REPUBLIQUE ALGERIENNE DEMOCRATIQUE ET POPULAIRE
Ministére de I’Enseignement Supérieur et de la Recherche Scientifique

Ecole Nationale Polytechnique d’Alger

[
r
OLCE anait ) dcds o3| Ayl LABORATOIRE DES  SCIENCES ET
Ecole Nationale Polytechnique TECHNIQUES DE LENVIRONNEMENT

Département de Génie de I’Environnement

Laboratoires des Sciences et Techniques de I’Environnement (LSTE)

Mémoire de projet de fin d’études en vue de
I’obtention du diplome d’ingénieur d’état en Génie
de PEnvironnement

Intitulé du theme :

Etude de I’effet de différentes techniques de préparation
sur les propriétés des matériaux composites biosourcés

Présenté et soutenu publiquement le 13/10/2022 par :
MISSOUM Ali Abderraouf

Devant le jury composé de :

Président M. YACINE KERCHICH Pr ENP
Examinateurs M. SADJIA AROUA MCB ENP
Promoteurs M. ZOUHEYR BELOUADAH MCA ENP

Mme NAIMA BELHANECHE Pr ENP

ENP 2022







REPUBLIQUE ALGERIENNE DEMOCRATIQUE ET POPULAIRE
Ministére de ’Enseignement Supérieur et de la Recherche Scientifique

Ecole Nationale Polytechnique d’Alger

o’

o’
' 4
OLoaid | Sanaid) dids o3| Ayl LABORATOIRE ~ DES  SCIENCES ET
Ecole Nationale Polytechnique TECHNIQUES DE L’ENVIRONNEMENT

Département de Génie de I’Environnement

Laboratoires des Sciences et Techniques de I’Environnement (LSTE)

Mémoire de projet de fin d’études en vue de
I’obtention du diplome d’ingénieur d’état en Génie
de PEnvironnement

Intitulé du theme :

Etude de I’effet de differentes techniques de préparation
sur les propriétés des matériaux composites biosources

Présenteé et soutenu publiqguement le 13 /10/2022 par :
MISSOUM Ali Abderraouf

Devant le jury composé de :

Président M. YACINE KERCHICH Pr ENP
Examinateurs M. SADJIA AROUA MCB ENP
Promoteurs M. ZOUHEYR BELOUADAH MCA ENP
Mme NAIMA BELHANECHE Pr ENP
ENP 2022

—




L5l s (g il Gl (5 sl PS st sl e aiad 48 0 3) g0 paanad ) dadlal) G ol o2a Coagi: (adla
Jslaas dadlaal ;e Griadlaay Luffa <l dallas a LS Hall 038 2100 a3 (5l yadl Jasaall 45 Hlay @lla
Oe Al GV itk dxe 8 sl ae aghiia &5 (KMNO4 o sl sl Clinie s Jslaas sl NaOH 20 sl
FTIR- bl Jiail) : JUIS a5 ddline ol JUIRY aguim jai o A8 el 151 (s 2 e 341 3 3 1 ]
Qi Ll lale J ganll A3 u_d\ bl W ol Al LAY adleal 4y jeaal) Al Hall o JUKH cluld 3 ATR

il 5 aieail) ¥ laa Calida A g e s (s sala s e (Baadai W (6 O oS Luffa 1

e | I N RO T [PV | BT P U PR I JPON > W B L_QL:\M %AW\ Cilalsl)

Abstract: This study aims to design composite materials based on polystyrene PS reinforced
with plant fibers from the Luffa plant and this by the thermocompression method. These
composites were produced after having treated the Luffa fibers with two distinct chemical
treatments: NaOH or KmNO4 treatement, then compressed by varying the number of layers of
fibers from 1 to 3. Samples were taken after the formation of the composite plates and
subjected to wvarious tests which are as follows: FTIR-ATR spectroscopy, density
measurements, morphological analysis and tensile test. The obtained results allow us to
conclude that the sheets of Luffa can have a useful, concrete and, profitable application in
different fields of manufacture and construction.

Keywords: Plant fibers, composites materials, Luffa, Polystyrene, Tesnile test.

Résumé : Cette présente étude a comme objectif de concevoir des matériaux composite a base
de polystyréne PS renforcé avec des fibres végétales issues de la plante de Luffa et ceci par la
méthode de thermocompression. Ces composites ont été réalisé aprés avoir traité les fibres de
Luffa a deux traitement chimique distinct : traitement au NaOH ou au KmNO4, puis compressé
en variant le nombre de couche des fibres végétale de 1 jusqu’a 3. Des échantillons furent
prélevés aprés formation des plaques composites puis soumis a différent tests qui sont les
suivants : 1’essai de traction, la spectroscopie FTIR-ATR, des mesures de densité et une étude
microscopique. Les résultats obtenus nous permettent de conclure que les feuilles de Luffa
peuvent avoir une application utile, concréte et rentable dans différents domaines de fabrication

et de construction.

Mots clés : Fibre végétale, Matériaux composites, Luffa, Polystyréne, Traction.
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Introduction Générale

Les fibres naturelles végétales sont présentes dans quasi la totalité de la surface terrestre et
ceci sous différentes formes. A titre d'exemples, nous citons : des champs de végétations
naturelles ou sauvages, des marais, ou des champs agricoles spécifiquement dédiés a

I’exploitation.

Jusqu’a la moitié du si¢cle passé, les fibres naturelles eurent différentes applications vis-a-vis
de différentes industries, cependant 1’avancement de la recherche concernant les polymeres
synthétiques, étant donné principalement son bas codt de production, a rapidement devancés

le secteur de production a partir d’origines naturelles.

Toutefois, au cours des siecles derniers, les mémes pays qui initierent la premiére et la
seconde révolution industrielle, sont ceux étant qui dirigent la troisiéme avec 1’éco-
responsabilitt comme valeur ajoutée a cette ceuvre. Cette révolution se caractérise
principalement par un développement notable de matériaux qui permettent de générer un
cercle véritablement durable et respectueux de I’environnement sans pour autant abandonner

ou négliger les exigences technologiques de notre ere actuelle.

Tout au long de I’histoire de I’humanité les fibres naturelles ont joué un réle important du
secteur de construction. En effet, certaines données recueillies nous informent de 1’utilisation
de fibres issues de feuilles et de bois pour servir de renforcement au blocs fabriqués
principalement d’argiles afin de construire habitations et demeures , voir méme dans 1’optique

de parvenir a supporter le poids de charges modéreées.

Plusieurs études sont réalisées a travers le monde, unissant les efforts de la communauté
scientifique dans 1’espoir de mettre au point des matériaux composites complétement
biodégradables , pour pouvoir ainsi mitiger et diminuer les risques de la production croissante
des produits d'origine synthétique sur le monde , ayant déja commencé a apparaitre depuis la

seconde moitié du siecle précédent.

C’est bien dd a ces facteurs ci que les scientifiques s’orientent avec un dévouement croissant
a la thématiques de développement matériaux bio composites écoresponsables prenant
pleinement conscience des dangers imminent qui menacent notre environnement si rien n’est

mené a terme pour changer la situation
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Introduction Générale

Les chercheurs portent beaucoup d’intérét pour les composites a renfort végétal, ceci est

Due a la variété et a la multiplicité de leurs caractéristiques telles que la biodégradabilité, la
Faible densité, la non-toxicite, le faible colt et la recyclabilité [1]

Actuellement, les composites a matrice polymeére renforcés de fibres synthétiques ont acquis
une importance significative dans de nombreux domaines en raison de leur excellentes
propriétés. Cependant, I'utilisation de polymeres synthétiques est de plus en plus considérée
de maniere plus critique puisque son élimination aprés son utilisation suppose un grave
probleme environnemental. En raison de la demande croissante d'utilisation de des matériaux
plus respectueux de I'environnement et avec I'objectif industriel de réduire le colt des fibres
traditionnellement utilisées comme renfort de matériaux composites, l'utilisation de fibres
naturelles a pris de I'importance au cours des derniéres années. En ce sens, I'un des axes de
recherche importants est la fabrication de nouveaux matériaux composites biodégradables

comme alternative aux polymeéres traditionnels.[2]

D’une maniére générale, la valeur du marché de ces composites connait un taux de croissance
annuel prévu de 7,6 % entre 2020 et 2027.

Cette croissance est due a la création de la bio économie qui a poussé le besoin de leur
développement encore plus loin dans le but de créer des innovations respectueuses de

I'environnement basées sur des sources renouvelables et des produits recyclables.[3]

Plusieurs recherches ont été mises au point montrant la possibilité d’adopter "des polymeéres
biodégradable et biosourcés”, tel que ’acide polylactique (PLA) issu de I’amidon, ou issus de
ressources fossiles telles que le polyprolactone (PCL).

Pour plusieurs applications, les polymeres sont renforcés par des fibres synthétiques. Les plus
utilisées sont les fibres de verre pour leur disponibilité et leur faible cout. Cependant, en
raison de leur impacts négatifs, les chercheurs ont adopté la méme approche de substituer ce
type de renfort par un autre naturel et écologique tels que les fibres de bambou, d'alfa, de
coton,...

Or, I’adhésion entre la matrice et la fibre est un probléme souvent rencontré dans 1’¢élaboration
des matériaux composites du fait que la matrice a tendance a étre hydrophobe et que les fibres
naturelles soient hydrophiles par cause de la présence de composés hydrophiles tels que la
cellulose et I’hémicellulose.[4]

Les bio composites sont des étant des matériaux issus de sources renouvelables et/ou avec

processus d'élimination biodégradable qui peut remplacer I'utilisation de polymeéres
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synthétiques-artificiels, ou d'autres matériaux, toxiques pour I'nomme et/ou polluant

I'environnement. Cette étude prétend a d’obtenir des produits pouvant étre exploités avec un
processus de production concrets et rationnel, c'est-a-dire qui minimise la contribution des
matiéres et énergie lors des phases de production, qui sont biocompatibles toutes les étapes de
la vie et qui incluent un processus d'élimination en circuit fermé a afin de limiter I'impact sur
I'écosystéme.[5]

Au cours de cette présente étude nous nous focaliserons sur la réalisation de matériaux
composites renforcés par la fibre végétale de Luffa (ou Loofah) compte tenu de sa facilité
d’obtention et son caractére commun dans le territoire national afin de pour exploiter ses
caractéristiques et morphologie pour aboutir & un matériau fiable, respectueux de
I’environnement et économiquement favorable.

Au cours du chapitre 1 les points suivant sont abordés: Etat de I’art sur 1’objet de
I’étude citant les matériaux composites, leurs structures, leurs spécificités, leurs avantages et
leurs principaux domaines d’applications. Aussi il apporte une description sur la place
qu’occupe la source végétale en tant qu’apport dans le domaine d’ingénierie actuelle ainsi que
leurs propriétés et leurs caractéristiques, ensuite sont cités quelques méthodes communément
appliquées lors de la fabrication de matériaux composites.

A continuation, le second chapitre dans lequel vient décrit le matériel usité dans cette étude,
la fibre de Luffa ainsi que le matériel exploité autant que renfort pour le composite : le
polystyréne Crystal, ses caractéristiques, propriétés et certains de ses impacts et valeur dans
I’environnement. En outre, le procédé de fabrication des plaques de matériaux composites de
méme que les techniques de caractérisations y sont abordées.

Enfin le chapitre 3 ce dernier porte sur I’exposition et le traitement des résultats obtenus
suites a I’expérimentation et leurs interprétations, aboutissant a la fin & une conclusion

générale sur 1’étude menée.
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Chapitre I: Etude Bibliographique
1.1 Définition d’un composite

Un matériau composite est défini comme une combinaison de deux ou plusieurs micros ou
macros constituantes, qui différent par leur forme et leur composition chimique, insolubles les
uns dans les autres (figure 1). Typiquement, I'un des constituants est appelé une matrice tandis
que les autres constituent les inclusions. Caractéristiques communes a presque tous les
matériaux composites ont une plus grande résistance et rigidité que les matrices de base et des
valeurs de densité plutét faibles. De plus, en choisissant les constituants, il est possible de
concevoir les propriétés a obtenir puis de concevoir les matériaux en fonction des

spécifications fonctionnelles et structurelles a créer.[5]

MATRICE RENFORTS
Polymeére thermodurcissable Fibres, tissus ou grilles
ou thermoplastique

COMPOSITE

CHARGES/ADDITIFS
Eléments apportant
des propriétés ou participants
au durcissement

Figure 1 Eléments constitutifs d’un composite

Ainsi, un matériau composite est un systeme composé d'un mélange ou combinaison de deux
ou plusieurs micro ou macro constituants qui different par la forme et composition chimique
et qui sont essentiellement insolubles les uns avec les autres (Figure 2). C'est important mettre
en évidence les différences d'échelle concernant la nanostructure (10-2 pum - 108um),

microstructure (10-7 um - 10-4 pm) et macrostructure (>10-3um - 103 pm).
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La plupart des matériaux composites sont constitués de deux phases ou plus, une matrice qui

entoure les autres phases appelées phases dispersées et qui sont classés selon leur
microstructure ou leur géométrie.

La microstructure de la phase dispersée comprend la forme, la taille, la distribution et
I'orientation des particules. Il est important de noter que lorsque les proportions des
composants sont exprimées (constituants matriciels et dispersés), il faut bien distinguer les
relations dans masse (% m/m) ou en volume (% v/v) puisque la densité (g/cm3) de chacun de

ces phases peuvent étre tres différentes.[2]

Matrlee Renforr | MWatériau composite |
A

Fibyes 1D

Figure 2 Schéma de la structuration d’un matériau composite[5]

Par conséquent, les concentrations de matiére fibreuse dispersée dans une marice a 50 % v/v
peut équivaloir a une concentration tres différente en % m/ Sur la base des critéres de la
nature de la microstructure de la phase dispersée, pour la classification des matériaux
composites trois groupes peuvent étre établis (Figure 3) :

e Composites renforcés de particules.

e Composites renforcés de fibres.

e Composés structuraux.[2]
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Material A

Material B

Material A

(a) (b) (c)

Figure 3 Types de matériaux composites-. (a) avec particules, (b) avec fibres, (c)
laminaire

1.2 Avantages et Inconvénients majeurs des composites

Le tableau ci-dessous donne quelques avantages et inconvénients des matériaux composites

[5]

Tableau 1 avantages et inconvenients des composites

Principaux avantages Principaux inconvenients
Gain de masse Sensibilité au vieillissement (eau, UV...)
Absence de corrosion Souplesse / acier

Intégration de fonctions (formes | Tenu thermique / comportement au feu

géométriques)

Tenue aux agents chimique Prix de la matiere / acier

1.3 Types de composites

Les composites se distinguent selon la matrice :

» Les composites a matrice polymére, PMC (Polymer-Matrix Composite) : Par exemple
thermoplastiques, comme le Nylon et I'ABS, ou thermodurcissables, comme les résines
époxy. Ces matériaux ont des propriétés mécaniques spécifiques élevées.

Ce sont les composites les plus populaires et ont été développés pour améliorer la résistance
mécanique des polymeéres, méme lorsque la température augmente, en maintenant les qualités
de légereté.

» Composites a matrice métallique, MMC (Metallic-Matrix Composite) : Généralement
aluminium, ou titane et leurs alliages, plus rarement magnésium ou autres. Ces matériaux

offrent une meilleure résistance aux hautes températures ;
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« Composites a matrice céramique, CMC (Ceramic-Matrix Composite) : Généralement

carbure de silicium ou alumine. C’est matériaux ont été étudiés afin d’améliorer la ténacité de
la matrice sans détériorer sa résistance et sa densité. Les matrices céramiques comprennent
également des matrices vitreuses et vitrocéramiques.

Il existe également des composites carbone-carbone, c'est-a-dire dans lesquels la matrice et le
renfort est constitué de carbone et de composites hybrides c'est & dire contenant deux ou

plusieurs types de fibres.[5]

1.4 La matrice

Un matériau composite est le résultat de 1’association d’une matrice, d’un élément renforcant
et de distincts additifs et adjuvants.
On appelle généralement la matrice, un liant polymérique qui, associé a un renfort, permet de
le maintenir dans ses formes en assurant la cohésion de 1’ensemble et le transfert des efforts.
C’est elle qui apporte les propriétés physico-chimiques du produit final.
Ces polymeres présentent les avantages suivants :

- Faible densite ;

- Faible co(t ;

- Bonnes propriétés mécaniques ;

- Bonne résistance thermique ;

- Bonne résistance aux solvants et a I’humidité ;

- Bonne adhésion aux fibres ;

- Bonne résistance au feu et a I’émission des gaz toxiques [6]
Les matrices peuvent étre de différentes sortes (Figure 4) permettant ainsi de différencier
plusieurs types de composites et notamment :
* Les composites a matrice thermoplastique,
* Les composites a matrice thermodurcissable,
* Les composites a matrice élastomere,
* Les composites a matrice et renfort métalliques,

* Les bio-composites.
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Biosourcé
A
Polyamide (Rilsan) Acide Polylactique (PLA)
Bio-epoxy Polyhydroxyalkanoate (PHA)
Bio-Polypropylene
Non-biodégradable < b Biodégradable

Polyethylene (PE) Polycaprolactone (PCL)

Polypropylene (PP) Polyester Amide (PEA)
Polystyrene (PS)

Polychlorure de Vinyle (PVC)
Polyméthacrylate de \ 4

méthyle (PMMA)

Non-biosource

Figure 4 Catégories des différentes sortes de polymeres.

Les composites a matrice organique, regroupent les composites a matrice thermoplastique,

thermodurcissable et élastomére.

1.4.1 Les composites a matrice thermoplastique TP

Les matrices polymeres thermoplastiques peuvent se présenter sous différentes formes :

e Granulés

e Filament,

e Poudre,

e Plaque.
De densité relativement faible, elles se ramollissent sous ’effet de la chaleur et deviennent
malléables a chaud (Tableau 1). Lors du refroidissement, le polymére durcit et se fige
permettant ainsi au renfort de conserver sa forme. Cette transformation est totalement
réversible et ne génére aucune chaleur intrinseque.
Dans I’automobile, ces matrices sont généralement associées a différents types de fibres telles
que la fibre de verre, la fibre de carbone ou encore les fibres végétales comme le lin ou le

sisal.
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Tableau 2 Propriétés des thermoplastiques[4]

Polymére Tg (°C) Tf (°C) Densité  p | g,.(MPa) E (GPa)
(g/cm3)
PP 5 165 0.92 30 1.2
PLA 50-60 150 ** 40-60 3-4
HDPE -100 134 0.95 28 11
PVC 75-105 160-220 1.39 58 2.9
PS 90-100 - 1.05 55 3.2
PET 70 255-265 1.30 47 2.6
ABS 90-120 - 1.05 50 25

1.4.2 Les composites a matrices thermodurcissables TD

Les matrices thermodurcissables peuvent se présenter sous deux formes :

* Liquide visqueux appelé résine,

* Poudre.

Elles ont la particularité de durcir par apport de chaleur lors d’une réaction chimique appelée
polymérisation. Cette réaction est irréversible et dégage une grande quantité de chaleur. On
dit qu’elle est exothermique. Les thermodurcissables ne se ramollissent pas sous I’effet de la
chaleur et forment aprés polymérisation une structure chimique tridimensionnelle qui confére
au produit final des propriétés physico-chimiques et mécaniques intéressantes (Tableau 2).
Les composites réalisés a partir de ces matrices peuvent étre renforcés avec toutes sortes de
fibres mais les plus communes restent la fibre de verre, la fibre de carbone ou la fibre
d’aramide. Les techniques de transformation des matériaux composites thermodurcissables
sont nombreuses et font appel a un savoir-faire souvent artisanal. Néeanmoins, les avancées
technologiques dans les matériaux et les équipements ont permis de développer des procédés
innovants permettant de répondre aux besoins des industriels pour des applications

spécifiques. [9]
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Tableau 3 Propriétés des thermodurcissables [4]

Résine Densité p | E(GPa) | o,.(MPa) Tg (°C)
(g/cm?)

Epoxyde 1.2 4.5 130 90-200
Uréthane 1.1 0.7-7 30 100
Polyester insaturé | 1.2 4 80 60-200
Urée 1.2-15 6-10 40-80 140
Formaldéhyde

Phénol 1.1-1.3 3-4 35-60 80-300
Formaldéhyde

1.5 Les Elastomeres

Ces polymeres présentent les mémes qualités élastiques que le caoutchouc. Les élastomeéres
sont caractérisés par leur grande déformabilité (6 a 8 fois leur longueur initiale), et sont
obtenus a partir de polymeres linéaires caractérisés par des liaisons extrémement faibles.
Ces polymeéres sont donc des liquides trés visqueux. Pour étre utilisées comme caoutchouc,
des liaisons pontales (nceuds de réticulation) doivent étre introduites entre les chaines,
conférant ainsi aux matériaux une structure tridimensionnelle qui assure la réversibilité de la
déformation mécanique. Les nceuds de réticulation sont introduits par une réaction chimique
appelée vulcanisation apres la mise en forme du matériau.[9]

La différence principale entre les élastomeres et les thermoplastiques repose sur la
température de transition vitreuse. Les élastomeres ont généralement une température de
transition vitreuse supérieure a celle de la température ambiante, les rendant mou et souple.
Tandis que, la température de transition vitreuse des thermoplastiques est au-dessous de la

tempeérature ambiante, les rendant dur et cassant. [4]
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1.6 Comparaison des matrices

Les tableaux 3 et 4 regroupent certaines des principales différences entre les différents types
de matrice :

Tableau 4 Comparaison caractéristiques des principales matrices polymeres [4]

Matrices thermodurcies Matrices thermoplastiques
e Amorphes e Amorphes ou semi cristallines
e Résistants aux températures élevées e Haute résistance a I’impact.
e Viscosité basse pendant la mise e Fabrication difficile en raison de la
forme viscosité tres élevée du polymeére
e Fragiles fondu
e Cycles de fabrication longs e Thermo formable
o Difficiles a réparer. e Possibilités de réparation
¢ Recyclage de déchets impossibe e Recyclage trés aisé

Tableau 5 Comparaison caractéristiques physico-chimique des principales matrices
polymeres [5]

Matrice Résine Tf(°C) p(g/lcm?) a7 (MPa) E(GPa)
Polypropyléne | 900 1.2 20-35 1.1-14

TP Polyamides 65-100 1.14 60-85 1.2-25
Epoxydes 290 1.1-15 60-80 3-5

TD Phénoliques 120 1.20 40 3-5
Polyesters 60-100 1.14 50-85 2.8-3.6

1.7 Le renfort

Les matériaux composites peuvent offrir a la fois une excellente rigidité et une bonne
propriété d’amortissement. La rigidité est la capacité d'un matériau a s'opposer a des
déformations lorsqu'il est soumis a des sollicitations mécaniques. Elle est assurée
principalement par le renfort qui a pour réle de supporter 1’essentiel de 1’effort mécanique
appliqué au matériau composite grace a ses caractéristiques mécaniques élevées (modules
d'Young, limite d’élasticité, résistance mécanique, ...etc.) [10]

Le schéma (Figure 5) suivant donne une classification générale des différents types de

renforts.
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Figure 5 Schéma des renforts existants[5]

Selon la forme du renfort, nous distinguons deux classes de composites que sont les
composites a fibres et les composites a particules. L’une ou I’autre des deux classes est
choisie en fonction des caractéristiques voulues. En ce qui concerne les composites a fibres,
nous avons des fibres longues et des fibres courtes. Les fibres courtes font entre 100 pum et 1
mm de long alors que les longues sont au-dela de 1 mm. Les fibres assurent aux composites
leurs propriétés mécaniques. Les particules, contrairement aux fibres, n’ont pas de dimension
specifique. Elles sont souvent non seulement utilisées pour améliorer certaines propriétés des
matériaux ou des matrices entre autres la rigidité et la tenue a la température mais aussi
utilisées comme charges pour rendre le matériau économiquement plus intéressant sans
toutefois réduire ses propriétés.[12]

Influence des caractéristiques du polymere Les caractéristiques du polymére vont
gouverner diverses propriétés du composite. Peuvent étre citées de facon non-exhaustive
I’opacité du polymere, sa rigidité mécanique, sa résilience, sa masse volumiqgue, sa résistance
chimique, ses propriétés électriques, sa stabilité dimensionnelle ou encore sa température de
ramollissement [13]

Influence des propriétés du renfort fibreux Les caractéristiques morphologiques, les
propriétés mécaniques et les propriétés de surface du renfort fibreux sont autant de leviers qui

permettent chacun d’optimiser la formulation du composite.[13]
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1.8 Applications des bio composites

On appelle éco composite les matériaux composites éco-congus. Ces nouveaux matériaux
désignent tous les produits ayant fait I’objet d’une conception dans le respect des
problématiques liées a I’environnement et au développement durable. Ce qui implique, selon
I’ADEME, entre autres de recourir « aussi peu que possible aux ressources non renouvelables
en leur préférant I’utilisation de ressources renouvelables, exploitées en respectant leur taux
de renouvellement et associé a une valorisation des déchets qui favorise leur réemploi, leur
récupération et leur recyclage ». Ainsi, la conception écologique d’une structure prendra en
considération les aspects environnementaux (impact carbone, recyclabilité, etc...), ainsi que
les aspects économiques (colts de production) et sociaux (gestion de main-d’ceuvre et des
ressources locales, etc...). Aussi, 1’écoconception implique généralement le recyclage des
déchets en fin de cycle de vie. Cette définition s'inscrit ainsi dans un contexte lié a une
économie circulaire

Du fait de leurs propriétés intéressantes par rapport aux matériaux traditionnels, les
matériaux composites connaissent depuis plusieurs années un développement exceptionnel
dans des secteurs industriels trés variés et entrent aujourd’hui dans pratiguement tous les
domaines d'applications possibles.[10]

Parmi ces domaines :

Les structures aéronautiques : Aujourd'hui les avions sont plus puissants, plus rapides, plus
grands, et plus nombreux ce qui entraine une consommation énorme de carburant et donc
un rejet dangereux de gaz polluant. Pour cela les ingénieurs et les scientifiques des
matériaux cherchent des solutions pour réduire au maximum cette consommation. Parmi
les solutions, l'utilisation des matériaux composites dans la structure d'avion pour diminuer
leur poids puisqu’a distance égale, un avion moins lourd va consommer moins de
carburants. Par exemple, la structure globale de I'Euro fighter Typhoon est composée de
40% de matériaux composites a base de fibres de carbone. Ainsi que dans la Boeing B787
et dans [I'Airbus A350-XWB le pourcentage de ce type de matériaux atteint
respectivement 50% et 52%[10].

Dans l'industrie automobile  Pour répondre aux exigences de performance et de
consommation de carburant, 1’utilisation de composites dans l'industrie automobile est en
croissance.[10]

Les pales des éoliennes sont genéralement constituées de composites pour améliorer
I'efficacité de la récupération d'énergie électrique.[10]

De plus en plus, I’industrie automobile impose ['utilisation des matériaux dits verts pour

répondre aux objectifs de réduction de poids, de diminution de consommation d’énergie et
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d’émission de CO2 (Figure 6 ), tout en assurant la qualité et la sécurité des véhicules, des

colts de production réduits et la recyclabilité¢ des matériaux. Selon la réglementation

européenne, 1’objectif est de réduire a 95 g/CO2/km 1’émission des gaz polluants pour

2020[14]
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Figure 6 Evolution de I'émission des gaz polluants en fonction des années [Réseau Action
Climat France, 2011].[13]

Dans les navires ou les infrastructures : les matériaux composites ont une haute résistance
a la corrosion. lls sont par conséquent tres employés dans ces domaines. Dans le domaine
de nautisme, les matériaux composites se trouvent par exemple dans la coque, au pont en
passant par les coffres, tables et autres cloisons. De plus, les piéces de frein et de moteur
fonctionnant a haute température sont souvent fabriquées a partir de composites a matrice
métallique ou céramique.

Domaines de sport et des loisirs : C’est I'un des principaux consommateurs de cComposites.
Les matériaux composites offrent aux structures une bonne résistance mécanique et

une longue durée de vie tout en gardant un poids réduit[14]

1.9 Généralités sur les propriétés biologiques de la cellule végétale

La paroi cellulaire des plantes est la plus grande source de biomasse sur Terre et est de grande
importance pour l'alimentation humaine et animale tout en étant la source fibre primaire pour
différents usages. Pour ces raisons les études de la biosynthése de la paroi cellulaire des
plantes a toujours été considérée soit comme de la recherche fondamentale, dédiée a

comprendre I’importance des mécanismes biochimiques et physiologiques, soit de la
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recherche appliqué compte tenu de la large utilisation industrielle des matériaux qui

composent le mur cellulaire.
La paroi cellulaire des plantes supérieures peut se diviser en paroi primaire et mur
secondaire. La paroi cellulaire primaire est constituée d'une série de polysaccharides comme
la cellulose, I'némicellulose et les pectines. La paroi primaire des dicotylédones est constituee
de un réseau de macromolécules de cellulose noyées dans une matrice polysaccharidique
complexes, dont les xyloglucanes et les pectines sont les plus abondants[15]
Les fibres naturelles d'origine végétale sont des substances complexes, dans une combinaison
hétérogéne de polymeéres cellulosiques, de lignine et de pectine, elles sont obtenues a partir de
plantes telles que : abaca, ananas, cabuya, coton, ceibo, paille de toquilla, banane, palmiers,
osier, pita, totora, bambou..etc. Et autres introduits ou adaptés tels que : lin, caruhaua, kénaf,
ramie, les fibres végétales sont composées de mycofibrilles complexes de polymeéres a
longues chaines. Les fibres animales sont des protéines telles que les cheveux, la laine et la
soie. Le régne minéral est représenté par I'amiante. L'industrie a déterminé des processus
industriels pour obtenir des fibres techniquement applicables a partir de la matiere premiére. Il
existe une relation étroite entre les conditions de traitement, la composition chimique et la
longueur technique des fibres. La pénurie imminente de pétrole dans un avenir proche et la
préoccupation environnementale croissante de la part de reconsidérer l'utilisation des
agrofibres comme matériau de renforcement dans les matériaux composites en raison de leurs
excellentes propriétés.[15]
La faiblesse de la masse volumique des fibres végétales (1.2 a 1.5 g/cm®) confére a ces
matériaux des propriétés mécaniques spécifiques intéressantes. Les fibres longues ont des
contraintes en traction plus faibles que les fibres courtes, du fait que les premiéres ont de plus
grandes probabilités de contenir des défauts de formation.
Lors d’un essai de traction sur une fibre végétale, les parameétres influencant sur la courbe
contrainte/ déformation sont[16] :
e La nature de la fibre (composition et structure)
e Lalargeur de la fibre sollicitée (vrai aussi pour les fibres de verre)
e Les pourcentages d’cau absorbée dans la fibre. En effet, la variation du pourcentage
d’eau absorbée entraine une variation de la section de la fibre (retrait ou gonflement) ;
I’eau pénetre dans les zones amorphes et modifie le transfert de charge entre les
éléments fibrillaires.
e Le diamétre de la fibre qui n’est pas constant dans une méme plante ; le module
d’Young et la contrainte a la rupture évoluent avec les diamétres des fibres ; plus le

diamétre est faible plus la rigidité et la résistance sont importantes.
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1.10 La Cellulose

La cellulose est un polymére linéaire de glucose lié par des liaisons p1-4 entre résidus avec un
degré de polymérisation pouvant varier de 6000 dans le mur primaire aux 14 000 résidus dans
la paroi secondaire (Figure 7) Les chaines polymeres sont liées en formant des micro fibrilles
d'environ 3 nm de diamétre dans la paroi primaire et de 5 a 10 nm dans la secondaire (Jarvis
2003, Brown 1996); chaque micro fibrille est constituée de 36 chaines polysaccharides (Fig.
1.14) qui sont liés a la fois par des liaisons intra et hydrogene forces intermoléculaires et de
Van der Walls (French et al., 1999, French et al., 1993).

Environ 180 milliards de tonnes de cellulose sont produites sur terre chagque année, de ce fait

c'est le polymére le plus abondant sur la planete (Englehardt 1995).[15]
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Figure 7 La chaine de cellulose Formule brute: [C6H1005]n [15]

1.11 Avantage et inconvenients des fibres végetales

Avantages

e lls sont respectueux de I'environnement a la fois dans le processus, la production et
I'élimination en fin de cycle.

e lls sont renouvelables et nécessitent moins d'énergie d'entrée par unité de production.
Propriéteés similaires a celles des matériaux avec renforts en fibre de verre.

e Meilleure élasticité Ils sont moins abrasifs pendant le processus de fabrication Ils
absorbent bien les vibrations et donc le son.

e 2 a 3 fois moins cher que de travailler avec de la fibre de verre. Si un composé 100%
biodégradable est requis, ils peuvent étre melangés avec des bio-polymeres tels que
I'amidon, la lignine, I'nermicellulose, le caoutchouc.[17]

Inconvénients
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e Lorsque les composés avec des fibres naturelles sont bralés, il y a moins de production

de CO2 et d'autres gaz toxiques.

e La qualité des fibres dépend des conditions naturelles.

e De grandes zones de culture sont nécessaires si la production a grande échelle est
lancée. La faible densité devient un inconvénient au cours du processus.

e La liaison entre les polymeres et les fibres naturelles est faible.[17]

1.12 Quelques procedes d’élaboration
1.12.1 Moulage sous vide

Le moulage sous vide consiste a utiliser simultanément le vide et la pression atmosphérique.
Aprés enduction de gel-coat, on dispose le renfort sur un moule rigide, puis on coule la
matrice. (Figure 8) Le contre-moule, recouvert d’une membrane assurant 1’étanchéité (feuille
de caoutchouc, nylon, etc.), est ensuite emboité. Une pompe a vide crée une dépression a
travers le moule et le contre-moule poreux, qui étale et débulle la résine. Le contre-moule peut

éventuellement étre limité a la seule membrane d’étanchéité.

Ce procédé de moulage convient pour la fabrication de pieces en petites et moyenne des
séries. Il permet d’obtenir de bonnes qualités mécaniques, grace a une proportion de résine
uniforme et a une diminution des inclusions d’air. Dans le cas de I’utilisation d’un contre-
moule rigide, un bel aspect de surface est obtenu sur les deux faces. Les cadences de

production sont toutefois assez lentes. [4]

membrane (élastomeére) :
e — ——

contre-

pompe a vide
¢

Figure 8 Mécanismes du moulage sous vide[4]
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1.12.2 Moulage par centrifugation

Cette technique est réserveée au moulage de pieces de révolution, en particulier tubes, tuyaux,
cuves, etc. Elle est une extrapolation de la technique de fabrication des tuyaux en fonte ou en

béton centrifugé.

Le moule de révolution, enduit d’agent de démoulage, est mis en rotation (a environ 2 000

tours/min). Aprés dépbt éventuel de gel coat, on introduit simultanément en continue.

La résine catalysée et accélérée (résines époxydes, polyesters, etc.) durcissant a froid.
L’imprégnation du renfort par la résine est réalisée sous I’effet de la centrifugation. La
stratification s’effectue par passages successifs de la buse d’alimentation en résine et renfort.
La polymerisation est effectuée a température ambiante, ou éventuellement accélérée dans

une étuve.

Un renfort sous forme de rouleau (mat, tissu, etc.) peut étre introduit éventuellement en

discontinu avant rotation du moule. La résine est introduite ensuite lors de la centrifugation

Aprés polymérisation, la piéce cylindrique est extraite du moule, le retrait des résines
permettant le démoulage. Cette technique permet d’obtenir un bel aspect de surface a
I’extérieur, avec un diamétre et une épaisseur des picces bien calibrés. Ce processus
d’¢élaboration nécessite un matériel de grande précision et un trés bon équilibrage du moule

(Figure 9).

moule

Figure 9 Mécanismes du moulage par centrifugation[4]
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1.12.3 La thermocompression

La thermocompression (compression a chaud) consiste a appliquer un cycle temps-
température-pression a un composite a I’aide d’une presse a plateau chauffants (figure 10)[18]
La technique de moulage par thermocompression s’effectue par compression des matériaux
entre deux plaques chaudes a des pressions pouvant atteindre 300 bars, permettant ainsi la
mise en ceuvre de pieces relativement épaisses. Ce procédé est le moins énergivore parmi les
procédés de mise en ceuvre des composites a fibres longues et a résine thermoplastique. De
plus, c’est une technique qui, hormis la pression ou la température, n’impose aucune autres
sollicitations (cisaillement, flexion...) au composite. Enfin, c’est un procédé qui peut
permettre de fabriquer des piéces a une cadence relativement élevée. C’est donc le procédé
qui sera utilisé dans la thése.

Les composites fabriqués par thermocompression sont soumis a trois parametres qui sont : la
pression, le temps de maintien ainsi que la température. Dans la littérature, de nombreuses

études s’intéressent a I’influence de ces paramétres sur la qualité du composite produit.[14]

3. Perspectives THERMOCOMPRESSION 3 et 4

Chauffage Transfert Formage + refroidissement

1 l'empérature

Contact avec |"outil 5

Tde
préchauffage [
Fermeture du moule

T de fusion Pression maximale

T de
solidification

............................. > Démoulage

Figure 10 Schéma récapitulatif du procédé de thermocompression [8]
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Chapitre 11 : Matériels & Méthodes
2.1 La fibre de Luffa

Au cours des derniéres années, il y a eu une augmentation de préoccupations envers
I'environnement, une plus grande attention est accordee a l'utilisation de fibres végetales
profitant de leur abondance et disponibilité en tant que ressource renouvelable et leur
biodégradabilité dans I'environnement et économiques pour leur rentabilité.

En conséquence, un certain nombre d'articles de synthése ont été publiés sur les composites
fibres végétales-polymeres dont biodégradables composites. Cependant, I'utilisation de fibres
végétales comme renforts dans les matériaux composites nécessite une attention particuliére
concernant la fibre / adhérence a la matrice, en particulier lorsque la matrice est hydrophobe
en nature. Ceci est une conséquence du fait que fortement polarisé les fibres de cellulose
(hydrophiles) sont intrinsequement incompatibles avec polymeéres hydrophobes. La principale
théorie des liaisons chimiques seule n'est pas suffisante pour élucider le probléme complexe
de lI'adhérence dans matériaux composites et considérations sur les réactions acido-basiques a
I'interface. En effet, la morphologie de I'interface et I'énergie de surface et les caractéristiques
de mouillage font partie des phénomenes d'interface. Plusieurs auteurs ont étudié I'adhérence
de la matrice de fibres dans les composites fibres naturelles-polyester, notamment Fibres de
luffa a travers différents types de traitements de surface.[19]

Le luffa ou loofah fait partie de la famille cucurbitacée, nommé également éponge végétale,
est un fruit tropical vert allongé, consommable a 1’état jeune, prenant par la suite une
consistance fibreuse qui sert a la fabrication d’éponges (comme les éponges de douche).[20]
Dans les pays tropicaux, y compris les Philippines, les plantes fibreuses sont disponibles en
abondance et au moins certaines d'entre elles sont des cultures agricoles. Parmi ceux-ci se
trouve le luffa(ou Loofah) que 1’on peut voir sous différents plans de coupe dans les figures
(Figure 11) et (Figure 12), communément appelé « Patola » aux Philippines. C'est lI'un des
ingrédients préférés dans la préparation des plats indigénes en raison de son aréme
appetissant. Il existe deux variétés de luffa disponibles aux Philippines. Il s'agit de la variéte
cylindrique ou « patolang kastila » (L. cylindrique) et de la variété angulaire (L. acutangula),
originaire des Philippines. Lorsque le fruit arrive a maturité, il contient un corps fibreux
squelettique poreux. Cette fibre présente dans les fruits mdrs sert de brosse ou d'éponge pour
le nettoyage. De nos jours, il est couramment utilise comme gommage corporel. Il est
également utilise pour les filtres dans les réservoirs d'alimentation des navires et la fibre

bouclée rigide est utilisée pour la fabrication de chapeaux. Les éponges varient en taille de 8 a
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24 pouces de long. Les plantes poussent rapidement donnant quatre récoltes annuelles et les

graines peuvent produire 30 éponges.[21]

s
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Figure 12 Coupe longitudinale d’une feuille de Luffa[22]

C’est une fibre naturelle qui a retenu l'attention des chercheurs, en raison de ses propriétés
physico-chimiques (Tableau 5). Les fibres de luffa sont composées principalement de
cellulose (54,2%) et de lignine (15,1%), son fruit posséde un systéme vasculaire fibreux de
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tailles comprises entre 15 cm et 1,5 m, et avec une moyenne de diamétre 8 & 10 cm

(Figurel3). Il est abondant en Chine, au Japon et dans d'autres pays d'Asie, d'’Amérique
centrale et du Sud. La structure du systéme vasculaire fibreux des éponges seches peut étre
divisée en deux réegions trés différentes. Un noyau central avec une structure en nid d'abeille
et des parties externes dans lesquelles les fibres sont disposées dans une matrice
multidirectionnelle formant un tapis naturel. [22]

Les fruits de Luffa cylindrica (I’exemple le plus connu) ont un systéme vasculaire fibreux
(éponge de Luffa). Les contrefiches de cette éponge naturelle sont caractérisées par une
structure micro-cellulaire avec des canaux micro-creux continus (macropores avec un
diametre de 10 @ 20 um) qui constituent les paquets vasculaires et rapportent un systéme

hiérarchique multimodal de pore[20]

Figure 13 Imagerie optique de la structure morphologique de la fibre de Luffa[22]

Tableau 6 Propriétés physico-chimique de la fibre de Luffa[23]

Propriétés physique Propriétés chimique
Densité | Diametre | Aspect | Angle Cellulose | Lignin | Hemi Cendres
(g/cm3) | (um) ration | Microfibrille | (%) (%) Cellulose | (%)

) (%)
0.56- 270+ 20 | 34045 | 12+2 63.0+2.5 | 11.69 |20.88+1. |0.4+0.1
0.92 +12 |4 0

2.2 Polystyréne
2.2.1 Définition

Le polyester est une classe de polyméres contenant un groupe fonctionnel ester sur la chaine
principale polymére. Le terme polyester est généralement utilisé pour le polyéthyléne
téréphtalate (PET), malgré la présence de nombreuses formes de polyester, ses domaines
applications sont aussi trés variés textiles, automobiles, médicales, électroniques et de

construction, suscitent un intérét mondial. Le polyester est également largement utilisé
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polyester pourrait étre realisée sous forme de procédés de polycondensation, de
polymérisation par ouverture de cycle et de polyaddition. De plus, le polyester pourrait étre
recyclé par des méthodes physiques (mécaniques) ou chimiques (réactions d'hydrolyse, de
méthanolyse et de glycolyse). Le polyester recyclé pourrait étre utilisé pour les emballages,
les piéces de construction, les tuyaux, les réservoirs, les géotextiles, les non-tisses, les tapis,
etc. On s'attend a ce que les réserves de pétrole brut soient épuisées au niveau mondial en
2043. Ainsi, le recyclage des polymeres a base de pétrole est crucial. De plus, le recyclage
efficace du polyester entrainera une diminution des émissions de dioxyde de carbone et donc
du réchauffement climatique. Le polyester peut étre classé en deux groupes : les polyesters
thermoplastiques et les thermodurcissables (polyester insaturé, résine polyester) les
polyesters. Les polymeéres thermoplastiques peuvent étre classés en polyesters aromatiques
linéaires (polyesters fibres et filmogenes), élastomeéres (copolyesters séquencés), polyester a
cristaux liquides, plastiques techniques, polyesters aliphatiques et
poly(hydroxyalcanoates)[23]

2.2.2 Catégories de polystyréene

Selon la structure chimique, le polyester peut étre un thermoplastique ou thermodurcissable. I
existe également des résines polyester durcies par des durcisseurs ; cependant, les polyesters
les plus courants sont les thermoplastiques. Les polyesters en tant que thermoplastiques
peuvent changer de forme apreés I'application de chaleur. Bien qu'ils soient combustibles a des
températures élevées, les polyesters ont tendance a se rétracter au contact des flammes et a
s'éteindre automatiquement lors de l'inflammation. Le polyester en tant que fibres a une
ténacité et un module E élevés ainsi qu'une faible absorption d'eau et un rétrécissement
minimal par rapport aux autres fibres industrielles. Les fibres de polyester sont parfois filées
avec des fibres naturelles pour produire un tissu aux propriétés mixtes .Les Polyester peuvent

également étre classés en polyesters saturés et insaturés.[24]

2.2.4 Les propriétés du polystyréne

Le polystyrene est devenu omniprésent dans vie quotidienne. Sa grande facilité de mise en
ceuvre, ses propriétés physico-chimiques particulieres (Tableau 6) et son faible colt en font
I’un des polymeres les plus appréciés par les industriels dans les secteurs de I’emballage
alimentaire, de I’¢électronique grand public, de 1’électroménager et du batiment.

Comme I’ensemble des matiéres plastiques, le polystyrene possede de propriétés

exceptionnelles :
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e Physiques : transparence sous forme « cristal », brillance, grande, légeérete, possibilité

de décoration et de collage.

e Mécanique : rigidité, bonne résistance aux chocs, sécabilité, facilité de mise en ceuvre,

possibilité d’obtenir des designs variés

e Chimique : le polystyréne est un polymere inerte et non toxique, il n’a aucun effet sur

I’environnement puisque il est détruit avec les ordures ménageres sans dégagement

de fumée toxique[25]

2.2.5 Application du polystyréne

Qu’il soit «cristal » ou «choc» le polystyrene répond a de répond de nombreuses

applications :

Emballage (45% du marché du polystyrene) : conditionnement des produits
laitiers et produits « frais », vaisselle a usage unique.

Electronique grand public: structures de téléviseurs, cassettes, boitiers de
cassettes et disques compactes, de DVD, etc..

Electroménager : facades de machines a laver, cuves et contre-portes de
réfrigérateurs, aspirateurs, seche-cheveux, etc.

Batiment : plaques d’isolation, de luminaires et de profilés.

Acrticles de maison : cintres, rasoirs, jouets, etc.

Bureautique : photocopieurs, télécopieurs [25]

2.2.6 Polystyrene et Environnement

Les plastiques ne sont pas solubles dans I’ecau et ne se dégradent que trés lentement.

Lorsqu’ils sont mis dans les décharges, ils apportent surtout une pollution « visuelle » en se

dispersant au gré du vent. lls peuvent étre source d’énergie et de matiére premiére.[25]

2.3 Matériels et des ressources utilisées

La fabrication de la presse thermique nécéssaire pour mener a bien la réalisation des plaques

de matériaux composites bio-sources a représenté la partie la plus chronophage et laborieuse

de I’ensemble de la section expérimentale.

Cette fabrication s’est menée selon les étapes ci-dessous :

1. Conception et modélisation : faite dans le laboratoire du Fablab au sein de 1’école

national polytechnique d’Alger, ceci en ayant recours au logiciel de conception
SolidWorks
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de part et d’autre de la presse thermique a d’abord été entreprise au sein du
département du génie mécanique, ou il a été possible de couper et préparer les piéces
qui composent la structure de chaque presse, puis par la suite par manque de temps et
de moyens la fabrication a été poursuivie dans 1’atelier de fabrication mécanique
METAL DJOUDI situé a Dergana les opérations ont été porté a aboutissement et deux
faces de la presses thermiques ont finalement pris forme.

3. La fabrication du moule : le moule utilisé pour la fabrication des plaques composites
est fabriqué dans I’atelier du département du génie mécanique, il est constitué de fer
plat et ayant les dimensions exterieurs 250x250mm et interieurs 200x200mm, et
d’épaisseur de 3.5 mm

4. Le montage : Une fois les pieces prétes et finis, elles furent déplacées au labo du génie
de I’environnement de 1’école polytechnique pour monter I’ensemble des picces de la
presse comprenant les deux presses, la charpente métalique et et la partie electronique
( capteurs thermiques et afficheur de température) deux capteurs thermiques.

2.3.1 Préparation des Feuilles de Luffa

Figure 14 Etat de la fibre de Luffa avant ouverture
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Figure 15 Etat de la fibre de Luffa apreés ouverture

Les feuilles de Luffa ont été acquises dans des lieux de ventes communs et préférablement
choisis de telle sorte a étre de dimensions relativement importante afin d’offrir un plus ample
espace de travail, aussi les feuilles caractérisées par une certaine clarté de couleur
présentaient, en générale, une structure plus solide et robuste en comparaison aux échantillons
de couleurs plus sombres.

Les feuilles ont été ensuite découpées au ciseau (Figure 14) et (Figure 15) sous forme de
plaques carrés de dimensions 200x200mm afin de répondre a la forme du moule que nous
utiliserons pour faire couler et fabriquer les plaques composites(Figure 16) et (Figure 17) , par
la suite elles sont compressés seuls ( sans aucun ajout d’autre renfort) uniquement afin de
réduire leur tailles pour faciliter leur manipulations.

Cette étape de pré-pressage facilitera le travail étant donné que la réalisation des plaques
s’effectuera en groupe de trois : plaques d’un seul pli, plaques de deux plis et plaques formées

de trois plis.
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Figure 17 Feuilles de Luffa découpées en formes de carrés apres pression

2.3.2 Traitement chimique des feuilles de Luffa

Aussi afin de pouvoir évaluer 1’apport d’un traitement chimiques sur la fabrication de ces
matériaux composites a base naturelle de Luffa, Les feuilles de Luffa découpées seront
traitées avec deux traitements distincts, le premier consitant en un traitement a I’Hydroxyde
de Sodium NaOH et le second en un traitement au Permanganate de Potassium (KMnO4) .Les
deux procédés de traitement sont donc les suivants :

e Traitement au NaOH :

e Traitement au KMnO4 .
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Ainsi si 1’ on prends en considération la répartition des plaques obtenues selon le nombre

de plis compris et le type de traitement suivis nous obtenons, en ajoutant une plaque

vierge faite entierement en PSV le tableau 7 suivant

Tableau 7 Répartition du nombre et du type de plaque a réaliser pour I’étude

Plaques traitées au NaOH Plaques traitées au KMnO4
1 plis 1 plis
2 plis 2 plis
3 plis 3 plis

2.3.3 Méthode de traitements des feuilles de Luffa :

1. Traitement au NaOH

L’échantillon traité selon ce procédé est immergé dans une solution NaOH a 5% d’un Litre
préparée en dissolvant 50g de NaOH dans 1000ml d’eau distillée et ceci durant une période
de 30min. Par la suite les feuilles de Luffa sont extraites de cette solution de Soude pour étre
ensuite plongées dans une solution de 1% de H2SO4 préparée en dissolvant 5.6ml de H2SO4
dans un Litre d’eau distillée(Figure 18).

A la fin de la duréé¢ de traitemet les fibres sont ensuites rincées abondemment a I’eau

courante.
CinitiatePrzsos Vuzsos = CrinateP2 Veinate

_ sz':lm!spi T’{fz':lm!a _ 1% x 1,004 X 1000

Vizsos = =
CinitiaiePH2504 980%p X 1.83

Virsgs = 5,59 ¥ 5,6 ml
2. Traitement au KMnO4

L’échantillon traité selon ce procédé est immergé dans une solution de KMnO4 a 0.02%
préparée en diluant 0.2g de KMnO4 dans 1000ml d’acétone et ceci durant une période de
3min(Figure 18).

A la fin de la duréé de traitemet les fibres sont ensuites rincées abondemment a 1’eau

courante.
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Figure 18 Bac usité afin d’effectuer le traitement chimique des feuilles de Luffa

2.4 Méthode d’élaboration des plaques composites biosource a I’aide de la
presse thermique

2.4.1 Préparation du moule et I’empilement des plis

e Découpe des feuilles de Luffa au ciseau selon les dimensions du cadre en fer plat en
carrés de 200x200mm.

e Appliquer le traitement chimique correspondant ( NaOH ou KMnO4) aux plaques
obtenues.

o Laisser les feuilles de Luffa traitées chimiquement séchées complétement.

e Appliger un pré-pression sur les feuilles en les placant directemet entre les faces de la
presse thermique sans utilsés le moule ceci afin de réduire son volume et faciliter la
mise en place du polystirene entre les plis du Luffa.

e Préparer le moule en y versant uniformément dans son fond une couche de polysterene
crystale.

e Mettre un plis de feuille de Luffa sur la couche de polystérene.

e Ajouter une autre couche homogene de polystyréne sur le plis de Luffa.

e Continuer selon le nombre de plis prévu a alterner entre un plis de Luffa et une couche
homogéne de polytyréne (Figure 19)

e En ce qui concerne la plaque vierge, I’espace du moule est entierement remplie du PS
sans ajout de fibre végétale(Figure 20)

e |l est important de mettre une quantité assez conséquente de polystyréne afin de
minimiser au plus possible le nombre de bulles d’air qui pourraient apparaitre lors de

la fonte des particules de polystyréne au cours du procesus de formation de la plaque.
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A la fin couvrir le moule avec la plaque supérieur d’aluminium puis I’introduire entre

les plaques de la presse thermique.

2.4.2 Mise en ceuvre de la presse thermique

Faire mettre en marche la presse thermique et attendre que les deux faces de la presse
atteignent une température suffisante ( autour de 160°C) pour permettre au particules
de polystyréne de fondre.

A Tl’aide du levier faire descendre manuellement la presse supérieure sur la presse
inférieure.

Faire arriver la presse supérieure juste au contact de la plaque supérieur en aluminium
du moule, a ce point arréter momentanément le processus de compression afin de
permettre au particules d’entamer leur fusion et éviter des déchirures au niveau des
plis des feuilles de Luffa.

Aprés un certain moment, suite a la fusion du polystymere, la poursuite de la
compression devient plus facile et sans danger pour I’intégrité des feuilles de Luffa.
Continuer la compression jusqu’a atteindre une pression entre 4-5bars(Figure 21).
Arriver a ce point de pression ( entre 4 et 5 bars) les plis de Luffa avec le renfort sont
suffisamment comprimés.

Laisser les plis dans cet état de compression sans ouvrir la presse cependant en arrétant
I’alimentation en électricité , pour permettre au matériau composite de poursuivre son
mécanisme de cohésion et parallelement pemettre au plaques de la presse de refroidir.
Aprés un certain moment (5-10min) les plaques de la presse peuvent étre ouverte pour
libérer le moule, ce dernier ayant refroidit assez pour étre extrait a I’aide d’un outil
isolant a la chaleur pour étre ensuite refroidit a I’eau courante.

Une fois le moule complétement refroidis de maniére a permettre une manipulation a
mains nues sans risques, les deux plaques en aluminium du moule sont ouvertes pour
extraitre le cadre en fer plat qui contient la plaque du matériau composite Luffa-
polysterene.

A I’aide d’un outil contondant la plaque de Luffa est extraite délicatement du cadre de
fer plat.
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T

Figure 20 Etapes de la fabrication des plaques de composites : Fabrication de la plaque
vierge
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Figure 21 Etapes de la fabrication des plaques de composites : thermocompression

Figure 22 Plaques obtenues par thermocompression
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Figure 23 Plague vierge obtenue par thermocompression

Figure 24 Plaque de fibre traitée au NaOH de 2 plis obtenue par thermocompression

Par la suite, une fois ’ensemble des plaques fabriquées et extraites grace a ce dispositif
(Figure 22 ) et (Figure 23 ), les plaques sont disposées et préparées(Figure 24) afin d’y
couper des éprouvettes haltéres au mesures normalisées a 1’aide de la découpe laser, ceci afin
de procéder a la phase de caractérisation.

La caractérisation des matériaux composites obtenues est réalisée par différentes methodes :
I’analyse spéctroscopique infrarouge, 1’essai de traction et le test de densité, ainsi que les
anaylses de microscopie optique, I’ensemble de ces caractérisations ont été réalisées dans le

Centre de recherche en technologies industrielles (CRTI).

45




Chapitre I1: Matériels & Méthodes

2.5 Analyse spectroscopique infrarouge a Transformée de Fourrier en mode
Réflexion Totale Atténuée (FTIR-ATR)

La spectroscopie d'infrarouge permet de déterminer la présence de groupements fonctionnels
dans les molécules organiques, et les structures dans certaines molécules simples.[26]

Les spectres infrarouges des fibres brutes et traitées ont été obtenus au moyen de la technique
de la spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier en mode Réflexion Totale Atténuée
(FTIR- ATR). Cette méthode permet la qualification des structures moléculaires a travers les
bandes d’absorbance des groupements fonctionnels[5]

L’analyse spectrale par FTIR-ATR est effectuée dans le but d’étudier I’existence
d’éventuelles interactions entre la matrice thermoplastique et les fibres de Luffa traitée et non
traitée [27]

La caractérisation a été effectuée au Centre de recherche en technologies industrielles (CRTI)

Les spectres ATR-FTIR ont été enregistrés a l'aide de I'instrument Cary 630 FTIR (Agilent
Technologies) (Figure 25) a température ambiante pour des nombres d'onde allant de 4000 a

400 cm-1 et avec une résolution spectrale de 4 cm-1.[4]

2.6 Découpage Laser

La découpe laser est un procédé de fabrication qui consiste a découper la matiére grace a une
grande quantité d’énergie générée par un laser et concentrée sur une trés faible surface (Figure
26) Cette technologie est majoritairement destinée aux chaines de production industrielles,
mais peut également convenir aux boutiques, aux établissements professionnels et aux tiers-
lieux de fabrication. La gravure laser se fait avec la méme technologie, mais en utilisant une
puissance laser réduite.[28]

LASER signifie amplification de la lumiére par émission stimulée de rayonnement[28]:
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e L Light

e A Amplification
e S by Stimulated
e E Emission

e R of Radiation

Figure 26 Machine de découpage Laser du Fablab de I'ENP

La découpe laser eu lieu dans le centre Fablab de 1’école nationale polytechnique avec une
machine de marque Sihao, 100 Watts-9060(Figure 27)

Figure 27 Machine de découpage laser mise en marche

La focalisation d'un rayon laser permet de chauffer jusqu'a vaporisation une zone réduite de
matiere (Figure 28). Les lasers utilisés couramment ont une puissance de 4000 watts mais les
sources peuvent varier de quelques watts a plus de 7 kW. La puissance est adaptée en fonction
du matériau et de I'épaisseur a découper. A titre de comparaison, un laser de classe Il
potentiellement dangereux a une puissance de moins de 1 mW. Ce procédé permet une
découpe précise, nette et rapide de nombreux matériaux jusqu'a 25 mm. La découpe se fait
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sans effort sur la piece et la zone affectée thermiquement (ZAT) est assez faible (de I'ordre de

0,5 mm sur les métaux) ce qui permet d'avoir des pieces tres peu déformées. La réalisation de

trou est facile mais leur diametre doit étre au moins égal a I'épaisseur de la téle quand cette

tole est supérieure a 10 mm. Certains matériaux, comme l'argent, ou le cuivre, sont toutefois

plus difficiles a découper au laser a cause de leur fort pouvoir réfléchissant, dans ce cas,

mieux vaut utiliser la découpe par jet d'eau haute pression[28]

Figure 28 Découpage des éprouvettes de type haltére sur la plaque de NaOH de 2 plis

2.7 Dimensions des éprouvettes obtenues

Ci-dessous les tableaux récapitulatifs contenants les dimensions des éprouvettes obtenues

aprés découpe Laser, le découpage a été réalisé selon la norme traduite dans la figure suivante

(Figure 29)

165.00

- 57.00

—

|
R7G.00—

Figure 29 Eprouvette de traction (Norme ASTM D638) [29]

Ainsi les éprouvettes obtenues par decoupe laser ont été mesurees, les valeurs des mesures

sont représentées dans les tableaux suivants :

Tableau 8 Mesures des 5 éprouvettes de la plaque traitée au NaOH de 1 pli

NaoH 1 pli

Moyenne des Largeur

Moyenne des Epaisseur

Eprouvette 1

13,80

3,46
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Eprouvette 2 13,83 3,53
Eprouvette 3 13,83 3,43
Eprouvette 4 13,80 3,57
Eprouvette 5 13,83 3,43

Tableau 9 Mesures des 5 éprouvettes de la plaque traitée au NaOH de 2 plis

NaoH 2 plis Moyenne des Largeur Moyenne des Epaisseur
Eprouvette 1 13,90 3,83
Eprouvette 2 13,86 3,86
Eprouvette 3 13,86 3,86
Eprouvette 4 13,86 3,76
Eprouvette 5 13,90 3,83

Tableau 10 Mesures des 5 éprouvettes de la plaque traitée au NaOH de 3 plis

NaoH 3 plis Moyenne des Largeur Moyenne des Epaisseur
Eprouvette 1 13,93 4

Eprouvette 2 13,96 3,86

Eprouvette 3 13,96 3,9

Eprouvette 4 13,93 3,93

Eprouvette 5 13,93 3,93

Tableau 11 Mesures des 5 éprouvettes de la plaque traitée au KMnO4de 1 pli

KMnO4 1 pli Moyenne des Largeur Moyenne des Epaisseur
Eprouvette 1 13,76 3,66
Eprouvette 2 13,77 3,70
Eprouvette 3 13,80 3,66
Eprouvette 4 13,77 3,70
Eprouvette 5 13,76 3,66

Tableau 12 Mesures des 5 éprouvettes de la plaque traitée au KmNO4 de 2 plis

KMnO4 2 plis Moyenne des Largeur Moyenne des Epaisseur
Eprouvette 1 13,90 3,66
Eprouvette 2 13,86 3,63
Eprouvette 3 13,86 3,66
Eprouvette 4 13,86 3,63
Eprouvette 5 13,90 3,66

49




Chapitre I1: Matériels & Méthodes

Tableau 13 Mesures des 5 éprouvettes de la plaque traitée au KmNO4 de 3 plis

KMnO4 3 plis Moyenne des Largeur Moyenne des Epaisseur
Eprouvette 1 13,8 4,30
Eprouvette 2 13,76 4,28
Eprouvette 3 13,76 4,30
Eprouvette 4 13,80 4,30
Eprouvette 5 13,76 4,30

Tableau 14 Mesures des 5 éprouvettes de la plaque vierge

Vierge 1 pli Moyenne des Largeur Moyenne des Epaisseur
Eprouvette 1 13,83 3,60
Eprouvette 2 13,86 3,63
Eprouvette 3 13,86 3,56
Eprouvette 4 13,83 3,63
Eprouvette 5 13,86 3,63

2.8 Test de Traction

Les essais de traction ont été réalisés au niveau du CRTI sur une machine de traction de
marque MTS Criterion (Figure 30) a température ambiante avec une vitesse de déplacement
2 mm/min. Ce test consiste a soumettre I’éprouvette a un étirement avec une vitesse
constante, et on reléve a I’aide de 1’ordinateur la force de traction nécessaire en fonction de

I’allongement.
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‘ l
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Figure 30 Machine utilisé pour I’essai de traction[4]

2.9 Microscopie optique

Cette technique a été utilisée dans le but d’observer la morphologie des fibres traitées et non
traitées ainsi que les échantillons de bio-composites, cette opération a été réalisée dans le
CRTI a I’aide d’un microscope optique. Une analyse optique de la facies de rupture a aussi

été réalisée

2.10 Mesure de la densité (méthode de la double pesée)

Parmi les objectifs de 1I’élaboration des matériaux composites ¢’est d’avoir un matériau plus
Iéger donc de densité inferieure dont les avantages apparaitront essentiellement sur le plan
financier et énergétique.[5]

Le test de densité des éprouvettes a différent taux de fibre a été effectué au laboratoire du
centre de recherche des technologies industrielles ‘CRTI” (Figure 31). La mesure de la densité
des solides s'effectue au travers du poids et du volume d'un échantillon. Le volume se calcule

en exercant une force sur I'échantillon dans le liquide[4]
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Figure 31 Appareillage de la mesure de densité.[4]
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3.1 Calcul du taux de fibre obtenu

Le tableau ci-contre regroupe les taux de fibres obtenues aprés fabrication des plaques

composites

Tableau 15 Masse des plaques avant et aprés thermocompression et taux de fibre

Plis | 1pli 2plis 3plis
Type M1(g) | M2(g) | TDF | M1(g) [ M2(g) | TDF | M1(g) | M2(g) | TDF
NaOH 8,8 138,3 | 6,5% | 18,2 148,1 | 12,29% | 27,8 154,6 | 18,05%
KMnO4 9 1349 |6,7% | 18,3 1411 | 12,96% | 27,3 155,2 | 17,56%

M1 : masse de la feuille avant élaboration de la plaque bio-composite en gramme.

M2 : masse de la feuille aprés élaboration de la plaque bio-composite en gramme.

TDF : taux de fibre. TDF = % % 100

3.2 Analyse morphologique de la fibre

Les figures suivantes illustrent la morphologie de la fibre de luffa avant et aprées traitement

On peut observer (Figure 32) une morphologie en forme de nid d’abeille avec une orientation
des fibres qui est n’est pas unidirectionnelle dans les deux axes horizontale et vertical (une
orientation aléatoire) ce qui donne un aspect de cellules.

On observe (Figure 33) et (Figure 34) que la qualité des feuilles de Luffa a augmenté apres
traitement, en particulier celle traitée au NaOH qui présente un meilleur état de surface avec
une surface de fibres rugueuse ce qui permet d’avoir une bonne adhésion interfaciale avec la
matrice de polystyréne. [30]

La figure 35 confirme de plus les résultats cité précédemment et montre la supériorité de qualité de
1’état de surface de la fibre traitée au NaOH [31]
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Figure 32 Morphologie du Luffa traitée au NaOH avec un objectif X0.67

Figure 33 Morphologie du Luffa non traité avec un objectif X50

B

Figure 34 Morphologie du Luffa traitée au KMnO4 avec un objectif X50
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Figure 35 Morphologie du Luffa traitée au NaOH avec un objectif X50

0.5 mm

L

Figure 36 Morphologie du Luffa traitée au NaOH avec un objectif x 0.9

3.3 Analyse spectroscopique infrarouge a Transformée de Fourrier en mode
Réflexion Totale Atténuée (FTIR-ATR)

Les résultats de ’analyse spectroscopique (Figure 37) sont exploités a 1’aide de tables trouvés
dans la littérature scientifique [26][6] [4] dans des tables sont celle les suivantes :

- A 1200-1260 cm™, un pic qui correspond a la vibration de déformation des liaisons CH.

-A 1230-1270 cm un pic correspondant a la vibration de déformation des liaisons CH

-Aux alentours 1335 cm, des pics correspondant aux vibrations d'élongation symétrique et

asymétrique de la liaison N-O du groupes C=C-NO; ou Ar- NO>
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“Aux alentours 1370 cm., des pics correspondant aux vibrations d‘élongation symétrique et
asymétrique de la liaison N-O du groupes R-NO2

- A 1400-1460 cm™ des pics correspondant aux vibrations de déformation asymétrique des
liaisons C-H du cycle aromatique.

-1450-1600 cm™ des pics sont attribués aux vibrations d’élongation des liaisons C=C
élongation des composés aromatiques.

- A 1600-1650 cm™ des pics sont attribués aux vibrations d’¢longation des hydroxyles

O-H de I’eau.

-A 1720 cm™?, une bande qui apparait faible, peut étre assignée a la vibration des groupements
carbonyles C=0.

- A 1735 cm™, un pic correspondant a la vibration des groupements carbonyles C=0.

-A 2100-2140 cm-ides pics sont attribués aux vibrations d’élongation des liaisons C=C en
groupe alcyne.

- A 2850-2950 cm™, des pics correspondant aux vibrations d'élongation symétrique et
asymétrique de la liaison C-H du groupes (-CH2).

- Une large bande autour de 3350 cm™ qui correspond & la vibration d’élongation des
hydroxyles O-H de la fibre.

-3265-3335 cm™ un pic correspondant a la vibration de I’élongation des liaisons polymériques
nC-H
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Figure 37 Spectre FTIR-ATR de la fibre Luffa traitée au KMnO4
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3.4 Test de Traction
3.4.1 Module de Young

En observant les histogrammes ci-dessus (Figure 38), (Figure 39) et (Figure 40) on constate
une augmentation générale de la valeur du Module de Young (Module d’¢élasticité) apres
introduction de la fibre de Luffa a la matrice de PS ce qui confirme 1’utilité d’une valorisation
de la fibre végetale type Luffa dans un procédeé de fabrication de matériaux composites.

Aussi en procédant a la comparaison entre les deux types de traitement on observe aussi que
le traitement au NaOH offre toujours un net avantage par rapport au traitement au KmNO4
démontrant ainsi la supériorité de ce traitement 5% NaOH sur le traitement du 0.02%
KmNO4 en terme de propriét¢é mécanique (Module d’¢élasticité, valeur de la contrainte
maximale).

Enfin on observe autre fois une altération des caractéristiques mécaniques apres augmentation
du taux de fibres entre les plaques ayant recu le méme type de traitement chimiques, ceci est
dG aussi au phénoméne d’agglomération reli¢ a 1’augmentation du taux de fibres qui, n’étant
pas entierement enveloppées de la matrice de PS, ¢’est-a-dire ayant un cété un contact fibre-
résine et de ’autre c6té un contact fibre-fibre induit a un glissement qui conduit a une

diminution de la résistance face a la rupture.

Tableau 16 Tableau comparatif des valeurs moyennes du module de Young entre la
plaque vierge et les plaques de 1 pli

Moyenne des Module

Plaque Young (Gpa)
PSV 1,77
PSK1 1,76

PSN1 1,96
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1,95
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Module de Young (Gpa)

=
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1,65
PSV

1,96

1,76

PSK1 PSN1
Type de plaque

Figure 38 Histogramme comparatif des valeurs moyennes du module de Young entre la
plaque vierge et les plaques de 1 pli

Tableau 17 Tableau comparatif des valeurs moyennes du module de Young entre la
plaque vierge et les plaques de 2 plis

Moyenne des Module
Plaque Young(Gpa)
PSV 1,77
PSK2 1,97
PSN2 2,14
2,5
2,14
1,97
T 2 1,77
2
=s]
S 15
=]
-
8]
o 1
=
=
=]
= 05
0
PSV PSK2 PSN2

Type de plaque

Figure 39 Histogramme comparatif des valeurs moyennes du module de Young entre la
plaque vierge et les plaques de 2 plis
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Tableau 18 Tableau comparatif des valeurs moyennes du module de Young entre la
plaque vierge et les plaques de 3 plis

Moyenne des Module
Plaque Young(Gpa)

PSV 1,77

PSK3 1,97

PSN3 2,03

2,05 2,03

1,95
1,9
1,85
18 1,77
1,75

Module de Young (Gpa)

1,7
1,65

1,6
PSV PSK3 PSN3

Type de plaque

Figure 40 Histogramme comparatif des valeurs moyennes du module de Young entre la
plaque vierge et les plaques de 3 plis

3.4.2 Contrainte Maximale

A partir des données obtenues des histogrammes : (Figure 41), (Figure 42), (Figure 43) on
constate un baisse de la valeur de la contrainte maximum au niveau des plaques de
composites obtenues aprés introduction des fibres de Luffa pour les deux types de traitement,
selon la littérature , cela s’explique considérant les fibres de luffa étant des fibres a
orientation aléatoires, ainsi de par leurs morphologie cela induit une diminution de la
contrainte opposée, contrairement aux fibres rectilignes a orientation unidirectionnel qui

voient cette valeur augmenter[30][31].

Toutefois, on notera que la valeur de la contrainte maximale obtenue aprés traitement au

NaOH est en majorité toujours supérieure au traitement au KmNOA4.
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Aussi on remarque un baisse du taux de contrainte qui suit ’augmentation du taux de fibres

entre les plaques de 2 plis et celles de 3plis, cet aspect revenant au phénomeéne

d’agglomération et qui se traduit par un glissement entre les fibres végétales entre elles apres

application de la traction mécaniques a cause d’une plus faible dispersion de la phase

polystyréne dans la phase végétale dotée d’un taux de fibres plus important.

Tableau 19 Tableau comparatif des valeurs moyennes de la contrainte maximale entre la
plaque vierge et les plaques d'un pli

Plaque Contrainte Max (Mpa)
PSV 25,88
PSK1 14,26
PSN1 21,97
30
25,88
25
—_ 21,97
g
© 20
8
% . 14,26
E
[y
= 10
S
5
0
PSV PSK1 PSN1

Type de plaque

Figure 41 Histogramme comparatif des valeurs moyennes de la contrainte maximale
entre la plaque vierge et les plaques de 1 pli

Tableau 20 Tableau comparatif des valeurs moyennes de la contrainte maximale entre la
plaque vierge et les plaques de 2 plis

Plaque

Contrainte Max (Mpa)

PSV

25,88
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PSK2 17,04
PSN2 20,66
25,88
17,04

PSvV

PSK2
Type de plaque

20,66

PSN2

Figure 42 Histogramme comparatif des valeurs moyennes de la contrainte maximale
entre la plaque vierge et les plaques de 2 plis

Tableau 21 comparatif des valeurs moyennes de la contrainte maximale entre la plaque
vierge et les plaques de 3 plis

Contrainte Max (Gpa)

w
[=]

]
[%a]

]
[=]

=
%]

=
=]

Plaque Contrainte Max (Mpa)
PSV 25,88
PSK3 19,81
PSN3 18,06
25,88
19,81
PSV PSK3

Type de plaque
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Figure 43 Histogramme comparatif des valeurs moyennes de la contrainte maximale
entre la plaque vierge et les plaques de 3 plis

3.4.3 Déformation

Les résultats obtenus, (Figure 44), (Figure 45) et (Figure 46) on remarque que I’insertion de la
fibre veégétales du Luffa a donné une nette résistance au composite ceci du faite de la
diminution importante du taux de déformation au niveau des éprouvettes soumis aux tests de
traction, ceci S’explique par la bonne adhésion inter faciale fibre-matrice.

Par conséquent on peut constater que I’utilisation de ce type de fibre végétale fournit au
composite de meilleurs propriétés mécanique et en font un matériau plus résistant et donc
garantissant plus de sécurité pour de possible application industriels en pratique.

Aussi on remarque que les plaques soumises au traitement de 5% NaOH présentent une
tendance a avoir une déformation moindre donc une résistance plus importante que les

plaques traitées au 0.02% KMnO4, ce qui en fait une méthode plus avantageuse.

Tableau 22 Tableau comparatif des valeurs moyennes de la déformation entre la plaque
vierge et les plaques d'un pli

Plaque Déformation (%)
PSV 1,62
PSK1 1,00

PSN1 1,11
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1,629

PSvV

1,11

PSN1 PSK1
Types de plaques

Figure 44 Histogramme comparatif des valeurs moyennes de la déformation entre la
plaque vierge et les plaques d'un pli

Tableau 23 Tableau comparatif des valeurs moyennes de la déformation entre la plaque
vierge et les plaques de 2 plis

1,8
1,6
1,4

1,2

0,8

Déformation %

0,6
0,4

0,2

Plaque Déformation (%)
PSV 1,62
PSK2 1,23
PSN2 1,2
1,62
1,23 12
PSV PSK2 PSN2

Types de plaques

Figure 45 Histogramme comparatif des valeurs moyennes de la déformation entre la
plaque vierge et les plaques de 2 plis
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Tableau 24 Tableau comparatif des valeurs moyennes de la déformation entre la plaque
vierge et les plaques de 3 plis

Plaque Déformation (%)
PSV 1,62
PSK3 1,15
PSN3 1,12
1,8
1,62
1,6
1,4
X 12 115 1,12
=
2
m
£ og
ey
2 06
0,4
0,2
0
PSV PSK3 PSN3

Types de plaques

Figure 46 Histogramme comparatif des valeurs moyennes de la déformation entre la
plaque vierge et les plaques de 3 plis

3.5 Microscopie optique

Les figures ci contres de la figure 47 a la figure 53 illustrent la facies de ruptures de

éprouvettes apres 1’essai de traction.

Des résultats obtenus de 1’imagerie on observe que pour le cas de la bio-composites ayant un
taux de fibres supérieure a 10%, imageries des plaques de fibres de 2 et 3 plis (Figure 49),
(Figure 50), (Figure 52), et (Figure 53) une agglomération des fibres est spécialement visible
pour les plaques ayant un taux de fibres

D’autre part, pour les bio-composites a fibres taux de fibre inférieure a 10%( Figure 48) et
(Figure 51) les fibres ont une apparence bien dispersées dans tout le volume de la matrice.
Toutefois, on en ce qui concerne les plaques réalisées par compression de trois plis de fibres,
on peut constater I’apparition d’un phénomene de déchaussement ceci étant car certaines
poches se sont formées au niveau d’un co6té au lieu au niveau de 1’axe de rupture, ce

phénomeéne s’explique aussi au fait de I’agglomération des fibres entre elles suite a
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I’augmentation du taux de fibre empéchant ainsi la dispersion homogene du polystyréne au a
I’intérieur de la plaque de composite, genérant ainsi une certaine fragilité par opposition a la
I’état de structure des plaques ayant un taux de fibres moindre permettant ainsi une meilleur
dispersion de la résine entre les fibres de Luffa.

De fagon générale on observe que la rupture est selon un seul axe. Cela peut-étre expliqué par

une bonne adhésion fibre/matrice.

Plaque vierge 1 pli

1 mm

e

Figure 47 Images microscopique de la distribution des fibres dans la matrice et de leur
rupture : plaque vierge

Fibre traitées au NaOH 1pli
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Figure 48 Images microscopique de la distribution des fibres dans la matrice et de leur
rupture : Plaque traitée au NaOH 1 Pli

Fibre traitées au NaOH 2plis

Figure 49 Images microscopique de la distribution des fibres dans la matrice et de leurs
rupture : Plaque traitées au NaOH 2 Plis

Fibre traitées au NaOH 3plis

: . : i R: £
Figure 50 Images microscopique de la distribution des fibres dans la matrice et de leurs
ruptures : Plaque traitées au NaOH 3 Plis
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Fibre traitées au KMnO4 1pli

Figure 51 Images microscopique de la distribution des fibres dans la matrice et de leurs
rupture : Plaque traitées au KMnO4 1 Pli

Fibre traitées au KMnO4 2plis

Figure 52 Images microscopique de la distribution des fibres dans la matrice et de leurs
rupture : Plaque traitées au KMnO4 2 Plis

Fibre traitées au KMnO4 3plis
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Figure 53 Images microscopique de la distribution des fibres dans la matrice et de leurs
rupture : Plaque traitées au KMnO4 3 Plis

3.6 Mesure de la densité (méthode de la double pesee)

En observant les figures (Figure 50), (Figure 51), et (Figure 53) on peut remarquer
I’introduction de fibres végétale de Luffa dans la matrice & base de PSV a permis une
réduction de la densité du composite obtenu, résultant ainsi en un matériau plus Iéger.

Cependant il est a noter que la différence du taux de diminution de densité des plaques
composites PSV / Luffa traitées sont d’une légére variation, en tenant en considération le

parametre de taux de fibre ou celui du type de traitement.

Tableau 25 Tableau comparatif des valeurs moyennes de densité entre la plaque vierge
et les plaques de 1 pli

Plaque Densité
PSV 1
PSK1 0,98
PSN1 0,99
1,005
1
1
0,995
0,99
2 099
wv
S
Q 0,985
0,98
0,98
0,975 I
0,97
PSV PSK1 PSN1

Type de plaque

Figure 54 Histogramme comparatif des valeurs moyennes de densité entre la plaque
vierge et les plaques de 1 pli
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Tableau 26 Tableau comparatif des valeurs moyennes de densité entre la plaque vierge
et les plaques de 2 plis

Plaque Densité
pPSv 1
PSK2 1
PSN2 0,99
1,002
1 1
1
0,998
0,996
2 0,994
wv
& 0992
e 0,99
0,99
0,988
0,986
0,984
PSV PSK2 PSN2

Type de plaque

Figure 55 Tableau comparatif des valeurs moyennes de densité entre la plague vierge et
les plaques de 2 plis
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Conclusion

Le but principal visé par ce travail est la valorisation des fibres végétales dans la fabrication
de matériaux composites ceci en exploitant une matiére premiére simple a fournir et a
manipuler en I’occurrence les feuilles de Luffa et exploiter ses propriétés caractéristiques afin
de pouvoir concevoir un matériau qui soit a la hauteur des exigences des necessités actuelles
dans différents domaine d’actions tout en insistant sur I’aspect propre et durable du procédé

de fabrication.

Un des point clé de I’étude fut aussi la réalisation de 1’outillage nécessaire pour la
compression des composites : la presse thermique ouvrant ainsi la voie a d’autres recherches

en ayant a leurs disponibilités un matériel prét a I’usage.

La valorisation des propriétés de la fibre de Luffa a été effectuee principalement en observant
la variation de deux parameétres : le taux de fibres qui a été varié en augmentant le nombre de
plis utilisés par plaques fabriquée et le traitement chimique qui a été divisé en deux
protocoles : traitement au 5% NaOH et traitement au 0.02%.KMnO4

Par la suite, les caractérisations appliquées aux échantillons issues des plaques congues ont
permis de recueillir les informations qui ont servis aprés analyse a comprendre le
comportement de ce matériau au renfort végétale, ainsi la spectroscopie FTIR-ATR a permis
une plus ample connaissance des groupements chimiques impliqués et qui composent les
cellules végeétales mis en jeu. En outre, I’analyse au microscope optique vient complémenter
ces données en permettant de voir au niveau macroscopique la structure des fibres au milieu
de la matrice et d’observer le taux de dispersion de cette derni¢re dans la plaque en fonction

des parametres cités plus haut ( taux de fibres et traitement chimique).

Ces résultats furent appréciés numériguement apres exploitation des données obtenues par le
test de traction représentées par les valeurs des taux de déformation, de contrainte et le
module de Young qui caractérisent le comportement de chaque plaques apres étre soumises a

une sollicitation mécanique.

Enfin, le test de densité nous donne une quantification sur le gain en légéreté obtenu apres
introduction de la fibre végétale dans la matrice de PSV permettant ainsi de confirmer
I’avantage d’utiliser un tel type de ressource naturelle dans le processus de fabrication de

matériaux composites.

Les résultats obtenus des différentes expériences de caractérisations effectuées indiquent

toutes une amélioration des propriétés mécaniques du matériau vierge apres introduction des
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feuilles de Luffa comme renfort a ’intérieur de la matrice, ceci avec une amélioration de ces

dites propriétés dans le cas de I’utilisation du traitement au NaOH a 5% vis-a-vis du
traitement au KMnO4 0.02%, d’autre part, en prenant en considération le facteur de variation
du taux de fibres, nous avons relevés 1I’amélioration du comportement du composite en
passant d’un taux inférieur a 10 % vers un taux aux alentours de (12-13)% suivie d’une légeére
déclinaison de des valeurs des propriétés mécanique lorsque le TDF est au-dela des 13%, ce
qui nous conduit a favoriser les plaques réalisées avec un taux aux alentours de (12-13)% de

fibres végétales.
Perspectives

Comme mentionné précédemment, ce travail est loin d’étre une rechercher exhaustive et
compléte sur toute les possibilités et capacités d’utilisation de la fibre du Luffa, ou toute autre
fibre d’origine végétale. Ainsi en offrant les résultats obtenus par la présente étude ainsi que
la presse thermique construite afin de realiser les matériaux congus pour ce projet, il serait
intéressants de pouvoir fabriquer un nombre plus importants de plaques de composites en
variant le taux de fibres sur un intervalle plus important et suivre le comportement du
matériau obtenu. D’autres part, 1’utilisation combiné de deux types de fibres végétales dans
pour la fabrication d’'un méme composite pourrait offrir des résultats plus probants permettant
par exemple de compenser certains des défauts des fibres de Luffa causé par I’irrégularité de

sa structure morphologique et obtenir ainsi un matériau plus résistant aux efforts mécaniques
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