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Résumé

La consommation importante des thermoplastiques courants tels que le polyéthylene
dans divers secteurs génere d’énormes quantités de déchets. Afin de réduire ce fléau,
les nouvelles recherches s’orientent vers les polymeres biodégradables issus de
ressources naturelles renouvelables. Le but de ce travail consiste a élaborer de
nouveaux matériaux composites biodégradables. Dans cette optique, la dégradation
dans le sol d’'un matériau composite constitué d’acide polylactique (PLA), de
polyéthyléne basse densité (PEbd) et de fibres de jute est étudiée. Le PLA est un
polymére biodégradable. Le PEbd est un polymere thermoplastique non
biodégradable. Le jute est une fibre naturelle biodégradable. A cet effet, plusieurs
formulations ont été réalisées avec des pourcentages différents en jute. Les différents
échantillons ont été enfouis dans le sol. Afin d’évaluer leur dégradation, plusieurs
techniques expérimentales ont été utilisées : 'évolution de la masse des échantillons
enfouis, I'analyse par spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier ainsi que

I’évolution de la densité du matériau.

Cette étude a permis de montrer que la dégradation du matériau composite dans le

sol dépend du pourcentage de fibres de jute.
Mots Clés : PEBD, PLA, Composite, fibres de Jute, vieillissement, sol, biodégradation.

Abstract

The high consumption of common thermoplastics such as polyethylene in various
areas generates huge amounts of waste. To reduce this problem, new research is
directed towards biodegradable polymers from renewable resources. The aim of this
work is to develop new biodegradable composite materials. In this context, the
degradation in the soil of a composite material composed of polylactic acid (PLA), low
density polyethylene (LDPE) and jute fibers is studied. PLA is a biodegradable
polymer. LDPE is a non-biodegradable thermoplastic polymer. Jute is a biodegradable
natural fiber. To this end, several formulations were made with different percentages
of jute. The various samples were buried in the ground. To assess degradation,
several experimental techniques were used: the evolution of the mass of the
embedded samples, the infrared spectroscopic analysis to Fourier transform so that

the evolution of the density of the material.



This study showed that the degradation of the composite material in the soil depends

on the percentage of jute fibers.
Keywords: LDPE, PLA, Composite, Jute fiber, aging, soil biodegradation.
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Introduction

Tout d'abord, un matériau composite est un assemblage d'au moins deux matériaux non
miscibles, mais pouvant se combiner. Le nouveau matériau ainsi constitué possede des
propriétés que les éléments seuls ne possedent pas. En combinant deux phases
différentes, par exemple un polymere tel que le polypropylene et de la fibre de verre, il
est possible de créer un matériau beaucoup plus intéressant du point de vue mécanique
que le polypropylene seul, mais a un colt moindre que la fibre de verre seule. Le
matériau ajouté, souvent sous forme de fibre, est appelé le renfort, tandis que le
matériau présent en plus grande quantité et qui assure la cohésion dans la structure est

appelé la matrice [1].

Dans l'exemple précédent, le polypropyléne est la matrice et la fibre de verre est le
renfort. Les matrices les plus communes sont les polymeres thermoplastiques,
thermodurcissables ou élastomeres (les caoutchoucs). Les renforts les plus utilisés sont
les fibres de verre et de carbone, bien que les fibres naturelles gagnent en popularité.
Les matériaux composites sont utilisés dans de nombreux domaines tels que le

transport, le batiment, 1'aérospatial et dans les sports et les loisirs [2].

L’utilisation des matériaux composites dans les applications industrielles tend a
augmenter depuis plusieurs années, et cela dans toutes les industries : automobile,
aéronautique, spatiale, marine, ferroviaire ou encore sportive, médicale et nucléaire. Les
performances en termes de gain massique, de propriétés mécaniques et de fabrication

offrent de nombreuses possibilités d’applications, parfois tres complexes [3].

Les activités de recherche propres a ces matériaux sont également tres présentes dans
les laboratoires du monde entier pour permettre de mieux comprendre le
comportement des structures composites a travers de nombreux themes d’études, dans

le but d’optimiser leur utilisation et leur adéquation avec I'application industrielle [4].

D'un point de vue historique, l'utilisation des végétaux a toujours existé, comme par
exemple dans la construction ou bien dans le textile. Cet intérét pour les matériaux agro-
sourceés a doublé d'intensité ces dernieres décennies dans l'industrie du composite grace
au protocole de Kyoto, qui a instauré les notions de développement durable et de

protection de I'environnement. C'est pour cela que les fibres végétales ont commencé a



faire leur apparition en remplacement des fibres de verre afin de fabriquer des

matériaux composites plus respectueux de I'environnement [5].

L’utilisation de fibres végétales (bois, jute, lin, chanvre) comme éléments de renfort dans
les matériaux polymeres, thermoplastiques ou thermodurcissables, en remplacement

des fibres de verre, est un concept déja industrialisé et commercialisé.

L’'idée de remplacer les fibres de synthese, comme les fibres de verre, le renfort
dominant sur le marché, n’est pas nouvelle. Mais dans un contexte dit de développement

durable ou le recours a des ressources renouvelables est encouragé, ce remplacement

est désormais considéré comme une voie sérieuse et prometteuse [6].

De plus, si ces ressources d’origine naturelle séduisent I'industrie des composites et les
chercheurs aujourd’hui, c’est aussi a cause de leur abondante variété (donc
disponibilité), leur légereté et leur souplesse (par rapport aux fibres de verre). On
trouve, en effet, des fibres végétales de toutes sortes dans diverses parties de la planéte,
et le fait que certaines d’entre elles font déja I'objet d'une agriculture commerciale est en

soi un atout majeur pour ces matériaux [7].

L’Algérie est parmi les pays, qui disposent d’extraordinaires ressources en fibres
végétales (de palmier, Alfa Abaca, Chanvre, Coton ..), malheureusement, leur
valorisation dans les domaines pratiques, entre autres, dans les matériaux de

construction est encore peu exploitée.

Le présent travail porte sur I'étude d'un nouveau matériau composite en mélangeant
I'acide polylactique (PLA), thermoplastique biodégradable, et le polyéthyléne basse
densité (PEBD), thermoplastique courant non biodégradable, renforcé par des fibres de

jute.
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I. Les Matériaux Composites

1.1 Définition et Propriétés
Un matériau composite est constitué de I'assemblage d’au moins deux matériaux de

nature différente permettant d’aboutir a un matériau dont les performances sont

globalement supérieures a celles des composants pris séparément [1]. En développant

les matériaux composites, les atouts visés sont :

la 1égereté

L’amélioration de propriétés mécaniques,

Une mise en ceuvre plus simple et des finitions simplifiées par rapport aux
matériaux métalliques (fonderie, chaudronnerie et usinage lourd),

Les gains de colit de production, méme si pour le moment cela constitue le
principal frein,

L’intégration d’insert pour augmenter la fonctionnalité.

Un matériau composite est toujours élaboré a partir de l'association de deux

constituants de base, parfois complété par d’autres constituants :

Les renforts dont le role est de fournir les principales propriétés mécaniques.
Leur nature, la répartition, le taux, les longueurs et diametres, et surtout
'orientation contribuent aux propriétés mécaniques de la structure.

La matrice dont la principale fonction est d’assurer le transfert de charge
entre les renforts et de les préserver des agressions extérieures. C'est
également la matrice qui donne la forme finale de la piece.

Les additifs permettent de modifier I'aspect, les caractéristiques du matériau,
I'adhérence entre les renforts et la matrice, la coloration, les propriétés anti-
UV, les charges ignifugeantes, ou les agents améliorant l'isolation thermique

ou acoustique [3] [4].

Les propriétés des matériaux composites résultent de celles de leurs constituants, de

leur distribution et de leur répartition géométrique ainsi que de leur fraction volumique.

A la différence des matériaux classiques, les caractéristiques mécaniques ne sont

connues qu’apres fabrication du produit.
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Le produit est réalisé en méme temps que le matériau. L’aspect anisotrope du matériau
constitue l'une des singularités fondamentales des composites. Il est possible de
controler les propriétés souhaitées par un arrangement des renforts lors de la

conception de la piece [2] [5].

Bien que les alliages métalliques aient des propriétés mécaniques élevées et que leur
production soit bien maitrisée, l'intérét est grandissant pour les composites.
Globalement, les composites sont plus coliteux que les matériaux traditionnels comme
les aciers, I'aluminium ou les alliages. Les composites colitent de 3 a 38 euros/kg pour
les applications non spatiales qui elles encore plus cheres, selon les performances

requises contre 1 a 5 euros/kg pour les matériaux plus traditionnels [8].

Depuis les années 60, ils ont été introduits dans les avions civils et leurs taux de
pénétration sont croissants dans I'automobile, 'aéronautique, la construction civile, les
sports et loisirs, I'électricité et I'électronique, la construction industrielle, la construction
nautique, le matériel médical, ferroviaire. En termes de tonnage, 'industrie automobile
est le secteur utilisateur a terme qui devrait étre le plus grand demandeur de composites

[2]. La croissance des composites est rapide : entre 5 et 10% par an [8].

Le secteur aéronautique est plus prédisposé a I'emploi des matériaux, qui, bien que plus
chers, présentent le point de rencontre entre la 1égereté et la résistance. Notons qu'’il
existe une forte compétition entre les sociétés Airbus et Boeing dont les objectifs sont
d’accroitre la proportion de matériaux composites. A titre d’illustration [2], environ un
quart de l'avion A380 est réalisé en matériaux composites : 22% de composites a base
de fibres de carbone (Carbon Fiber Reinforced Plastic, CFRP) et 3% de GLARE, un

stratifié aluminium-verre, 61% alliage d’aluminium et 10% d’alliage d’acier et de titane.

Une des innovations de ’A380 a été I'utilisation de composites pour réaliser le caisson
central de voilure (structure primaire essentielle reliant la voilure au fuselage). Le
troncon de fuselage arriére, derriéere la cloison pressurisée arriere, est aussi réalisé en
composites. Du coté de Boeing, on illustrera avec le B787 Dreamliner, composé de 50%
de composites, 20%d’aluminium, 15% de titane, 10% d’acier et 5% d’autres matériaux.
Il est principalement constitué de CFRP, avec un composite graphite/titane dans les

ailes. La proportion est le double du Boeing 777qui contient 50% d’aluminium et

12



seulement 12% de matériaux composites. L’engouement est, en particulier, pour les
matériaux a matrice organique et a renfort a base de verre, de carbone et d'aramide qui
ont des performances mécaniques élevées et surtout une faible masse. Le gain de masse
est de 30%par rapport a une structure en alliage d’aluminium. C’est 'atout majeur qui
contribue a des gains de vitesse ou des économies de carburant. Par rapport a la
structure dans sa totalité, le gain de masse correspond a environ 5%. Sur un tonnage

d’un avion de 20 tonnes, cela représente une tonne.

Les composites a matrice organique représentent la majeure partie (presque 95%
d’apres [9])des matériaux composites. Les autres composites sont les composites a
matrice métallique ou a matrice céramique. Les composites organiques sont constitués
d’'une matrice thermoplastique ou thermodurcissable et d'une structure de renforts qui

peut étre en fibre de verre, de carbone, d’aramide ou encore naturelle.
Les matériaux composites sont généralement scindés en deux catégories :

- les composites a Grande Diffusion (GD) allient des colts faibles a des caractéristiques
moyennes et s’emploient principalement pour des applications de grandes séries [10].
IIs possédent des caractéristiques mécaniques spécifiques souvent inférieures a celles
des matériaux de référence tel que l'acier. Ils conviennent aux grandes séries et sont
généralement a base de fibres de verre. Ils sont employés essentiellement dans

I'industrie des transports ou pour les biens d’équipement.

- les composites a Hautes Performances (HP) dont les propriétés de la structure
autorisent leur emploi dans des structures travaillantes [10]. IIs se caractérisent par des
propriétés mécaniques plus élevées que celles des composites GD en contrepartie d'un
colit global plus important en raison du prix des matériaux utilisés et des moyens de
fabrication associés (autoclave, RTM). Ces matériaux sont utilisés dans des applications

de pointe tel que I'aéronautique [10].

1.2 Avantages et Limites
Nous allons rappeler les principaux avantages des composites qui sont évoqués dans de

nombreux travaux [11] [12] :
- une faible densité,
- des technologies de mise en ceuvre par moulage qui :

13



B limitent la quantité de matiere engagée a ce qui est juste nécessaire ;
M offrent la possibilité d’obtenir des formes complexes avec un nombre limité
d’outillages ;

B suppriment les usinages de finition tels que découpes ou ébavurages.
- un excellent comportement vis-a-vis de la corrosion,
- un bon comportement a 'indentation (malgré tout discutable),
- un comportement acoustique et thermique souvent favorable,
- une faculté d’anisotropie pouvant étre mise a profit,
- une bonne résistance en traction,
- une meilleure tenue en fatigue du composite carbone par rapport a I'aluminium.

Les matériaux composites ont des masses volumiques comprises entre 1 et 3,5 g/cm3
contre 7,8pour l'acier. Ils sont 20 % plus légers que les alliages d’aluminium, mais
présentent des résistances mécaniques plus élevées. Cette association de la l1égereté aux
propriétés anisotropes nous amene a définir un critere de comparaison essentiel dés
qu’il s’agit de substitution des matériaux : les caractéristiques mécaniques spécifiques
ou massiques c’est-a-dire les performances mécaniques des matériaux rapportées a la

masse volumique.
Nous allons énumérer les principales limites et inconvénients des composites :

- Les procédés de fabrication : moins bien maitrisés que pour les métaux ou les alliages

métalliques.
- Bien que non corrosifs, les composites se dégradent par 'humidité.
- L’'usinage (découpes, percages) : difficile a réaliser notamment a cause du délaminage.

- Les structures : hétérogeénes sur plusieurs points a savoir les dimensions et les

propriétés.

- La tenue thermique : de I'ordre de 200°C, bien plus basse que celle des métaux (600°C)

ou des céramiques (supérieure a 1000°C).
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- Sensibilité aux trous : ils supportent peu le percage et il faut les assembler par rivetage

ou boulonnage ou encore collage.
- Sensibles aux chocs.

- Faibles conducteurs électriques : cela peut étre un atout mais pour les avions, un bon

conducteur électrique permet de supporter la foudre.

- Un prix au kilogramme souvent plus élevé : environ 3 euros/kg contre moins d’1

euros/kg d’acier.

- Des caractéristiques mécaniques intrinséques plus faibles : module en flexion,

résistance a la rupture, températures limites d’utilisation, etc.

- Des procédés de mise en ceuvre des pieces finies : souvent lents (procédé avec
drapage) a 'exception des procédés d’injection dont les cadences, le colit et la durée de
vie des outillages sont voisins de ceux utilisés en métallurgie (2 000 a 3 000
pieces/jour), les autres procédés couramment utilisés, principalement la compression,
ne permettent que des cadences faibles ou moyennes (de quelques pieces a 350-

400/jour, par outillage).

En raison des contraintes de mise en forme, de liaison avec les autres piéces et de
stabilité, le gain de masse par rapport aux alliages métalliques se réduit a quelques
dizaines de pourcentage. Néanmoins, il reste avantageux pour toutes les applications ou
ce parametre est trés important, en particulier pour l'aéronautique, l'aérospatial,
'énergie et les transports. Lorsque plusieurs directions sont renforcées et sollicitées, les
caractéristiques spécifiques diminuent fortement. Elles sont par exemple divisées par
deux lorsque deux directions perpendiculaires sont renforcées. La présence de deux
constituants conduit souvent a des probléemes d’homogénéité de la structure et a
I'apparition de zones seéches responsables d'une dégradation des caractéristiques
meécaniques. Enfin, elles conduisent a une faible résistance au délaminage entre les
couches de renforts. L’apparition de ces zones seches étant étroitement liée au procédé
de fabrication, I'un des objectifs est aujourd’hui de mettre au point des procédés
capables de les éliminer. Enfin, les températures de service des matériaux composites
structuraux actuels ne peuvent dépasser les 200°C, voire les 300°C compte tenu de la

nature organique de la matrice.
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1.3 Les Constituants
a) La Matrice
La matrice maintient les fibres entre elles en jouant le réle de liant dans le composite.
Elle assure également le transfert de charge entre les renforts, tout en les maintenant
dans leur position et leur orientation. Enfin, elle protege le composite des agressions
extérieures et donne la forme désirée au produit final. Pour obtenir des caractéristiques
d’'imprégnation plus élevées, la résine doit, dans sa configuration finale, occuper tous les

espaces inter-fibres et présenter le moins de bulles d’air possible.

Pour réaliser cette imprégnation, la viscosité de la résine est diminuée avec un apport
thermique. Pour la matrice, d’apres [12], quasiment tous les plastiques ont été introduits
avec plus ou moins de succes. Ainsi, on peut citer les principales matrices plastiques :
polyesters insaturés, vinylesters, polyépoxydes, polyuréthannes, formophénoliques,
silicones, bismaléimides et enfin matrices thermoplastiques. Ces dernieres s’opposent
aux matrices thermodurcissables qui deviennent solides avec un cycle thermique
approprié. Les métaux et les céramiques peuvent également étre utilisés entant que

matrice.

La réaction chimique permettant de passer de I'état liquide a solide nécessite une
température d’activation. Il existe deux types de résine : les thermodurcissables et les
thermoplastiques. Ces deux types se distinguent par le niveau d’énergie des liaisons
créées : le faible niveau énergétique des liaisons créées au sein des thermoplastiques
autorise la réversibilité de la structure polymere et donc le recyclage alors que les

thermodurcissables présentent une réaction de réticulation irréversible.

Les résines thermoplastiques sont économiquement intéressantes mais leurs propriétés
mécaniques et thermomécaniques sont faibles. Ces résines thermoplastiques sont
essentiellement utilisées pour les composites GD, mais actuellement, des
développements sont en cours pour proposer de telles résines pour les composites HP.
Parmi les résines thermodurcissables, les plus utilisées sont les résines polyesters. Les
bonnes propriétés mécaniques des résines époxydes sont a I'origine de leur tres large

utilisation pour les composites HP.

La résine polyépoxyde (souvent appelée “époxyde” ou “époxy”) est une résine

thermodurcissable. A la différence des bi-composants, celle-ci contient le durcisseur
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mais la réaction de transformation chimique est bloquée grace a des additifs et une

température basse.

b) Les Renforts
Pour les renforts, sont employés des bobines de fils de longueurs variées (longs, broyés

ou courts)ou encore des structures de fibres comme des tissus (taffetas, satins, serges),
des nappes de fibres unidirectionnelles (en abrégé UD) ou encore des tresses, des tricots
ou enfin des tissus 3D. . .. En résumé, le domaine des renforts s’appuie sur les
productions de 'industrie textile. Par définition, les fibres se distinguent des fils par leur

aspect discontinu.
Les fibres de renforts les plus courantes :
- fibres de verre issues de I'industrie verriere, il s’agit du renfort le plus courant,

- fibres de carbone obtenues par la pyrolyse de matiere organique, le plus utilisé est le

PolyAcryloNitrile(PAN),

- fibres de polyamide aromatique ou aramide particulierement connue sous

I'appellation commerciale Kevlar®,

- autres fibres : bore, carbure de silicium et trichytes (connus sous le nom de Whiskers).

Ces autres fibres ont de tres hautes tenues thermomeécaniques.

Il existe toute une variété de fibres de carbone que I'on peut classer selon trois types

principaux :

- fibres a haute résistance (fibre HR),

- fibres a haut module (fibre HM),

- fibres a module intermédiaire (fibre IM).

Les renforts apportent aux matériaux composites leurs performances mécaniques
(rigidité et résistance a la rupture) et une partie de leurs propriétés thermiques,
électriques et chimiques tout en offrant un gain de masse avantageux vis-a-vis des

métaux.
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II. Le Jute

Jute est le nom commun des plantes du genre Corchorus. Plusieurs especes du genre
peuvent étre exploitées pour produire de la fibre de Jute, mais les deux especes

principalement cultivées a cet effet sont Corchoruscapsularis et Corchorusolitorius [13].

Figure 1 : Le Jute

Le Jute est une plante herbacée de la famille des Tiliacées, cultivée dans les régions
tropicales pour ses fibres. Jute est aussi le nom donné a ces fibres textiles, appelées aussi

chanvre de Calcutta.

II.1 La plante

La plante, de type herbacée mesure 3 a 4 meétres de haut avec une tige de la grosseur
d'un doigt humain. Les feuilles mesurent de 10 a 15 cm de long et 5 cm de large. Les
fleurs sont de petites tailles et de couleur jaune. La fibre de Jute exploitable correspond

aux vaisseaux de phloeme situés sous I'écorce de la tige principale [13].

Le Jute pousse dans un climat chaud et humide, sur un sol de type alluvial ou argilo
sableux. Il nécessite des précipitations moyennes de 75 a 100 mm pendant la phase de
croissance. Les régions historiquement les plus prosperes sont les vallées du Gange et
du Brahmapoutre, mais le Jute peut pousser dans tout autre milieu satisfaisant a ces

conditions [14].
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I.2 La fibre

La fibre de jute est longue, douce et brillante. Sa longueur va de 1 a 4 meétres et son
diametre 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.

Figure 2 : Les fibres de Jute

Les méthodes de rouissage utilisées pour séparer I'écorce filamenteuse d'avec la tige
peuvent étre biologiques ou chimiques, mais les premieres sont plus répandues compte
tenu du colt des produits chimiques. 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 [14].

I1.3 La culture du Jute

Le berceau de sa culture se situe en Inde, et dans le Bangladesh actuel, dans les vallées
du Gange et du Brahmapoutre. Ces deux pays rassemblent 80 % des surfaces consacrées

a cette culture.

Le Jute est cultivé depuis tres longtemps dans la région du Golfe du Bengale. Les
premieres exportations vers I'Europe de 1'Ouest datent des années 1790, la fibre était
alors utilisée dans la fabrication de cordes. En 1822, la premiere manufacture de filage
du Jute fut créée a Dundee en Ecosse. La ville devint rapidement le centre de cette
industrie. Des 1855, I'Inde développa sa propre capacité a transformer le jute, Calcutta
devenant la capitale de cette activité. Lors de la partition de I'Inde en 1947, une partie de

la production se retrouva alors localisée dans le Pakistan Est (aujourd'hui Bangladesh).
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En Inde, les graines de jute sont semées entre Mars et Mai sur un sol trés préparé,
labouré 5 a 6 fois et amendé. Elles sont semées en semis direct, espacées de 10 a 15 cm
et germent en 2 a 3 jours. Jusqu'a la taille de 8-25 cm, les plantules auront été

désherbées 2 a 3 fois, et la surface du sol ratissé 3 a 4 fois [15].

Un rendement moyen obtenu sans apport d'engrais est de 1600 kg/hectare. La Culture

du Jute est une Culture Pluviale.

Figure 3 : La récolte du Jute.

La plante est récoltée apres la floraison, avant que les fruits ne soient mirs, soit environ
4 a 5 mois apres le semis. En Inde, la récolte a lieu d'aolit a septembre. La coupe et
I'extraction des fibres se fait entierement a la main. Les plantes sont coupées a la faux au
niveau du sol, puis sont attachées en bottes et mises a sécher avant d'en retirer les

feuilles.

La fibre représente environ 6% du poids de la masse verte. Les rendements sont en
moyenne de 800 a 1600 kg/hectare en Inde, avec des maximums de 2400 kg/hectare.
Sa complete biodégradabilité en fait un produit Ecologique et par la méme occasion

fertilisant (2 tonnes d'apport de matiere organique par are en 2 ans).

Aujourd'hui, la production se situe principalement en Inde et au Bangladesh. Néanmoins

de nombreux pays le cultivent : Bhutan, Brésil, Cambodge, Cameroun, Chine, Egypte,
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Iran, Myanmar, Népal, Pakistan, Pérou, Thailande, Ouzbékistan et Viétnam. Leur

production est toutefois sans commune mesure avec celle de I'Inde et du Bangladesh.

I1.4 Les usages du Jute
Totalement biodégradable et recyclable, la fibre de jute est respectueuse de

I'environnement. Un hectare de jute consomme environ 15 tonnes de dioxyde de
carbone et relache 11 tonnes d’oxygene. La rotation des cultures permet par ailleurs
d’améliorer la fertilité des sols au profit de la récolte suivante. De surcroit, le jute ne

produit pas de gaz toxique lorsqu'’il est brilé.

Avec la Révolution industrielle, il a largement devancé le lin et le chanvre dans la
fabrication des sacs, lesquels représentent aujourd’hui encore I'essentiel des produits
issus de cette fibre. Le jute a comme caractéristique intéressante de pouvoir étre utilisé
indépendamment aussi bien qu'avec diverses fibres et matieres. S'il est de plus en plus
souvent remplacé par des matieres synthétiques, certains fabricants tirent parti de sa
biodégradabilité pour des usages ou ces dernieres seraient inadaptées. On le retrouve
par exemple dans des toiles pour mottes, destinées a la plantation de jeunes arbres, ou
encore dans les géotextiles, pour lutter contre I'érosion et maintenir les sols. Ces

produits se désagregent et il donc est inutile de les retirer du sol [13].

Le jute est une fibre polyvalente et présente d’autres avantages. Bon isolant, il est doté
de propriétés antistatiques intéressantes et affiche une faible conductivité thermique; sa

capacité de rétention de 'humidité est moyenne.

a) Les textiles
Les principaux produits a base de jute sont les fils et ficelles, les sacs et autres toiles et

les dos de tapis. La fibre de jute est également utilisée dans des textiles mixtes. Elle
présente une forte résistance a la traction, une faible extensibilité et permet d’améliorer

la « respirabilité ».

Elle est tissée pour fabriquer des rideaux, des revétements de chaises, des tapis et des
carpettes, et se trouve souvent mélangée avec d’autres fibres synthétiques ou naturelles.
De surcrott, les fils les plus fins peuvent étre séparés pour imiter la soie. Il est également
possible de mélanger le jute avec la laine, en le traitant auparavant avec de la soude
caustique afin d’en améliorer I'ondulation, la douceur, la souplesse et 'apparence

générale.
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b) Emballage
Le jute est souvent utilisé pour emballer les produits agricoles et, de plus en plus

fréquemment, dans des emballages rigides et pour renforcer le plastique. Il remplace

également le bois dans des pates et papiers.

c) Les sous-produits
Les sous-produits du jute sont employés en cosmétique, dans des médicaments, dans

des peintures et dans d’autres produits. Dans les zones rurales des pays producteurs, les
tiges de jute sont utilisées comme combustible et pour fabriquer des clotures. Elles
remplacent avantageusement le bois de forét et le bambou dans la production de

panneaux de particules et de pates et papiers.

III. L’Acide Polylactique

II1.1 Le Monomere
L’acide lactique, le monomeére du PLA, est un acide carboxylique hydroxylé de

formuleC3H603. L’atome de carbone 2 portant le groupe hydroxyle est asymétrique
rendant la molécule d’acide lactique chirale. Il se présente donc sous forme de deux
énantiomeres (molécules isomeéres images I'une de I'autre dans un miroir, mais non-

superposables) :
D-(-)-acide lactique ou (R)-acide lactique (R pour « Rectus », droit);

L-(+)-acide lactique ou (S)-acide lactique (S pour « Sinister », gauche) (Figure 4).

O

HaC HyC
3 M H

OH OH S

Figure 4 : Structure de l'acide D-lactique (a gauche ; triangle en pointillé pour montrer que

la liaison se trouve en arriere du plan]) ; structure de l'acide L-lactique (au centre ; triangle

plein pour montrer que la liaison se trouve en avant du plan) et structure tridimensionnelle

de l'acide L-lactique (a droite)
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Les monomeres nécessaires a la syntheése du PLA peuvent étre obtenus selon deux voies.
D’une part, on a 'acide lactique racémique optiquement inactif (un mélange 50/50 des
formes optiquement actives, les énantiomeres L- et D-) qui est obtenu par voie
pétrochimique a partir de ressources non renouvelables. D’autre part, on a la voie
fermentaire a partir de ressources renouvelables, telles que I'amidon et les sucres

simples [16].

La fermentation lactique, qui partant de glucose et produit de I'acide lactique (Equation
1), ne génere pas d’émissions de CO2, contrairement a la fermentation éthylique, qui

partant aussi de glucose produit de I’éthanol (Equation 2) :
CeH1206 + 2 ADP + 2Pi— 2 C3HsO3 + 2 ATP Equation 1
CeH1206 + 2 ADP + 2Pi— 2 C2Hs0H + 2C0O2+ 2 ATP Equation 2

Quand une molécule de glucose entre dans la cellule pour y fournir de I'énergie, elle
subit une série de réactions appelées glycolyse.18 Le procédé, qui ne nécessite pas
d’oxygene, consiste a diviser la molécule de glucose en deux molécules de pyruvate
(CH3-CO-COO0-) en générant aussi 2 molécules d’ATP et 2 molécules de NADH (Equation
3):

Glucose + 2 ADP + 2 Pi+ 2 NAD+—2 pyruvate + 2 ATP + 2 NADH + 2 H+ Equation 3

La glycolyse est un procédé de régénération de I’ATP. La fermentation lactique est le
type le plus simple de fermentation. Essentiellement, c’est une réaction redox. Le NADH
issu de la glycolyse donne ses électrons supplémentaires aux molécules de pyruvate
formées en régénérant le NAD+, qui est a nouveau disponible pour la glycolyse. La

réduction du pyruvate donne l’acide lactique [17].

Dans la fermentation lactique, le pyruvate sert comme accepteur d’électron final pour
former l'acide lactique. Cette fermentation est réalisée par de nombreuses bactéries.

Lavoie fermentaire conduit a 99,5 % d’acide L-lactique et 0,5 % d’acide D-lactique[18].

II1.2 Procédé de Synthese de PLA
Au niveau industriel, la conversion de l'acide lactique en PLA de masse moléculaire

élevée peut se réaliser suivant deux voies différentes.20 Une difficulté intrinseque du

procédé réside dans le fait que chaque réaction de condensation dans Ila

23



polycondensation directe de I'acide lactique génere une molécule d’eau dont la présence

dégrade le polymere en cours de formation.

Nature Works, filiale de Cargill et principal producteur de PLA au niveau mondial, utilise
un procédé sans solvant et un procédé de distillation pour obtenir différents types de
polymere. La premiere étape du procédé consiste a produire a partir d’acide lactique le
dimere cyclique, qui existe sous trois formes isomériques, le D-lactide, le L-lactide etle
méso-lactide (Figure 5).21 Le lactide est obtenu en deux étapes de synthese :

oligomérisation de l'acide lactique suivie d’'une cyclisation. On obtient de maniére
préférentielle du L-lactide si I'acide de départ est I'acide L-lactique et du D-lactide si
I'acide de départ est I'acide D-lactique. Une étape de purification est nécessaire pour

obtenir un niveau de pureté suffisant pour permettre la polymérisation du lactide en

PLA [17].
chIO CH3
H3C i

]
H

Figure 5 :D-Lactide (2 acides D-lactiques ; au-dessus, a gauche), L-Lactide (2 acides

Llactigues; au-dessus a droite) et Méso-Lactide (1 acide L-lactique et 1 acide D-lactigue ;

endessous)

Dans une seconde étape, un PLA de haute masse moléculaire (Figure 6) est obtenu a

partir du lactide par polymérisation a ouverture de cycle, avec généralement de I'octoate

d’étain comme amorceur.

0
Ha

CHj CHj n
0

Figure 6 : Obtention du PLA a partir du lactide
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Ce mécanisme permet de produire un PLA de masse moléculaire controlée. La
production du dimere cyclique permet de définir 'architecture moléculaire du produit
final. En contrélant le temps de séjour, la température ainsi que le type et la
concentration de 'amorceur, il est possible de contréler le rapport et la séquence des

isomeres D- et L- dans le polymeére final.

Mitsui Toatsu emploie un procédé avec solvant pour obtenir un PLA de masse
moléculaire élevée par condensation directe en utilisant une distillation azéotropique
pour éliminer I'’eau de condensation de maniére continue. Le produit commercial est le

Lacea qui peut étre utilisé pour des applications diverses [18].

II1.3 Propriétés
Le PLA est un polyester aliphatique, de structure normalement linéaire, biodégradable

et thermoplastique. Il possede aussi des propriétés particulieres de biocompatibilité. Le

PLA se transforme suivant toutes les techniques disponibles en plasturgie.

Cependant, comme tous les polyesters, le PLA est sensible a la conjugaison de 'humidité
et de la température. Afin de garder les propriétés intrinseques du matériau, en
particulier en termes de propriétés mécaniques, il est recommandé comme pour le PET

(polyéthylene téréphtalate) de sécher le polymeére avant utilisation [19].

En raison de la nature chirale de I'acide lactique, plusieurs formes de PLA existent : le
poly-L-lactide (PLLA) est le produit résultant de la polymérisation du L-lactide. Le PLLA
a une cristallinité d’environ 37 %, une température de transition vitreuse (Tg) entre 60
et 65 °C, une température de fusion entre 173 et 178 °C et un module d’élasticité
compris entre 2,7 et 16 GPa.
Le PLA présente les propriétés applicatives suivantes :

M une rigidité importante ;

B de tres bonnes propriétés optiques en termes de transparence et de brillance ;

M de bonnes propriétés barriere aux graisses, aux huiles et aux aromes ;

B un niveau de perméabilité a la vapeur d’eau intermédiaire qui permet d’avoir un

B niveau de respirabilité qui peut étre utilisé dans 'emballage des légumes préts a
consommer ;

B des propriétés de barriere aux gaz (02, CO2) qui lui permet d’étre intermédiaire

aux différents polymeres de grande diffusion ;
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B une tension superficielle permettant une impression facile ;

B une bonne rétention au pli, propriété utilisée pour 'emballage de friandises.

II1.4 Applications
Le PLA est un polymere connu depuis de nombreuses années dans le domaine des

applications médicales comme les fils de suture, les broches orthopédiques ou la
galénique.24 Ce secteur d’application a été développé en raison de la biocompatibilité
entre ce polymere et I'étre humain. Du fait des développements technologiques et des
optimisations en terme de procédé, le PLA est aujourd’hui disponible pour des marché
de grande diffusion comme l’emballage, les objets mono-usages, les fibres, etc. De
nouveaux développements, en termes de produits, sont en cours et devraient permettre,
dans un avenir proche, au PLA d’étre plus présent dans les applications durables comme

le secteur automobile, les recouvrements de sol ou I'électronique [20].

Les applications typiques du PLA20, 25 incluent :
B raviers et pots;

bouteilles ;

gobelets jetables ;

emballages alimentaires

fenétres transparentes d’emballage

films divers d’emballage

blisters

applications médicales

applications électriques/électroniques

fibres.

IV. Le Polyéthylene Basse Densité (PEbd)

IV.1 Introduction
Polyéthylene est un nom générique employé pour décrire les polyoléfines issues de la
polymérisation de 1'éthylene

n He=ch, —— TH{ih
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Les PE (polyéthylénes) font partie des thermoplastiques, c'est-a-dire qu'ils ont des
propriétés qui leur conferent une malléabilité a chaud et une thermoplasticcité

réversible [21].
Ils sont de natures différentes selon les modes de polymérisation :

M A partir d'une méthode a haute pression, on obtient un polymere trés ramifié
(Figure 7) appelé le polyéthylene basse-densité PEbd.

B Alinverse on utilise un procédé a basse pression pour obtenir le polyéthyléne
haute densité PEhd (linéaire donc plus compact que le précédent d'ou son

nom).

Il existe par ailleurs un autre type de PE, le PEmd (moyenne densité), c'est un
intermédiaire entre les deux formes et n'a pas de caractéristique particuliere ou
intéressante. Il semble juste convenable de v voir la répartition entre ces différentes

formes sur la figure 7.

FE hd a0 958 14 5 ramifications
pour1000C

/OW/

PEmd  0935<d« 855

PEbd decDB39 20 a40ranificatons pour 1000 C

Figure 7 :Conformations globales de la chaine macromoléculaire du polyéthyléne

Dans ce chapitre, nous allons nous intéresser au polyéthylene basse densité PEbd qui est
produit par polymérisation de I'éthyléne, sous des pressions de 100 a 350 MPa et des

températures de 150 a 300 °C.
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IV.2 Procédés de Fabrication du PEbd
Les PEbd sont classés, en deux familles suivant le mode de fabrication :

IV.2.1 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 procédés conduisent a des PE contenant des ramifications courtes (2 a 5 C)

et longues (> 5 C)[22].

La réaction de polymérisation est tres exothermique, I'’enthalpie de polymérisation étant
de l'ordre de 3,6 x 106 ] par kilogramme de polymeére formé [21]. La proportion
d’éthylene polymérisée est de 10 a 25 %. Le temps de séjour en réacteur est trés court
(environ 30 s)[22]. Deux types de réacteurs sont utilisés pour la production de PEbdr :

soit un bac a agitation (procédé autoclave) ou réacteur tubulaire.

Le choix entre le réacteur tubulaire ou autoclave est principalement dicté par les
propriétés du produit que I'industriel souhaite obtenir. En principe, le procédé tubulaire
est préféré pour fabriquer des résines avec des bonnes propriétés optiques, alors que
seul le procédé autoclave peut fabriquer de bonnes résines de revétement par extrusion
et des produits copolymeres plus homogeénes. Des produits d’utilisation générale

peuvent étre fabriqués par les deux technologies [23].

Le niveau de conversion de I'éthylene obtenu dans le procédé tubulaire est
généralement supérieur a celui obtenu dans le procédé autoclave. Cependant, en raison
du niveau de pression inférieur, qui caractérise ce dernier, la consommation énergétique

finale par tonne de polyéthylene produite peut étre la méme pour les deux procédés.

IV.2.2 Les polyéthylénes 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 'ordre de 60 a 40 [21].

La sélection du procédé repose sur les facteurs suivants :
B propriétés du produit désiré
B choix des a oléfines
B densité du produit

B distribution du poids moléculaire unimodale ou bimodale
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B acces ala technologie

B aspects économiques généraux

Le procédé en phase gazeuse est le procédé préféré pour fabriquer les polymeres
constitués de butene-1 comme le comonomere, alors que le procédé en solution est
préféré pour la transformation des produits basés sur I'octene-1 comme le comonomere.
L’hexene-1peut étre facilement utilisé dans les deux procédés. Les résines d’hexéne-1 et
d’octéne-1 ont des propriétés mécaniques meilleures que celles des résines a base de

butene-1 [24].

IV.3 Propriétés du PEbd
Blanchatre, semi-opaque, souple, flexible et dur méme a basses températures avec des

propriétés électriques remarquables mais une faible résistance a la température. Il a
également une tres bonne résistance chimique mais a tendance a se rompre sous charge

; il a une faible résistance aux UV.

1V.3.1 Propriétés Thermiques
Les températures de fusion et de ramollissement augmentent avec la masse volumique

du PEbdr et des PEbdl. Pour les PEbdr, la température de fusion se situe entre 105 et
115 oC. A masses volumiques identiques, les PEbdl ont une température de fusion plus

élevée que les PEbdr, de I'ordre de 115 a 125 oC.

1V.3.2 Propriétés Physiques
Les matériaux en polyéthyléne sont opaques en forte épaisseur et transparent en films. La

perméabilité varie a ’inverse de la masse volumique. Le PEbd est trés peu perméable a la

vapeur d’eau, par contre leurs propriétés barriéres sont assez faibles pour d’autres gaz.

1V.3.3 Propriétés Chimiques
En général, les PEbd présentent une bonne résistance chimique ; ils sont :

M tres résistants aux acides faibles ;

M résistants aux acides forts non oxydants ;
B tres résistants aux bases faibles et fortes ;
[ |

résistants aux solvants organiques au-dessous de 80 °C, mais perméables.
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IV.3.4 Miscibilité et Réactivité

Les PEBD peuvent étre mélangés a d’autres polymeres; des mélanges a base de PEBDR et de
PE linéaire sont utilisés pour augmenter les propriétés mécaniques et 1’étirabilité des films des

polymeres.

IV.3.5 Propriétés Mécaniques
A la température ambiante ces matériaux semi cristallin sont au dessus de leur

température de transition vitreuse; leur phase amorphe est caoutchoutique; ce qui

influe sur les propriétés mécanique.

Tableau 1 : Propriétés mécanique des différents types duPEbd

Proprietas Unites PEDRd PELd|
Masse volumigue g/cm3
0.918-0.935 0.915-0.940
Indice de fluidité (190°C) g/10 min
0.2-8 0.9-4
Contraints au seuil d'écoulement MPa
(traciic.r!} 8-155 a-20
Resistance rupture MPa
9.23 20-30
Allongement rupture %
150-1000 600-1200
Module d'élasticite en traction MPa
200-500 200-800
Dureté shore D _
40-47 46-63

1V.4 Applications
Les propriétés du PEbd déterminent ses applications. Grace a sa bonne résistance
chimique, on l'utilise sous forme de films pour les emballages alimentaires. Les
principales applications du PEbd sont des produits souples : sacs, films, sachets, sacs
poubelle, récipients souples (bouteilles de shampoing, tubes de cremes

cosmétiques.......).

IV.5 Impact environnemental
Les problemes liés a l'environnement par la consommation importante de

thermoplastiques courants, tels que le PEbd, issus du pétrole dans I’emballage géneére
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d’énormes quantités de déchets, stockées dans des décharges, occupant un grand

espace.

Du fait de leur imperméabilité, les matiéres plastiques mises en décharges favorisent la
formation de poches de gaz (par exemple, le méthane), ce qui augmente le risque

d'incendies et d'explosions dans les décharges non controlées.

A la surface des décharges non contrélées, ils sont emportés par le vent et s'accrochent
aux plantes. Ils enlaidissent le paysage. C'est une pollution visuelle. Les matiéres
plastiques n'étant pas biodégradables, elles restent dans I'environnement et prennent

des années a se décomposer si elles ne sont pas traitées (valorisées).

Certains produits de combustion sont toxiques pour I'homme, d'autres peuvent jouer un

réle dans des pollutions de I'atmosphére comme les pluies acides.

V. Généralités sur le Sol

V.1 Définition
Couche superficielle, meuble, de la crofite terrestre d'épaisseur variable, qui résulte de
l'altération des roches sous-jacentes (roche-mere) et de la dégradation des matiéres
organiques, sous l'influence d'agents biologiques (végétation, faune du sol, etc.),

chimiques et physiques (précipitations, variations de température, etc.)[25].
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Figure 8 : Les étapes de la formation du Sol

Le sol est un milieu poreux et complexe, il constitué de trois phases :

B Phase solide : éléments minéraux et organiques
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M Phase liquide : eau du sol

M Phase gazeuse : air du sol

Le sol abrite une multitude d'organismes qui jouent un réle trés important pour

I'environnement.

V.2 Dégradation chimique dans le Sol
Les polymeres sont des macromolécules qui, sous l'influence d’'un certain nombre de
parametres, peuvent changer d’apparence, de couleur, de forme, de poids moléculaire,

ce qui entraine une altération de leurs propriétés physico-mécaniques.

Les mécanismes de dégradation des polymeres peuvent étre de plusieurs ordres suivant

lesfacteurs qui les initient :

La dégradation chimique (par hydrolyse ou oxydation).
La photo dégradation (action des UV et des radicaux libres).

La dégradation thermique (action des radicaux libres et de la chaleur).

La dégradation mécanique (cisaillement et coupure des chaines par exemple le
broyage).
B Labiodégradation qui consiste a laisser se dégrader par I'action de micro-

organismes.

La dégradation chimique qui consiste en une hydrolyse ou une oxydation constitue le

principal mécanisme mis en jeu lors de la dégradation de polymeres.

L’oxydation est généralement provoquée par le rayonnement UV (qui produit des
radicaux)subi par le matériau lors d’'une exposition plus ou moins prolongée a la lumiere

du soleil.

L’hydrolyse quant a elle peut étre d’origine chimique ou enzymatique par les exo-
enzymes libérées par les micro-organismes du milieu. Les polyesters du fait de la
présence des liaisons esters entre chaque monomere sont les plus sensibles a
I’hydrolyse. Les polyoléfines ne semblent pas étre sensibles a ce type de réaction mais
les sous-produits de réaction résultant d’'une exposition plus ou moins longue a un

rayonnement UV pourraient étre minéralises dans une faible mesure [26].
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V.2.1 Hydrolyse Enzymatique
Il existe de tres nombreux micro-organismes produisant les enzymes susceptibles
d’hydrolyser des polyesters dans le sol, le compost ou d’autres milieux aquatiques.
Certains micro-organismes produisent naturellement les enzymes hydrolysant le Poly
(B-hydroxyalcanoates), car c’est un polymere qu'’ils accumulent naturellement comme
réserve de carbone dans certaines conditions nutritives. Cependant il a été mis en
évidence divers types d’enzymes pouvant hydrolyser le PLA ou d’autres copolyesters
comme lePoly (butylene succinate-co-butylene adipate) (PBSA). Certaines enzymes
seraient également capables de dégrader les sous-produits de dégradation de
polyéthyléne sensible aux peroxydations abiotiques aprés que celui-ci ait subi un

vieillissement accélere [26].

L’hydrolyse enzymatique peut se dérouler de deux manieres différentes. Dans le
premier cas des endo-enzymes provoquent les ruptures aléatoires des liaisons esters de
la chaine carbonée du polyester libérant ainsi des polymeéres de masse molaire plus
faible, cela se traduit par une diminution significative de la masse molaire moyenne du

polymere résiduel.

Le deuxiéme cas correspond a 'action des exo-enzymes qui hydrolysent spécifiquement
les liaisons esters situées en bout de chaine, libérant des monomeres, la masse molaire
moyenne du polymere n’en est que tres peu affectée alors que I'on peut observer une

perte de masse globale.

Ces premieres ruptures de chaines sont réalisées par des enzymes extracellulaires car
les longues chaines carbonées de polyesters ne sont pas solubles et trop importantes
pour pénétrer dans la cellule. Ce ne sont que les sous-produits d’hydrolyse
(enzymatique ou chimique) de tailles plus réduites et solubles qui sont incorpores dans
la cellule pour étre minéralises sous forme de CO2 (ou de méthane en absence

d’oxygene) ou incorpores dans de la nouvelle biomasse [27].

V.2.2 Hydrolyse Chimique
L’hydrolyse de maniére générale est caractérisée par I'équation bilan suivante :

RCOOR'+H20 « RCOOH + R'OH (1)
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L’action de l'eau sur le polyester (en milieu basique) va entrainer des scissions
aléatoires au niveau de la fonction ester de la chaine hydrocarbonée, en produisant des
groupements carboxyliques qui eux-mémes agiront comme catalyseurs de la réaction.

Ce phénomene dénomme autocatalyse a été mis en évidence par Li [26].

L’hydrolyse acide se fera préférentiellement en fin de chaine. Dans le cas du PLA (et des
poly (a-esters) de maniére générale, le mécanisme d’hydrolyse a été identifie et est
clairement désigne comme une étape prépondérante de la dégradation. Le pourcentage
de rupture de liaison esters détermine par FTIR étant peu différent en présence ou en

absence de micro-organismes.

L’hydrolyse libere des oligomeres de plus petites tailles qui peuvent catalyser
I'’hydrolyse et migrer dans le milieu extérieur ou ils pourront a leur tour étre dégrades

par les microorganismes [26].
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PARTIE EXPERIMENTALE
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VI. Matériels et Méthodes

VI.1 Matériaux utilisés
Nous avons utilisé trois formulations PEbd/PLA/Fibre de jute (20/80/0 ; 20/80/10 ;
20/80/40).L’évolution de la perte de masse dans le sol a été suivie en fonction du

temps.

Des éprouvettes du matériau élaboré aux dimensions : (15 x 10 x5) mm3 avec une

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

VI.2 Vieillissement dans le sol
Le sol choisi est un sol de la décharge d’'OULED FAYET (ouest d’Alger).Il a été séché a

I'air libre pendant 48h, puis passé au tamis de 2mm.

12 échantillons de chaque formulation ont été 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.

VI.3 Appareillages et méthodes d’analyse
Les échantillons sont pesés avant enfouissement dans le sol afin de noter la masse

moyenne initiale (m0). 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 I'équation suivante :

mt—mo

Am = — X 100 .......... (D)

Am : la perte de masse en grammes.

mo :la masse initiale de I'éprouvette avant enfouissement dans le sol.

m;:la masse de I'éprouvette prélevée au temps t.

VI1.3.1 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.

VL.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
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masse constante. L’humidité exprimée en pourcentage est égale a :

H="" v 100........ . (2)

mil
mO : 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 matiere humide).

VI.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 :

MO = % % 100. ..

mo : masse de la prise d’essal avant séchage (g) :
mi1 : masse de la prise d’essail apres séchage 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 l'azote du sol a été réalisée a 1'Ecole National

Supérieure d’Agronomie (ENSA), selon lanorme (NFX31 071).

I11.4 Spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (IRTF)
La spectroscopie infrarouge (IR) s'utilise principalement pour l'analyse qualitative d'une
molécule. Elle permet de mettre en évidence la présence ou l'absence d'une

liaison particuliere.

L'absorption du rayonnement IR par les composés organiques correspond a deux types

principaux de vibrations atomiques :
B Vibrations de valence ou d'élongation ;
B Vibrations de déformation angulaire.

Plusieurs modes de vibrations sont possibles pour un groupe d'atomes 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 [26].

La spectroscopie infrarouge est également un outil efficace pour étudier les
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modifications de structure des polymeres résultant de traitements chimiques, de
dégradations ou de vieillissements de diverses origines [26].

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 déconvolutions.

Pour I'analyse spectrale infrarouge, nous avons préparé des films

On fait fondre d'abord l'échantillon (PEbd/PLA/jute (20/80/0),(20/80/10))
dans du p-xylene 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.

VIIL. Résultats et Discussions

VIIL.1 Caractéristiques du sol
Le taux de la matiere organique est de I'ordre de 10,05%.
Les teneurs en carbone et azote sont les suivantes :
B Carbone (C): 25,6 %o
B 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 matiere organique (C).
L’évolution du pH du sol avant et apres I'enfouissement est indiquée dans le tableau 2.

Tableau 2 : Evolution du pH de sol

pH de sol avant pH de sol apres
I'enfouissement I’enfouissement
8,64 8,66
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L’humidité du sol est contrélée chaque semaine par un arrosage a I'eau de forage et elle
varie de 20 a 30%.

VIL.2 Evolution de masse dans le sol
Nous avons utilisé trois formulations PEbd/PLA/Fibre de jute (20/80/0 ; 20/80/10 ;

20/80/40) notées (0% ; 10% ; 40%) respectivement par rapport au jute. L’évolution de

la perte de masse dans le sol a été suivie en fonction du temps.
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Figure 9 : Evolution de masse lors de la dégradation de chague composite

Le graphe ci-dessus, montre les résultats obtenus avec les formulations (20/80/0 ;
20/80/10 ; 20/80/40). Nous constatons que la perte de masse en fonction du temps

diminue avec 'augmentation du % de jute de 0% a 40%.

L’étude de I'évolution de la masse dans le sol a montré que la formule avec 40% de jute
donne de meilleurs résultats ; la perte de masse a été de l'ordre de 32 % en 1 mois lors
de l'enfouissement dans le sol. Cependant, I'’échantillon PEbd/PLA/Fibre de jute
(20/80/0),n’a donné que 5 % de perte de masse.
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VIIL.3 Analyse des échantillons enfouis dans le sol par spectroscopie infrarouge
a transformée de Fourier

VIL.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

- PEbd/PLA /jute (20/80/0) avant I'enfouissement (témoin) ;
- PEbd/PLA /jute (20/80/0) apres I'’enfouissement pendant 30 jours.

PENdPLAjute (20/80/0) avant enfouissement

besrbans ca—s
=

e
=

001

PEhdPLAjute (208040) aprés enfouissement

en
L

Absorbance
5o &=

[
h

0 3000 1000

Wavenumbers

Figure 10 : 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 a 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.

VIIL.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
- PEbd/PLA /jute (20/80/10) avant I'enfouissement ;
- PEbd/PLA /jute (20/80/10) apres l'enfouissement pendant 30 jours.
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Figure 11 : Spectres IR du mélange PEbd/PLA/jute (20/80/10) enfouis dans le sol

Disparition de l'intensité de la bande 2730 cm! indiquant une élongation de la liaison C-

H.

Disparition de l'intensité de la bande 1730cm! indiquant une élongation de la liaison

C=0 cette bande est correspondante au xylane (hémicellulose).

IV.4 Evolution de la densité de matériau dans le sol

Tableau 3 : densités de chaque échantillon avant et apreés [’enfouissement dans le sol

Composite (PLA/PEbd/jute) Densité avant Densité apres
(20/80/) les nombres sont par | I'enfouissement dans | I'enfouissement dans le
rapport au fibre de jute le sol sol pendant 1 mois
0 1,1 1,2
10 1,20 1,18
40 1,28 1,17

Le tableau 3 montre que la densité diminue avec I'augmentation du % de jute. Le jute est
une fibre biodégradable qui se fragmente et permet ainsi la détérioration du matériau

composite.

41



Conclusion

Les résultats obtenus permettent de porter les conclusions suivantes :

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

été testées.

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 matériau composite dans le sol dépend du % de fibre de jute
végétale. L'échantillon a 40 % de jute a présenter la perte de masse la plus importante de

I'ordre de 32 %.

Les résultats de la biodégradation ont été confirmés par l'analyse spectroscopique

infrarouge.
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