrator Date mar...
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Tableau XlIl : Résultats des taux de la cellulose

analyses résultat de I'échantillon %
AGHRIBS 35,96
FREHA 37,55
TIZI GHENIFF 29,3

Les résultats du test de traction réalisés au niveau de I'entrepriS&LCA

> Aghribs
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w > 412 |8 % B B i

OUWRIR | ASPECT | MACHINE| ESSAl | Forcel LE Démarrer | Stop Fesult | FINSERIE| Para PV | IMPPYV | QUITTER|

ichage  Aide

CTRL+O W+CTRL+T. F2__ F3 MAJFID FI0 F8 CTRL+P
m i‘ére | M serie Ep £ §={e] FR |Along-Rupt. | Module
ez T L Nr mm | mm | mm | mm? | MPa Yo MPa
::3 - e | 1 2,2 4 30,00 88 1746 125,93 268,41
£ L . 2 |227| 4 [30.01[9.08|16.79| 114.92 |254.98
Xs 3 2,35 4 30,00 94 16.53 131,94 255,51
15 o 4 2.41 4 30.01| 9.64 [16.27 128,92 207.90
T 5 2,28 4 30,01| 9,12 [17.17 114.34 241,32
L Série' Ep L Lo S0 FR |Along-Rupt. | Module
g i n=5[mm | mm | mm | mm? | MPa % MPa
= X |2,302 4 30,01|9.,208(16.84 123.21 245,62
& L
5
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L Série| Ep E LO S0 FR | Along-Rupt.|Module
g - n=5| mm | mm [ mm | mm* | MPa % MPa
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o Eprouvetie #1; Entrées ohligataires
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[ PVC t.ghenif.ZSE - testXpert V10.11 Master (Niveau configuration)
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Tableau XIV : Résultats des taux d’absorption des différentes formulations.

Plaque avant

immersion my

Plaque apres
immersion

ms

Taux
d’absorption
%

AGHRIBS

6,462

6,503

0,63

FREHA

6,401

6,438

0,57

T1ZI GHENIF

6,113

6,173

0,98

PVC vierge

6,339

6,537

0,03
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Tableau XV : Résultats de I'allongement et de contrainte a la rupture des différentes

formulations.

Allongement a la rupture Contrainte a la
rupture
AGHRIBS 123,21 16,84
FREHA 140,12 16,47
TIZI GHENIF 122,92 16,36
PVC vierge 174,84 25,13

Tableau XVI : Résultat du module de Young

Module de Young MPa

AGHRIBS 245,62
FREHA 195,68
T1ZI GHENIF 171,29

PVC vierge 176,32




Résume

L objectif de ce travail consiste & valoriser I'un de ces rejets de Iindustrie oléicole, qui est |¢
grignons d'olive. par I'élaboration et la caractérisation d'un nouveau matériau composite 3
matrice PVC. Dans ce contexte. diflérentes formulations & base d PVC/Grignon d’olive de
trois régions diflérentes (AGHRIBS, FREHA ¢t TI7] GHENIFF) ont été obtenus. Afin de
proceder @ ce travail nous avons commened par les caractéristiques de la furine du GO (laux
d’absorption, taux de cendres. taux de polyphénols. analyse par le migroscope optique. IRTF
¢l le taux de la cellulose). Fnsuite 1'élaboration de nos composites et enfin les caractéristiues
des diff¢rentes formulations obtenues (le test d’absorption, tests de traction et une anal ys& par
fe microscope aptique). Nous avons pu conclure que Iadhésion ot la dispersion de farine
différe d'une formulation & une autre ot que I"ajout de la farine augmente le module de Young

et diminue "allongement et la contrainte a la rupture.

Mots clés : composite, PVC. Grignon d*olive, formulations. module de Young, ['allongement

et la contrainte 4 la rupture.

Abstract

The aim ol this work is to highlight one of these olive industry projects, which are olive-
pomace. in the development and characterization of a PVC matrix composite material:
AGHRIRBS, FREHA and T1Z1 GHENIFF were obtained. In order to facilitate the work, we
also started with the GO flour profile (absorption ratc. ash content. polyphenol content,
optical microscope analysis, FIIR and cellulose content). Then, the development of the
various compositions obtained (the absorption lest. the tensile tests and an optical microscope
analysis). We finished the adhesion and dispersion of the [Tour by a formulation different from

that which was added to the Young's modulus and the elongation and the stress at break.

Key words: composite, PVC, olive cake. formulations. Young's modulus. elongation and

lensile strength,



