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Résumeé :

Ce travail vise a évaluer les performances mecaniques et le vieillissement de
biocomposites dans le sol en vue d'une utilisation potentielle de ces matériaux prometteurs
dans des applications structurales.. L'objectif est d'évaluer les performances rhéologiques
du biocomposite PEbd/PLA/jute.

Les différents composites ont été soumis a des traitements hygrothermiques afin de
reproduire un vieillissement environnemental accéléré. Les variations des propriétés
physiques et mécaniques ont été suivies a I'aide de plusieurs techniques expérimentales :
mesure des masses et des dimensions, essais de traction, analyse mécanique dynamique et
observation en microscopie électronique a balayage. Le biocomposite PEbd/PLA/jute
présente un pouvoir hygroscopique dans le sol relativement important, a l'origine de
variations dimensionnelles non négligeables. Enfin la présence deau entraine la
dégradation de l'adhésion fibre-matrice,la microfissuration et I'nydrolyse de la matrice

biosourceée.
Mots Clés : Biocomposite, fibres végétales, vieillissement accéléré, propriétés rhéologiques

Abstract :

This work aims at evaluating the mechanical performances and the ageing of
biocomposites in soil for a potential use of these promising materials in structural
applications.The objective is to evaluate compared the rheological performances of the
biocomposite PEbd/PLA/jute to other materials manufactured.

The various composites were subjected to hygrothermic treatments in order to
reproduce an accelerated environmental ageing.The variations of the physical properties
and mechanical were followed using several experimental techniques:measure masses and
dimensions, tests of traction, analyzes mechanical dynamics and observation in electronic
scan microscopy. The biocomposite PEbd/PLA/jute presents a relatively significant
hygroscopic capacity, at the origin of considerable dimensional variations..Finally the
presence of soil involves the degradation of the matrix fibre adhesion, the microfissuring
and the hydrolysis of the biosource matrix.

Keywords : Green composite, natural fiber, accelerated ageing, rheological properties
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INTRODUCTION GENERALE

L’utilisation des ressources renouvelables (ressources provenant de la biomasse) dans
les matériaux composites devient de plus en plus fréquente de nos jours. On assiste a une forte
demande des marchés pour des produits plus respectueux de 1’environnement. C’est ainsi que
des recherches sont menées dans plusieurs parties du monde. Des fonds colossaux sont
débloqués dans ce sens pour satisfaire la demande. Des matériaux aux appellations diverses
(bio composite, biodégradable, biocompatible, etc.) ont ainsi vu le jour. L’importance
économique des matériaux composites est maintenant notoire et les prévisions laissent a
penser que celle-ci sera en augmentation constante dans les années qui viennent. Une grande
diversité d’application est concernée, depuis les produits composites dits « a grande diffusion
» jusqu’aux composants aérospatiaux a hautes performances mécaniques et
thermomeécaniques [1].

Les problémes liés a I’environnement par la consommation importante des
thermoplastiques courant, tel que le polyéthyléne dans divers secteurs génére d’énormes
quantités de déchets. Afin de réduire ce fléau, les nouvelles recherches s’orientent vers les
thermoplastiques biodégradables issus de ressources naturelles renouvelables, tel que I’acide
polylactique. L’¢élaboration de nouveaux matériaux a base de mélanges de polymeres et fibre
vegetale permet d’obtenir divers matériaux offrant un avantage économique et
environnemental.

Le présent travail porte sur 1I’étude d’un nouveau matériau en mélangeant 1’acide
polylactiqgue (PLA), thermoplastique biodégradable et le polyéthyléne basse densité (Pebd),

thermoplastique  courant, et dun composite Vvégétale Fibre de jute.
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1.1 Matieres renouvelables :

Les matériaux plastiques sont requises pour de nombreuses applications telles que
dans I’emballage et dans d’autres secteurs aussi variés et diverses que 1’aéronautique,
I’automobile, les cosmétiques, etc., comme résumé dans le Tableau 1.

Tableau 1.1 : Principaux secteurs d’applications des matiéres plastiques [2]

Secteur d'application %
Emballage 25
Batiment 21
Industries électriques et electroniques 15
Colles, peintures, vernis 10
Industries automobiles 7
Ameublement 5
Agriculture 4
Articles ménagers 3
Divers 10

L’industrie plastique est en pleine expansion méme si elle n’est pas aussi ancienne que
I’industrie métallurgique, avec une croissance de 1’ordre de 7% ces 25 derniéres années. En
2003, Dans le milieu industriel, on distingue en termes de capacité de production quatre
grandes familles de polymeres thermoplastiques ou plastiques de commodité :

les plastiques de grande diffusion : le polyéthyléne haute densité PEHD (constitue de
chaines moléculaires linéaires non ramifiées) et basse densité PEBD (constitué de chaines
moléculaire ramifiées) ; (Polymeres issus de la pétrochimie et considérés comme non
biodégradables car nécessitant plusieurs siecles pour une dégradation compléte) ; le
polypropylene PP ; le polychlorure de vinyle PVC et le polystyréne PS ;

= Les polyméres intermédiaires tels que le polyéthyléne téréphtalate PET, le nylon ;
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m Les polymeres techniques (polyamides connus pour leurs propriétés barriere a
I’oxygene; I’acide poly lactique PLA pour sa biodégradabilitg, etc.)

m Les polymeéres de hautes valeurs ajoutées tels que le KEVLAR et les polyméres
fluorés utilisés dans les domaines de I’aéronautique, de I’industrie chimique, de la
microélectronique et aussi dans I’automobile.la production mondiale a atteint 194 millions de
tonnes en polymeres de synthese. Ces matieres plastiques sont destinées pour certaines a une
utilisation sur une période de temps trés limitée et méme extrémement courte lorsqu’elles sont
ramenées a I’échelle de I’existence du matériau. Ces matériaux de treés grande diffusion sont
constitues de chaines de polymeres hydrocarbonées saturées donc de trés haute stabilité
chimique, physique et biologique. Il convient donc de s’interroger sur leur devenir apres
utilisation, en d’autres termes a leur valorisation.

En effet, La valorisation de ces matériaux représente un enjeu mondial.
Théoriguement, trois voies sont envisagées pour les matiéres plastiques et peuvent aussi étre
adaptées a d’autres matériaux :

m la valorisation chimique de la matiére premiere : conversion du plastique en matieres
premieres (monomeres, intermédiaires chimiques) qui seront ensuite réutilisée pour
synthétiser de nouvelles molécules dans I’industrie pétrochimique ;

= La valorisation de la matiere ou recyclage : le matériau est recyclé pour la méme

utilisation apres lavage ;

m la valorisation énergétique : utilisée lorsque les objets récupérés sont de petites tailles
dont le nettoyage pour étre recyclés n’est pas judicieux (exemple : les pots de yaourts).

Toutes ces valorisations passent par des mécanismes de dégradation dont les plus utilisés
sont au nombre de cing en comptant la biodégradation [3]. Ce sont :

m la photo dégradation (action des UV et des radicaux libres) ;

= la dégradation chimique (par hydrolyse ou oxydation) ;

= la dégradation thermique (action des radicaux libres et de la chaleur) ;

m la dégradation mecanique (cisaillement et coupures des chaines par exemple le
broyage) ;

® la biodégradation qui consiste a laisser se dégrader par 1’action de microorganismes.

Une nouvelle alternative consiste a utiliser des matériaux d’origine renouvelable. La
matiére renouvelable correspond a toute substance possedant la capacité de se renouveler
naturellement. Leur utilisation est devenue une nécessité car avec I’épuisement des
ressources fossiles, avec I’émission des gaz a effet de serre et 1’éternel probleme de la

gestion des déchets, il est indispensable de trouver des solutions alternatives pour le

3
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respect de I’environnement. Ainsi, ’amélioration de la qualité de la vie quotidienne est
devenue une des préoccupations majeures de la communauté scientifique internationale.
C’est dans ce cadre que de nouveaux matériaux de plus en plus performants sont mis au
point. Ceci a engendré I’utilisation des matiéres renouvelables notamment plastiques

durant les derniéres décennies.

.2 La structure de I’acide polylactique

Les PLA C3HsOs se présentent tres généralement sous forme de macromolécules
linéaires dont 1’architecture est déterminée selon la composition stéréochimique. L unité
répétitive du PLA de masse moléculaire, (72 g .mol ) contient un centre de symétrie dont
la configuration spatiale peut étre L(S) ou D(R) ; avec une abondance naturelle en L(S).

(O Atome d’hydrogéne
@ Atome de carbone

’ © Atome d'oxygene

atome de
carbone n” 1

Figure 1.1 : Structure de 1’acide lactique -CH3CH(OH)COOH

Selon la dimérisation (condensation de deux unités monomeres), trois configurations
différentes peuvent étre observées : LL (L-lactide), DD (D-lactide) ou LD (méso) qui est
sans activité optique. Il est bien de noter que la forme méso n’est pas a confondre avec le

mélange racémique, qui est un mélange équimolaire des deux formes L et D.
3

=
Hs H3(T s

C
R | a C a
C P
o H wprH
HOOC ) . Hf’k;
2 OH
1

COOH

2

Figure 1.2 : Les deux énantiomeéres de 1’acide lactique
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1.3 Historigue du PEbd

Le polyéthyléne est la polyoléfine (thermoplastique) la plus anciennement préparée

industriellement [4].

Il était admis avant 1933 que I’éthyléne n’était pas polymérisable ; néanmoins, les
chimistes d’IG Farben avaient pu obtenir des oligoméres (huile, cire) et, bien plus tot, en
1890, Bamberger et Tschirner du polyéthyléne linéaire a partir du diazométhane dissous

dans de I’éther.

L’ensemble des travaux de base se situe dans les années 1932 a 1935 : la société ICI,
qui cherchait a faire réagir I’¢thyléne sur le benzaldéhyde a 170 °C et 1400 bar, fabrique
accidentellement en 1933, puis, volontairement en 1935, les premiers grains de

polyéthyléne.
Ensuite commence la période du développement industriel :

® en 1937, la premiére unité pilote est mise en service et ’on démarre des études sur les

procédés en autoclave et tubulaire ;
m en 1939, ICI met en service une usine de 100 t /an de capacité ;

m en 1944, le procédé d’ICI est 1’objet d’une variante : la polymérisation est réalisée par

BASF dans un réacteur tubulaire a des pressions atteignant 4000 bar ;
m  en 1946, 24 usines fonctionnent déja aux Etats-Unis et en Grande-Bretagne ;

m en 1954, les premiéres unités industrielles sont démarrées en France par Ethyléne Plas-

tique (actuellement Enichem) sous licence ICI (procédé en autoclave) ;

® en 1964, la premiere unité industrielle en France est mise en route selon le procédé tu-

bulaire par Aquitaine Organico (actuellement EIf Atochem).

De 1970 a 1980, les deux procédés haute pression ont été developpés. La capacité

mondiale a triplé pour atteindre 15 millions de tonnes en 1980.



Chapitre || Ggnéralité sur les matiéres plastiques, le PEbd, le PLA et le jute

La méme décennie a vu le développement des procédés par catalyse organométallique
pour la production de polyéthylene haute densité (PE-HD) et de polyéthylenes basse
densité linéaires (PE-BDL), respectivement homopolymeére de 1’éthyléne et copolyméres
éthyléne - oléfine (Dupont of Canada, Union Carbide, Enichem).

En 1978, Union Carbide a lancé le polyéthylene linéaire par un procédé en lit fluidisé.
En quinze ans, la capacité mondiale a atteint 10 millions de tonnes stoppant le

développement de nouvelles capacités utilisant le procédé haute pression.

De 1980 a 1992, la capacité mondiale en PE-BD ramifié a peu évolué. En 1992, elle
approchait les 17 millions de tonnes.

1.3.1 Les polyéthylénes basse densité ramifiés (PEbdr)

Polymérisés en présence d'un ‘générateur-initiateur’ de radicaux libres, ils sont obtenus
par des procédés de fabrication a haute pression a des températures allant de 150 a 300°C.
Ces procedés conduisent a des PE contenant des ramifications courtes (2 a 5 C) et longues
(>5C) [5].

1.3.2 Les polyéthylenes Basse Densité linéaires (PEbdl)

Les principaux procédés de fabrication du PEbdl sont les procédés en phase gazeuse et
en solution. En Europe, le rapport entre les procédés de fabrication du PEbdl en phase

gazeuse et en solution est de I’ordre de 60 a 40 [5].

La sélection du procédé repose sur les facteurs suivants :
®m propriétés du produit désiré
m choix des a olefines
m  densité du produit
m distribution du poids moléculaire unimodale ou bimodale
m acces a la technologie

m  aspects économiques généraux
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|.4 La fibre de jute

La fibre de jute est longue, douce et brillante. Sa longueur va de 1 a 4 métres et son
diameétre de 17 a 20 microns. Elle est essentiellement composée de cellulose végétale et de
lignine, qui sont respectivement les principaux composants de la fibre végétale et de la
fibre de bois. Les méthodes de rouissage utilisées pour séparer 1’écorce filamenteuse d'avec
la tige peuvent étre biologiques ou chimiques, mais les premieres sont plus répandues
compte tenu du co(t des produits chimiques [6] .

Figure 1.3 : Les fibres de Jute

Le rouissage biologique englobe plusieurs techniques consistant a lier les tiges en
faisceaux avant de les faire tremper afin de séparer plus facilement les fibres de la tige. On

gratte ensuite la matiere non fibreuse, ce qui permet enfin d’arracher les fibres.
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Généralité sur le sol

11.1 Définition :

Le sol provient en géneral de l'altération de la roche mére sous-jacente, appelée sous-
sol. La pédologie décrit les différents types de sols ainsi formés, en distinguant la couche
arable et le sol sous-ajacent. L'agriculture travaille la couche arable, plus riche en matieres
organiques. L'horizon sous-jacent, entre la couche arable et la roche mere, contribue aussi a
La nutrition de la plante en éléments minéraux et en eau (figure 11.4). L'agronomie s'intéresse

a ces deux horizons a travers le profil cultural [7].

Couche arable

Horizon pédologique

Roche mére

Figure I1.1 : Structure d’un sol

1.2 Les constituants du sol

Le sol comprend quatre éléments principaux: l'air, I'eau, les constituants minéraux et la
matiére organique.. Ce mélange n’est pas ‘amorphe’, et on distingue différents niveaux
(différentes échelles) d’organisation dans 1’agencement de ces constituants. Le sol est un
milieu tridimensionnel organise, structuré, qui peut étre observé sur des échelles dont les
dimensions varient de plusieurs ordres de grandeur, depuis 1’agencement des feuillets
minéraux des argiles qui composent sa phase solide, jusqu’a I’agencement complexe des

couches de sol qui constituent la couverture pédologique.

8
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Généralité sur le sol

11.2.1 Les constituants minéraux
11.2.1.1 Les minéraux primaires
Les minéraux primaires des sols tels que quartz, feldspaths, micas..., sont hérités de la
roche mére, grace aux processus de désagrégation mécanique [8].

Les argiles sont décrites en termes pédologiques et granulométriques comme les
particules du sol dont le diametre est inférieur a 2 um. Ce sont des silicates d’aluminium plus
ou moins hydratés, microcristallins, a structure en feuillets (phyllithes), provenant de
I'altération géochimique et biochimique progressive des minéraux primaires du sol dépourvus

de divers éléments tels que le fer, le magnésium et le calcium [8].

11.2.1.2- Les minéraux secondaires
a- Les argiles
Les argiles présentent surtout deux caractéristiques essentielles qui en font des

minéraux diversement réactifs :

D'une part, les argiles ont une structure formée d'une superposition de feuillets
(silicates d'aluminium plus ou moins hydratés, microcristallins) qui leur confere une surface

spécifique interne trés variée [8].

D'autre part, les argiles se caractérisent par une surface électrique non neutre, qui
détermine leurs capacités d'échanges ioniques. Ces minéraux portent en fait deux types de

charges.

La premiére, de signe négatif est liée aux substitutions Al 3*-Si 4+ ou Mg #*,
Fe 2*- Al 3 dans les feuillets de l'argile. La seconde, liée aux réactions chimiques qui se
produisent a la surface des minéraux, est une charge de surface variable en fonction du pH du

milieu [9].

b- Les oxydes et hydroxydes
Les (hydr) oxydes de fer et d'aluminium, sous forme amorphe ou cristalline, sont des
constituants communs dans les sols naturels. Les (hydr) oxydes de fer sont les plus abondants
(Fe20¥hématite et maghémite; FeOOH: goethite).
Les (hydr) oxydes d'aluminium sont relativement moins fréquents. Enfin les (hydr)

oxydes de manganése, sont généralement minoritaires dans les sols naturels [10].
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c- Les carbonates, phosphates, sulfates, sulfures et les chlorures

La forme prédominante des carbonates (R 2+COs®> ; R= Ca, Mg, Fe) mais aussi
beaucoup de métaux divalents présents dans les sols pollués tels que Pb, Zn, Cu, etc.) dans la
plupart des sols est la calcite (CaCO3). Assez soluble, cette espéce a une influence majeur sur
le pH des sols et par conséquent sur les phénomeénes de sorption de métaux. En outre, les
réactions de dissolution / précipitation des carbonates favorisent le piégeage des ions
métalliques au sein des cristaux formés [11].

Les phosphates (groupement PO+*) sont des minéraux peu abondants dans les sols,
mais susceptibles, comme les carbonates, de substitution du calcium par des éléments
métalliques divalents (Pb, Zn, Cu), en particulier dans des sols a tendance basique [12].

Les sulfates (généralement de la forme R2+SOy4) et les arseniates (minéraux d'arsenic
As™ comprenant le groupement AsOs3), les sulfures(R+2S?2), les arseniures (minéraux
d'As*®) et les chlorures (principalement R+2Cl2) sont des espéces présentes en quantité
négligeable dans la plupart des sols, mais qui peuvent étre abondantes en contexte industriel

ou minier [13].

11.2.2- La matiére organique
La phase solide du sol est constituée de deux parties de nature chimique distinctes. Une
partie minérale, de loin la plus abondante, qui dérive des matériaux géologiques aux dépens
desquels le sol s'est développé, et une partie organique, qui dérive des débris végétaux tombés

au sol et progressivement altérés et intégrés a celui-ci.

Une partie de ces débris est intégrée par la faune ou la microflore du sol. Un autre pool
de produits de l'altération des résidus végétaux forme de nouvelles molécules organiques, par
altération et/ou par condensation éventuelle d'une partie des produits de l'altération, ou
produite par les microorganismes du sol. Cette formation de molécules organiques est appelée
humification [14].

La phase ultime de l'altération des matieres organiques du sol est sa minéralisation
(transformation en molécules inorganiques), soit directement lors de son altération
(minéralisation primaire), soit a partir des matieres organiques humifiées (minéralisation
secondaire). La macrofaune du sol (vers de terre, arthropodes, etc.), et la microflore
(bactéries, champignons, etc.), morte ou vivante, et leurs sécrétions / excrétions, ont un role

de premier plan sur le fonctionnement et les propriétés de cette matiere organique.
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La quantité de debris végetaux qui arrive au sol chaque annee, et les vitesses des
différents processus (intégration biologique, humification, minéralisation) déterminent
I'équilibre qui s'établit entre eux et la quantité globale de matieres organiques stockée dans le
sol. Les natures biochimiques des matiéres organiques sont trés variées, de méme que leur

temps moyen de résidence dans le sol (lié a leur stabilité).

La nature biochimique des matiéres organiques et les processus qui aboutissent a leur
formation et leur minéralisation ne sont pas développés ici, du fait notamment de leur
complexité. La nature biochimique des matiéres organiques n'en est pas moins essentielle,
notamment pour la réactivité du sol vis-a-vis des substances organiques anthropiques /

exogenes qui peuvent y étre apportées [15].

La partie organique du sol est caractérisée en premier lieu par son abondance, exprimée
en grammes de matieres organiques par kilogramme de terre fine [g.kg-1], comme pour les
fractions granulométriques. Le carbone est un élément majeur dans la constitution des
molécules organiques. Le dosage du carbone organique du sol est plus aisé que celui de la
matiére organique totale. Pour cette raison, on utilise souvent la teneur en carbone organique

comme expression de I’importance de la partie organique du sol (exprimée aussi en [g.kg-1]).

Le rapport entre la teneur en matiere organique et la teneur en carbone organique est
relativement constant. Ce rapport se situe en général autour de 1,72 g de matiéres organiques
par g de carbone organique. Ce rapport est généralement utilisé pour estimer la teneur en

matiere organique a partir de la teneur en carbone organique.

11.2.3 L'eau dans le sol
La réserve en eau assure la quasi-totalité des besoins en eau de la plante. L'eau dissout
les éléments nutritifs pour constituer la solution du sol qui est absorbée par les racines. Plus la
texture d'un sol est fine, plus sa réserve en eau est élevée. La part de I'eau qui s'infiltre dans le
sol est d'autant plus importante que la surface offre plus d'obstacles au ruissellement et que la
structure du sol est plus grossiére. L'eau d'infiltration se charge sur son passage en oxygéne,

gaz carbonique et sels minéraux [16].

Une partie de I'eau du sol est prélevée par la plante pour son alimentation mais aussi

pour composer les pertes par évapotranspiration au niveau des feuilles. Une autre partie de
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I'eau du sol peut étre perdue par transpiration par les feuilles ou par évaporation a la surface

du sol, qui peut étre réduite par paillage ou brise-vent.

11.3 Granulométrie des constituants (texture du sol)

La texture des sols se réfere a la proportion des différentes particules des sols a 1’état

primaire. Les unités texturales sont le sable, le limon et 1’argile.

Les méthodes d’analyse granulométriques sont nombreuses. Les principales sont : les
tamis superposés, la combinaison hydrometre-pipette, la centrifugation, 1’élutriation et la

décantation.
On définit différents types de sols :

- Sol sableux
- Sol argileux
- Sol limoneux
La connaissance de la texture permet d'indiquer les tendances du sol quant a ses
qualités physiques :
- Les sols riches en sables sont perméables, filtrants et, d'autant plus que le sable est

grossier.

- Si aux éléments grossiers, s'adjoignent beaucoup de sable fin et de limon, ceux-ci
tendent & colmater les interstices entre les éléments grossiers, rendant le sol plus ou moins

imperméable.

- Si des proportions suffisantes d'argile s'ajoutent aux limons et aux sables, surtout en
présence d'humus, une structure fragmentaire peut prendre naissance, garantissant, a la fois,

une perméabilité tout en retenant assez d'eau pour la végétation [16].

11.4. Activité biologique du sol

Habité en surface et dans son épaisseur par de nombreux organismes, le sol est un
milieu biologique ou se développe une activité intense. Plantes, animaux et bactéries mélent
constamment leurs activités et leurs actions et agissent ainsi sur le sol pour un bon équilibre.

11.4.1. La faune du sol

11.4.1.1. Composition :

La faune du sol peut étre classée en deux sous-groupes :
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~ La macro-faune : elle est constituée par des animaux mesurant plus de 2
mm.

- Mammiferes, rongeurs et insectivores

- Vers de terre

- Arthropodes (insectes, arachnides et myriapodes)

- Mollusques (escargots, limaces)

La micro-faune : elle est constituée par des animaux mesurant moins de 2

mm.

- Nématodes

- Rotiferes et tardigrades

- Protozoaires

11.4.1.2 Role :
Le role de la faune dans le sol est triple :

_ Une action sur I’état physique du sol :

- Création de galeries, aération, drainage,

- Fragmentation de la matiere organique

- Brassage énergique de ces fragments

- Malaxage et transport des matieres organiques dans tout le profil du sol,

- Formation d'agrégats stables et amélioration de la porosité, donc de la structure et

de la stabilité structurale du sol (par le biais de la fabrication d’humus).

-Une action chimique :

- lutte contre le lessivage en remontant les éléments minéraux lessivés hors
d’atteinte des racines, et enrichissement en minéraux assimilables. Leurs déjections

sont considérablement plus riches en potassium, phosphore et magnésium assimilables.

- amélioration de 1’assimilabilité des ¢léments minéraux grace a cette prédigestion

notamment par les vers de terre.

- mobilisation sous forme organique d’une partie des éléments minéraux présents

dans le sol.

une action biologique :

- stimulation de la flore microbienne du sol avec une sélection et un rajeunissement
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permanents des souches les mieux adaptées.

- limitation d’invasions extérieures par des parasites.

11.4.2. La flore du sol

11.4.2. 1 Composition et classement
On retrouve dans cette flore :

- Les algues : leur chlorophylle les rend autotrophes. Elles vivent dans les deux
premiers centimeétres du sol.

- Les champignons : 1000 a 1500 kg/ha. Ce sont des étres hétérotrophes.

- Les actinomycetes : ce sont des étres unicellulaires ramifiés comme les
moisissures.

- Les bactéries : on en trouve de quelques kg a plusieurs tonnes a I'hectare.

On peut les classer en fonction de leur milieu de vie :

- Aérobies : nécessitent la présence d’air.

- Anaérobies : vivent en absence de ’air.

11.4.2.2 Les facteurs favorisant la flore du sol
- L'aération : La plupart des micro-organismes utiles ont besoin d’air, donc ils sont

aérobies.

- L'humidité Elle doit étre en moyenne de 18 a 20 %.

- La température :

- Activité nulle a 0°C

- Moyenne a 10 - 15°C

- Optimale a 30°C.

- Le pH (optimum de 6 a 7,5) : voisin de la neutralité.

- La présence de calcium échangeable (pour neutraliser les acides organiques
formés lors de l'activité microbienne)

- la quantitée de matieres organiques : un apport stimule la flore du sol mais une
quantité élevée peut-étre un signe d’une mauvaise décomposition.

- la présence de la faune.

Enfin, le mode d’exploitation peut plus ou moins favoriser I’activité de la flore et de la
faune du sol. Par exemple, des apports d’engrais ou d’amendements auront un effet bénéfique

alors que le tassement li¢ a des interventions en conditions humides et ’emploi de
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pesticides (en particulier s’il s’agit de produits de désinfection du sol) auront un effet

depressif.

11.5. Pollution des sols
La pollution du sol peut étre diffuse ou locale, d'origine industrielle ou agricole (suite a

l'utilisation massive d'engrais ou de pesticides qui s'infiltrent dans les sols). Ces pollutions
agricoles peuvent avoir plusieurs impacts sur la santé humaine, en touchant les nappes
phréatiques, d’une part, et en contaminant par bioaccumulation les cultures poussant sur
ces sols, d’autre part.

Les principaux polluants sont les métaux lourds (plomb, cadmium, cuivre, zinc), les
produits phytosanitaires (fongicides, herbicides, insecticides) et les engrais utilisés en trop
grandes quantités (phosphore, potassium, magnésium).La figure 11.2 qui suit résume les

diverses formes de contaminations des sols et leurs conséquences.

Sources
Agriculture Activités domestiques Activités
Pesticides ; Déchets solides
Décharges X s
Engrais i § Déchets liquides
g Boues d'épuration G
Lisier 1 Déchets gazeux
Y
\ | Flux de contaminants | /
I Contamination des sols I
Impacts
Economiques Santé humaine Environnement
- productivité de la terre - consommateurs - perturbation des écosystémes
- degradation de la qualité des produits - opérateurs en contact avec les - degradation des paysages
- effets sur l'urbanisation contaminants
Evaluation
- pertes directes agriculteurs - consentement & payer - consentement & payer
- pertes des activités connexes - dépenses de protection - approche hédoniste

Figure I1. 2. Les diverses formes de contamination des sols et leurs conséquences [17]
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Chapitre Il Matériels et Méthodes

111. 1. Matériaux utilisés :

Nous avons utilisé cing formulations PEbd/PLA/Fibre de jute (20/80/0 ; 20/80/10 ;
20/80/20 ; 20/80/30 ; 20/80/40).L’évolution de la perte de masse dans le sol a été suivie en
fonction du temps (durant 1 mois).

Des éprouvettes du matériau élaboré aux dimensions : (15 x 10 x5) mm? avec

une masse allant de 0,3 a 0,5g ont été utilisées.

111.2. Vieillissement dans le sol :
Le sol choisi et un sol d’une décharge d’OULED FAYET (ouest d’Alger).ll a été séché a
I"air libre pendant 48h, puis passé au tamis de 2mm.
12 échantillons de chaque formulation enfouis , la masse de sol est de 5 Kg.
Le vieillissement s’est effectué sur une durée de 1 mois, a température ambiante,

avec un arrosage toutes les semaines avec une eau de forage.

II1.3. Appareillages et méthodes d’analyse :

Les échantillons sont pesés avant enfouissement dans le sol afin de noter la masse
moyenne initiale (mo). Apres le prélevement, les échantillons sont essuyés, puis séchés a
I’étuve a 105°C pendant 24 h, ensuite ils sont pesés pour avoir la masse moyenne (mt).

La perte de masse est calculée par 1’équation suivante :

mt—mo

Am =

Am : la perte de masse en grammes.

Mo : la masse initiale de I’éprouvette avant enfouissement dans le sol.

Mt :1a masse de 1’éprouvette prélevée au temps t.

111.3.1. Evolution du pH :

Le pH du sol est déterminé a I’aide d’un pH-metre selon la norme (NF X 31 103). 50mL
d’eau distillée sont mélangés a 5g d’échantillon de sol avec une agitation de 30mn. La lecture

du pH est ensuite effectuée.
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I11.3.2. Evolution de I’humidité du sol :
L’humidité a été déterminée selon la norme ( NF ISO 11465), le principe repose sur un

séchage a I’étuve a 105°C d’une masse connue d’un échantillon de sol jusqu’a une masse
constante. L’ humidité exprimée en pourcentage est égale a :

ml—mo

H="""2x100.......... (2)

m
m0 : masse de la prise d’essai avant séchage (g) :
ml : masse de la prise d’essai apres séchage (g) ;

H : taux d’humidité (%) (kg eau/ kg de matiére humide).

111.3.3. Analyse du sol :

Selon la norme (NF X 31 071), I’échantillon de sol d’une masse donnée est introduit dans
une étuve pendant une heure a la température de 105°C puis dans un four a 550°C

pendant vingt minutes. La matiere organique est déterminée comme suit :

2=ml

m
MO = —— x 100...
i
mo : masse de la prise d’essal avant séchage (g) ;
mi1 : masse de la prise d’essail apres sechage a I’étuve (g) ;
m2 : masse de la prise d’essail apres calcination (g) ;

MO : taux de la matiere organique (%) (kg de MO/ kg solide).

L’analyse du taux de carbone et de I’azote du sol a été réalisée a I’Institut Nationale Supérieure

d’Agronomie (INA), selon la norme (NF X 31 071).

111.4 Spectroscopie infrarouge a transformeée de Fourier (IRTF)

La spectroscopie infrarouge (IR) sutilise principalement pour lanalyse qualitative d'une
molécule. Elle permet de mettre en évidence la présence ou 1’absence d'une liaison

particuliere.

L'absorption du rayonnement IR par les composés organiques correspond a deux types
principaux de vibrations atomiques :
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- Vibrations de valence ou d'élongation ;
- Vibrations de déformation angulaire.

Plusieurs modes de vibrations sont possibles pour un groupe datomes donnés. A chacun
correspond une fréquence caractéristique, mais seuls les mouvements qui entrainent une

variation du moment dipolaire électrique donnent lieu a des bandes d'absorption IR [18].

La spectroscopie infrarouge est également un outil efficace pour étudier les
modifications de structure des polymeres résultant de traitements chimiques, de dégradations ou

de vieillissements de diverses origines [19].

Les spectres ont été enregistrés sur un spectrometre Thermo-Nicolet « Nexus » 670;
les mesures sont effectuées avec une résolution de 4 cm? et 32 balayages. Le logiciel
ESSENTIAL FTIR est utilisé pour les traitements des spectres (correction de ligne de
base, normalisation,..) et les dé convolutions.

Le spectrometre FT-IR fonctionne sous les mémes principes qu’un simple spectrométre.

Ses mécanismes sont logés dans deux compartiments : Banc optique et le compartiment de

I’ordinateur comme le montre la figure ci-dessous.

b) le compartiment de I’ordinateur a) Banc optique

Figure 111.1 : Spectrométre Infrarouge a Transformée de Fourier.

Pour I’analyse spectrale infrarouge, nous avons préparé des films en plastiques et des pastilles
de KBr pour les échantillons enfouis dans le sol et immergés dans 1’eau de mer

respectivement.
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a)Préparation des films :

—PEbd/PLA/jute (20/80/0),(20/80/10), on fait fondre d'abord I'échantillon dans du p-
xyléne sous agitation pendant 1h, puis on ajoute le THF. On étale le mélange obtenu sur des

verres de montre qu'on laissera quelques minutes a l'air libre pour sécher.

b) Préparation des pastilles de KBr :

On a M¢élangé de petites fraguements de I’échantillon avec 200 mg de KBr dans un

mortier propre et sec.

Apres le broyage, le mélange est introduit dans la presse a pastilles. Les pastilles sont

obtenues a une pression de 739 bars.
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Chapitre IV Résultats et discussions

IV. 1. Caractéristiques du sol
-Le taux de la matiére organique est compris entre 10,05% de la masse totale.

-Les teneurs en carbone et azote sont les suivantes :
Carbone (C) : 25,6 %o
Azote (N) : 2,06 %o

-Le rapport C/N est égal a 12,427. 1l est considéré comme suffisant. Le sol de la décharge
riche en matiére organique (C).
-L’évolution du pH de sol avant et apres I’enfouissement est indiqué dans le tableau I'V.1

Tableau V.1 Evolution du pH de sol

pH de sol avant pH de sol apres
I’enfouissement I’enfouissement
8,64 8,66

-L’humidité du sol est controlée chaque semaine par un arrosage a I’eau de forage et elle

varie de 20 a 30%.
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[1V.2.Evolution de masse dans le sol :
Nous avons utilisé cing formulations PEbd/PLA/Fibre de jute (20/80/0 ; 20/80/10 ;
20/80/20 ; 20/80/30 ; 20/80/40) notées (0% ; 10% ; 20% ; 30% ; 40%) respectivement par rap-

port au jute. L’évolution de la perte de masse dans le sol a été suivie en fonction du temps
(pendant 1 mois).

0% de jute 10% de 20% de 30% de 40% de
jute jute jute jute

2
8
]
60
5
40
3
2
1

B Avant enfowssement dans lesol W Aprés enfomssement dans le 2ol

g

= =

(=]

(=]

= =

Evolution de la perte de masse des composites (%)
[—]

Figure 1V.1 : Evolution de masse lors de la dégradation de chaque composite

Le preésent figure 1V.1 montre que la perte de masse en fonction de temps diminue avec

I’augmentation du % de jute

L’échantillon PEbd/PLA/Fibre de jute (20/80/40) a donné un meilleur résultat avec une
perte de masse avoisinant les 32 % en 1 mois lors de ’enfouissement dans le sol. Comparant

aI’échantillon PEbd/PLA/Fibre de jute (20/80/0) avec une perte de masse avoisinant les 5 %
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V.3 Analyse des échantillons enfouis dans le sol par spectroscopie
infrarouge a transformée de Fourier

IVV.3.1 Echantillon PEbd/PLA/fibre de jute (20/80/0)
Les spectres IR des échantillons enfouis dans le sol ont regroupés dans les figures

e PEbd/PLA /jute (20/80/0) avant I’enfouissement (t€émoin) ;
e PEbd/PLA /jute (20/80/0) apres 1’enfouissement pendant 30 jours.

PEAPLAjute (20:80/0) avant enfouissement

besrban cas
=

-y
=

001

PEMIPLAjute {20180/0) aprés enfouissement

o
i

.
1

Absorbance
(e

(=]
h

an 0 100
Wavenumbers

Figure 1V.3. Spectres IR du mélange PEbd/PLA/jute (20/80/0) enfouis dans le sol
- Disparition de la bande 2919 cm™ indiquant une fragmentation de la liaison C-H.

- Disparition de la bande a 1755 cm™ correspondant 4 la liaison C=0 et I’apparition de la bande a

3760 cm™ (OH) indiquant ainsi la rupture de la liaison acide (COOH) de I’acide polylactique .
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1V.3.2 Echantillon PEbd/PLA/fibre de jute (20/80/10)
Les spectres IR des échantillons enfouis dans le sol ont regroupés dans les figures

e PEbd/PLA /jute (20/80/10) avant I’enfouissement ;
e PEbd/PLA /jute (20/80/10) apres I’enfouissement pendant 30 jours.

EOTMIT skef e
- PEBUPLA]te (20:80/10) avant
o enfouissement
24
£
3
:
2
1
D0 spp: =
5 PEhdPLAjute (2050/10) aprés
o enfouissement
24
K
3
: \
2
1
4000 3000 —— 2000 1000
Figure IV.4. Spectres IR du mélange PEbd/PLA/jute (20/80/10) enfouis dans le sol
-Disparition de I’intensité de la bande 2730 cm™ indiquant une élongation de la liaison C-H.
- Disparition de I’intensité de la bande 1730cm™ indiquant une élongation de la liaison C=0 cette
bande est correspondante au xylane (hémicellulose).
V.4 Evolution de la densité de matériau dans le sol
Tableau V.2 densités de chaque échantillon avant et aprés I’enfouissement dans le sol
Composite (PLA/PEbd/jute)(20/80/ ) Densité avant Densité apres
les nombres sont par rapport au fibre de | 'enfouissement dans le  |'enfouissement dans le sol
jute sol pendant 1 mois
0 1,1 1,2
10 1,20 1,18
20 1,24 1,22
30 1,25 1,21
40 1,28 1,17
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le tableau IV.2 montre que la densité diminue avec 1’augmentation du % de jute. Le jute est

un fibre biodégradable se fragmente et permet ainsi la détérioration du matériau composite
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Conclusion générale :

Les résultats obtenus permettent de porter les conclusions suivantes :

Au cours de cette étude, de nouvelles formulations & base de PEbd/PLA/Fibre de
jute ont été considérées. Différentes compositions (20/80/0, 20/80/10, 20/80/20, 20/80/30,
20/80/40) ont éteé testées.

- Etude du comportement biologique du matériau dans le sol.

L’analyse du sol a montré qu’il appartient au type de sol argileux-sableux. Avec un
pH basique, une humidité de 20-30%, et un rapport C/N=12,427 ce qui signifie une
bonne activité biologique dans le sol.

La biodégradation du matériaux composite dans le sol dépend du % de fibre de jute végé-
tale. L’échantillon a 40 % de jute présente une perte de masse importante de I’ordre de 32 %.

Les résultats de la biodégradation ont été confirmé par 1’analyse spectrale d’ou
I’apparition et la disparition de quelques bandes.

Ce travail destiné a chercher les conditions de dégradation de ce nouveau matériau apres
usage constitue une base pour de futures études, 1’extension vers d’autres études de

biodégradabilité semble tout particulierement indiquée.
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