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Résumé : 

Ce travail porte sur lô®tude et la valorisation dôune nouvelle fibre naturelle extraite de la plante Retama 

sphaerocarpa en vue de son utilisation comme renfort dans les biocomposites. Les fibres ont été extraites 

puis soumises à un traitement alcalin par des solutions de NaOH à différentes concentrations (2 %, 3 %, 

4 %, 5 % et 10 %). 

Une caractérisation physico-chimique et thermique des fibres brutes et trait®es a ®t® r®alis®e ¨ lôaide de 

diff®rentes techniques dôanalyse, ainsi que sur lô®tude de sa morphologie ¨ lôaide dôobservations 

microscopiques, optiques et par microscopie électronique à balayage (MEB). notamment la spectroscopie 

infrarouge ¨ transform®e de Fourier (FTIR) et lôanalyse thermogravim®trique (ATG/DTG). ¨ lôaide de 

diverses techniques physico (DRX, densité et diamètre). Les résultats obtenus ont montré que le traitement 

alcalin permet dô®liminer une partie des compos®s non cellulosiques tels que lôh®micellulose, la lignine et 

les impuretés de surface, améliorant ainsi les propriétés de la fibre. 

En outre, une ®tude statistique a ®t® r®alis®e ¨ lôaide du logiciel Origin afin dô®valuer de mani¯re pr®cise 

les caractéristiques physiques et chimiques des fibres (RS). Le choix de cette fibre se justifie par le fait 

quôelle nôa, ¨ ce jour, fait lôobjet dôaucune caract®risation dans la litt®rature existante. 

Lôanalyse thermique a r®v®l® une am®lioration de la stabilit® thermique des fibres trait®es par rapport aux 

fibres brutes. Ces résultats démontrent que les fibres de Retama sphaerocarpa présentent un potentiel 

int®ressant pour le d®veloppement de biocomposites performants et respectueux de lôenvironnement. 

Mots-clés : biocomposite, nouvelles fibres végétales, Retama sphaerocarpa, traitement chimique, 

caractérisation. 
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Abstract:  

This work focuses on the study and valorization of a new natural fiber extracted from the plant Retama 

sphaerocarpa for its potential use as a reinforcement in biocomposites. The fibers were extracted and 

subsequently subjected to alkaline treatment using NaOH solutions at different concentrations (2%, 3%, 

4%, 5%, and 10%). 

A physico-chemical and thermal characterization of both untreated and treated fibers was carried out using 

various analytical techniques. Their morphology was also investigated through optical microscopy and 

Scanning Electron Microscopy (SEM). In addition, Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR), 

Thermogravimetric Analysis (TGA/DTG), X-ray Diffraction (XRD), density, and diameter measurements 

were performed to evaluate the fibers properties. 

The results showed that the alkaline treatment removed part of the non-cellulosic components, such as 

hemicellulose, lignin, and surface impurities, thereby improving the fiber properties. Furthermore, a 

statistical analysis was conducted using Origin software to accurately assess the physical and chemical 

characteristics of Retama sphaerocarpa (RS) fibers. The selection of this fiber is justified by the fact that, 

to date, it has not been characterized in the existing scientific literature. 

Thermal analysis revealed an improvement in the thermal stability of the treated fibers compared with the 

untreated fibers. These findings demonstrate that Retama sphaerocarpa fibers have significant potential 

for the development of high-performance and environmentally friendly biocomposites. 

 

Keywords: biocomposite, new plant fibers, Retama sphaerocarpa, chemical treatment, characterization. 
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Ј϶Яв: 

 

 ̪Ϝ̯ϸϮ ϣвтϸЦ ϣϠЪϼвЮϜ ϸϜмвЮϜ ϢϼЪТ ̵ϸЛ̳Ϧ ϸтЯЧϦ сТ ϼтЪУϦЮϜ сУЪтмЮϜ АЯ϶дϠϦ вϸϖ дϖ .̭ϝжϠ Ϣϸϝв пЯК ЬмЊϲЯЮ дтАЮϝϠ сТ   ϣтϦϝϠжЮϜ РϝтЮцϜ Ϭϝ

в ϸЛ̳т ̪оϼ϶цϜ ϣтжϸЛвЮϜ ϤϜмІϲЮϜ мϒ ϣтϮϝϮϾЮϜ РϝтЮцϜ ЬϜϸϠϦЂϜ РϸлϠ ϝ̯тϼϜϼϲ ϢϸЯЊϦвЮϜ мϒ ϝ̯тϼϜϼϲ ϣжϸЯЮϜ ϸϜмвЮϜ Ͼтϲ Ь϶ϸт ϒϸϠ ϝ̯вмлУ

ϸϝКϖ ϣтЯϠϝЦм ϸϼϜмвЮϜ ϸϸϮϦϠ ϣАϠϦϼв ϤъϝϮв сТ ХтмЂϦЮϜм ЙтжЊϦЮϜϤϜмϸϒм ϣϪтϸϲЮϜ ϤϝтжЧϦЮϜ ϼмАϦ дϒ ϝвЪ .ϼтмϸϦЮϜ Ϣ  ϤϝтϼДжЮϜм ЬтЯϲϦЮϜ

вЮϜ ϣЂϸжлЮϜм дϜϼтАЮϜм ϤϜϼϝтЂЮϜ ИϝАЦ ̯ϣЊϝ϶ ̪ϤϝКϝАЦ ϢϸК сТ ϣвϸ϶ϦЂвЮϜ ϣϠЪϼвЮϜ ϸϜмвЯЮ ЬЎТϒ алТ пЮϖ оϸϒ ϢϸтϸϮЮϜϣтжϸ.  

рϼϠ ϤϝϠж дв Ϭϼ϶ϦЂв ϸтϸϮ РтЮ Ьϝ϶ϸϗϠ ϣлϮ дв сϪϲϠЮϜ ЬвЛЮϜ ϜϺк аϦлт ̪ФϝтЂЮϜ ϜϺк сТ Ϡ̮ РϼЛ̳т Reteam sphaerocarpaϼϸм ϣЂϜ

Ϝ ϣтϼлϮвЮϜ ϤϝДϲывЮϜ ϣАЂϜмϠ йϦтϮмЮмТϼмвЂϝвЮϜ сжмϼϦЪЮшϜ ϼлϮвЮϜм ϣтϼЊϠЮ ϱ MEB РтЊмϦ пЮϖ Рϸлт ̪оϼ϶ϒ ϣлϮ двм

РϝтЮϒRetama sphaerocarpa ϤϝтжЧϦ аϜϸ϶ϦЂϝϠ амтϸмЊЮϜ ϸтЂЪмϼϸтк дв ϣУЯϦ϶в ϾтЪϜϼϦϠ ϣϮЮϝЛвЮϜм ϣϮЮϝЛвЮϜ ϼтО ϣтϚϝтϾтТ- твтЪ ϣтϚϝ

ϢϸϸЛϦв.  ϭвϝжϼϠ аϜϸ϶ϦЂϝϠ ϝлЧтϠАϦ аϦ Ϩтϲ ̪ϣтϼмϼЎ ϣтϚϝЊϲшϜ ϣЂϜϼϸЮϜ дϒ д̵тϠϦ ̪ШЮϺ пЮϖ ϣТϝЎшϝϠorigine ϦЮϜ РϸлϠ ХтЦϸЮϜ аттЧ

 ϣтϚϝтвтЪЮϜм ϣтϚϝтϾтУЮϜ ЈϚϝЊ϶ЯЮЮРϝтЮч   retama sphaerocarpa РϝтЮϒ ϼϝтϦ϶Ϝ аϦ ϸЦмretama sphaerocarpa  ̳Ϧ аЮ ϝлжмЪЮ РΖЊм

 Ѐϼ̲ϸ̳Ϧ мϒϣтвЯЛЮϜ ϤϝтϠϸцϜ двЎ ϢϼмІжвЮϜ ЬϝвКцϜ сТ ϝ̯ЧϠϝЂ  . 

 

ϜϣтϲϝϦУвЮϜ ϤϝвЯЪЮаϦϼЮϜ РϝтЮϒ ̪ϢϸтϸϮ ϣтϦϝϠж РϝтЮϒ ̪ϣтмтϲЮϜ ϣϠЪϼвЮϜ ϸϜмвЮϜ : (Retama sphaerocarpa)Ϝ ϣϮЮϝЛвЮϜ ̪ ̪ϣтϚϝтвтЪЮ

РтЊмϦЮϜ . 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

VII 
 

Sommaire : 
Dédicace : ................................................................................................................................................................... II 
Remerciements : ....................................................................................................................................................... III 
Résumé : ................................................................................................................................................................... IV 
Abstract ΥΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧ..ΧΧΦΦΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧVI 

: ....................................................................................................................................................................... VI 
Sommaire Υ ΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΦΦΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΦΧΧΧΧΧΧ..ΧΧVII 
Liste des figures Υ ΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΦΧΧΧΧΧΧ..Χ..ΧΦX 
Liste des tableaux Υ ΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΦΦΧΧΧ.....XI 

Chapitre I :Etat de lϥart 

1 Généralité sur les composites : ................................................................................................................ 5 

1.1 Introduction : ...................................................................................................................................... 5 

1.2 Définitions : ........................................................................................................................................ 5 

1.3 Définition (Bio-composites ύ: ............................................................................................................... 6 

1.4 Classification des matériaux composites : ............................................................................................ 6 

1.4.1 Selon la forme du composant : ................................................................................................. 6 

1.4.2 Selon la nature des composants : ............................................................................................. 6 

1.5 Avantages des matériaux composites : ................................................................................................ 7 

1.6 {ŜŎǘŜǳǊǎ ŘΩŀǇǇƭƛŎŀǘƛƻƴ ŘŜǎ ŎƻƳǇƻǎƛǘŜǎ : ............................................................................................... 8 

1.7 Constituants de base des matériaux composites : ................................................................................ 9 

1.7.1 La matrice : .............................................................................................................................. 9 

1.7.2 Les renforts : .......................................................................................................................... 12 

1.8 Les différentes architectures des renforts de composites : ................................................................. 13 

1.8.1 Les mats :............................................................................................................................... 14 

1.8.2 Les unidirectionnels (UD) :...................................................................................................... 14 

1.8.3 Les tissus bidirectionnels : ...................................................................................................... 14 

1.9 Architecteur des matériaux composites : ........................................................................................... 15 

1.9.1 Monocouche : ........................................................................................................................ 15 

1.9.2 Stratifiés : .............................................................................................................................. 15 

1.9.3 Sandwichs : ............................................................................................................................ 16 

2 Généralité sur les fibre naturelles : ........................................................................................................ 17 

2.1 Natures des fibres : ........................................................................................................................... 17 

2.1.1 Fibres animales : .................................................................................................................... 17 

2.1.2 Fibres minérales : ................................................................................................................... 17 

2.1.3 Fibres végétales : ................................................................................................................... 18 



 

VIII 
 

2.2 aŞǘƘƻŘŜǎ ŘΩŜȄǘǊŀŎǘƛƻƴ ŘŜǎ ŦƛōǊŜǎ : .................................................................................................... 23 

2.2.1 Extraction des fibres végétales : ............................................................................................. 23 

2.2.2 Prétraitements : ..................................................................................................................... 23 

2.2.3 Extraction mécanique : ........................................................................................................... 23 

2.2.4 Extraction chimique : ............................................................................................................. 23 

2.2.5 Extraction biologique : ........................................................................................................... 24 

2.3 Utilisation des fibres végétales (avantages et inconvénients) : ........................................................... 24 

2.3.1 Avantages : ............................................................................................................................ 24 

2.3.2 Inconvénients : ...................................................................................................................... 25 

2.4 Proprietes mecaniques et physiques des fibres naturelle :.................................................................. 25 

2.5 aƛǎŜ Ŝƴ ǆǳǾǊŜ ŘŜǎ ƳŀǘŞǊƛŀǳȄ ŎƻƳǇƻǎƛǘŜǎ : ....................................................................................... 26 

3 Conclusion : .......................................................................................................................................... 27 

Références bioliƻƎǊŀǇƘƛǉǳŜΥΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΦΦΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΦну 

Chapitre II:Techniques et méthodologies expérimentales 

1. Introduction : ....................................................................................................................................... 32 

2. Distribution géographique de Retama : ................................................................................................. 32 

3. Description botanique : ........................................................................................................................ 33 

4. Systématique de Retama sphaerocarpa : ............................................................................................... 34 

5. Choix de la fibre végétale : .................................................................................................................... 35 

6. aŞǘƘƻŘŜǎ ŘΩŜȄǘǊŀŎǘƛƻƴ ŘŜ ƭŀ ŦƛōǊŜ wŜǘŀƳŀ {ǇƘŀŜǊƻŎŀǊǇŀ : ..................................................................... 35 

6.1. Préparation des tiges Retama: ........................................................................................................... 36 

6.2. Extraction des fibres de Retama (biologique et mecanique) :.............................................................. 36 

7.      Traitements chimiques :ΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΦΦ39 

7.1. Matériaux et appareils utilisés dans traitement chimique : ................................................................ 39 

7.1.1. Matériaux utilisés : ................................................................................................................ 39 

7.1.2. Appareils utilisés : .................................................................................................................. 40 

7.2. Traitement alcalin : ........................................................................................................................... 41 

8. Caractérisation des fibres : .................................................................................................................... 44 

8.1. caractérisation morphologique par microscopie électronique à balayage(MEB) : ................................ 44 

8.2. Caracterisation Physique : ................................................................................................................. 45 

8.2ΦмΦaŜǎǳǊŜ Řǳ ŘŜƴǎƛǘŜόˊύ : ..................................................................................................................... 45 

8.2.2.Mesure du diametre(d) : .................................................................................................................. 46 

8.2.3.Analyse par diffraction des rayons XόMethode de poudre) : .............................................................. 47 



 

IX 
 

8.3. Caracterisation thermique : ............................................................................................................... 49 

8.3.1.Analyse thermogravimétrique(ATG) :............................................................................................ 49 

8.4. Caracterisation chimique  : ................................................................................................................ 50 

у.4  Φм ΦSpectrometrie infrarouge a transformee de fourier (FTIR) : ........................................................... 50 

9. Conclusion : ........................................................................................................................................ 51 

   wŞŦŞǊŜƴŎŜǎ ōƛōƭƛƻƎǊŀǇƘƛǉǳŜǎ ΥΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΧΦΦрн 

Chapitre III  :Caractérisation physicochimique et thermique de fibre du Rétama sphaerocara 

1. Introduction  :ééééééééééééééééééééééééééééééé..éééééé.54 

2.Caractérisation morphologique :   ééééééééééééééééééééééééééééé..55 

3.Caractérisation Physique  :é..............................................................................................................................57 

        3.1.Mesure de la densité : ééééééééééééééééééééééééééééééé...57 

       3.2.Mesure du diamétre : éééééééééééééééééééééééééééééééé58 

       3.3.Analyse par diffraction des rayons X :éééééééééééééééééééééééé......60 

4.Caractérisation theramique :ééééééééééééééééééééééééééééééé..65 

     4.1. Analyse thermogravimétrique(ATG) :ééééééééééééééééééééééééé..65 

5.Caractérisation chimique..........éééééé.éééééééééééé..................................................67 

       5.1.Spectrométrie infrarouge à transformée de Fourier (FTIR) :ééééééééééééééé...67 

 6. conclusion:éééééééééééééééééééééééééééééééééééééé...69 

R®f®rences bibliographiques:éééééééééééééééééééééééééééééééé.70 

Conclusion générale :ééééééééééééééééééééééééééééééééééé..71 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

X 
 

 

 

Liste des figures 

Figure I. 1 :Composition d'un matériaux composite [3] . ..................................................................... 5 

Figure I. 2: Classification schématique des différents types de composites [5]. .................................. 6 

Figure I. 3: Les différentes matrices des matériaux composites [6]. .................................................... 7 

Figure I. 4: Diverses applications des mat®riaux composites [6]é. ..................................................... 8 

Figure I. 5: Constituants de base des matériaux composites[12]. ......................................................... 9 

Figure I. 6: Dif férentes familles de matrices. ....................................................................................... 12 

Figure I. 7:Les formes des renforts[18]. ................................................................................................ 12 

Figure I. 8:Différentes familles de renfort pour composites . ............................................................. 13 

Figure I. 9:Différentes architectures des renforts de composites :a) mats de verre ,  b) tissu 

unidirectionnel (UD), c) tissu bidirectionnel. [19].  ...................................................................... 13 

Figure I. 10: Différents formes de tissu tissus bidirectionnels pour des renforts surfaciques: ........ 14 

Figure I. 11: Composite monocouche. ................................................................................................... 15 

Figure I. 12: Stratifie [10]. ...................................................................................................................... 16 

Figure I. 13: Sandwich [19] .................................................................................................................... 16 

Figure I. 14:Diagramme représentatif des différents types de fibres naturelles[18]. ....................... 17 

Figure I. 15 :Origine des fibres végétales [23] ...................................................................................... 19 

Figure I. 16: Structure schématique d'une fibre de biomasse lignocellulosique [23]. ...................... 20 

Figure I. 17 : Molécule de la cellulose [23] ............................................................................................ 20 

Figure I. 18:Structure dôun type de xyloglucane. [23] ......................................................................... 21 

Figure I. 19:Les trois alcools principaux qui constituent de la lignine [23] ....................................... 22 

Figure I. 20:Exemple de structure dôune chaine de pectine (acide polygalacturonique) . ............... 22 

Figure I. 21:Différentes familles de moulage [37]. ............................................................................... 27 
 

Figure II. 1: Carte géographique de la répartition des retames en Algérie[1]. ................................. 33 

Figure II. 2 : La plante de Retama sphaerocarpa . .............................................................................. 34 

Figure II. 3:les ®tapes dôextraction:(a) tiges coup®es , (b) rouissage, (c) brossage, (e) s®chage é... 37 

Figure II. 4:sch®ma court de lôextraction des fibres de Retama sphaerocarpa par methode 

biologique et mécaniqueéééééééééééééé.ééééééééééééééé..é38 

Figure II. 5 : Matériaux utilisés dans traitemant chimique :a)Solution de sodiu Hydroxide(NaOH) , 

b)Eau distill®e , c) Lôacide sulf®rique éééééé...éééééééééééééééé..........39 

Figure II. 6: appareils utilisés dans traitemant chimique :a) Balance électronique, b)Agitateur 

magnétique, c) Bécher (en verre), d) Etuve, e)Papier filtre.éééééééééééé..ééé...41 

Figure II. 7:Etapes du traitement chimique des fibre naturelles par une solution de NaOH éé..42 

Figure II.  8: Schéma du traitement chimique alcalin des fibre naturelles par NaO.ééééé.é43 

Figure II. 9 : Microscope électronique à balayage (MEB) de type GeminiSEM 300 utilisé au Centre de 

Recherche en Technologies Industrielles (CRTI) de Chéraga ..ééééééééééééééé.45 

Figure II. 10 : Mesure de la densité des fibres : ................................................................................... 46 

Figure II. 11: a) Microscope optique Nikon Eclipse LV100ND, b) échantillon de fibre de retama. 47 

Figure II. 12 : Schéma de loi de bragg .................................................................................................. 48 

Figure II. 13 : Analyse par diffraction des rayons X :(a) machine DRX D2 Phaser-Bruker ,(b) 

chambre échantillon é...éééééééééééééééééééééééééééééé.49 



 

XI 
 

Figure II.14: (a) balance Kern pr®cision de 0.1 mg (b) creusets de la r®f®rence et dô®chantillon (c) 

Machine DSC SDT Q600 éééééééééééééééééééééééééééééé50 

Figure II. 15:Appareillage de la spectrometrie infrarouge a transformée de Fourier :a)Machine 

FTIR  Cary 630 de la société Agilent Technologies ,b) £cran de lôappareil Cary 630 FTIR(Agilent 

Technologies).ééééé...ééééééééééééééééééééééééééééé51 

 

Figure III. 1:Mi crographies MEB de fibre brute  ............................................................................... 55 

Figure III. 2:Micrographies MEB des fibre traitées ,à diffiérentes concentration :  b)2% , c)3%, 

d)4%, E)5% , F)10%.éééééé..éééééééééééééééééééééééé.....56 

Figure III. 3  : Technique et methodes  utilisée pour mesurer le diamétre de la fibre . .................... 59 

Figure III. 4:courbe DRX pour (a)fibre brute  ,(b)fibre traitée 2% ,(C) fibre traitée3%, (D) fibre 

traitée4%, (E) fibre traitée5%, (F) fibre traitée10% .ééé.ééééééééééééééé.62 

Figure III. 5:  courbes ATG/DTG pour (a)fibre brute,(b) fibre traitée 2% ,(C) fibre traitée 3% 

,(d)fibre traitée4% ,(e) fibre trait®e5% ,(f)fibre trait®e10% éééééééééééééééé66 

Figure III. 5:Spectres FTIR pour la fibre brute, la fibre traitée (2%,4%,3%,5%,10%).  éééé68 

 

Liste des tableaux : 

Tableau I. 1: Caractéristique mécaniques de résines TD thermodurcissables usuelles [16]. .......................... 10 

Tableau I. 2: Caractéristique mécaniques de résines TD thermoplastiques usuelles [16] . ............................. 11 

Tableau I. 3: Comparaison entre les caractéristiques des résines (TP) et (TD) [16]. ....................................... 11 

Tableau I. 4: Tableau récapitulatifs des propriétés mécaniques et physiques des fibres Naturelle [18]. ....... 26 

Tableau III .1:mesures la masse de fibre et la masse de la solution acétone éééééééééé.ééé58 

Tableau III . 2: Comparaison des propriétés physiques de la fibre rétama sphaérocarpa avec d'autres fibres 

naturelleséééééééééééééééééééééééééééééééééééééééé..59 

Tableau III .3:Paramétres cristallins calculés et expérimentaux a partir des diffractogrammes DRX des fibre 

RSéééééééééééééééééééééééééé.ééééééééééééééééé.61 

 

 

 

 

 

 

 



 

1 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Introduction générale. 
  

 

 

 

 

 

 

 



 

2 
 

Introduction générale : 

Lôint®gration de fibres v®g®tales dans les mat®riaux composites, en remplacement des fibres synth®tiques, 

suscite un intérêt considérable dans la recherche et les applications industrielles, notamment en raison de 

leur contribution neutre aux ®missions de CO . Cette tendance sôexplique par la volont® de r®duire la 

consommation dô®nergie, un enjeu majeur face ¨ la rar®faction des ressources ®nerg®tiques fossiles et aux 

d®fis du changement climatique ¨ lô®chelle mondiale. En effet, lors de la combustion ou de la 

biod®gradation de ces plantes, la quantit® de CO  lib®r®e dans lôatmosph¯re est ®quivalente ¨ celle quôelles 

ont absorb®e durant leur croissance. Lôutilisation de ces mat®riaux biocomposites offre ainsi un avantage 

environnemental significatif en limitant les émissions de gaz à effet de serre. 

De plus, ces matériaux renouvelables présentent également des avantages économiques, tels que des coûts 

de production réduits par rapport aux matériaux synthétiques, ainsi quôune plus grande disponibilit® des 

ressources. Ainsi, lôutilisation des biocomposites favorise une approche plus durable, contribuant ¨ la 

pr®servation de lôenvironnement tout en offrant des opportunit®s ®conomiques int®ressantes. 

Outre les avantages mentionn®s pr®c®demment, les fibres v®g®tales pr®sentent dôautres atouts importants, 

tels que leur biodégradabilité et leur caractère renouvelable. Elles se distinguent également par leur faible 

densité par rapport aux fibres synthétiques, tout en offrant des propriétés spécifiques parfois comparables 

à celles des fibres de verre. Cependant, leur nature hydrophile et la variabilité de leurs propriétés 

mécaniques peuvent limiter leur utilisation en tant que renfort dans les matériaux composites, en 

particulier lorsquôelles sont associ®es ¨ une matrice hydrophobe. Cette situation soul¯ve la question de la 

compatibilit® entre le renfort et la matrice, et n®cessite le recours ¨ des traitements adapt®s afin dôassurer 

une bonne adhésion entre les deux phases. Malgr® ces contraintes, lôutilisation des fibres v®g®tales dans 

les biocomposites présente de nombreux avantages environnementaux et économiques, ce qui justifie la 

poursuite des recherches dans ce domaine. 

Ce m®moire de fin dô®tude est structur®e en trois chapitres : 

Le premier chapitre présente une étude bibliographique offrant un aperçu des matériaux composites et de 

leurs constituants, ainsi que de la morphologie et de la composition biologique des fibres végétales. Il 

inclut également une revue des travaux antérieurs afin de situer la présente étude dans son contexte 

scientifique. 

Le deuxième chapitre est consacré aux matériaux utilisés dans ce travail, aux méthodes de traitement et 

dôextraction des fibres, ainsi quôaux diff®rentes techniques exp®rimentales mises en îuvre pour la 

caractérisation physique, chimique et thermique des nouvelles fibres naturelles. 

Le troisième chapitre porte sur la présentation et la discussion des résultats obtenus à partir des essais 

réalisés dans le deuxième chapitre.
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Enfin, ce travail sôach¯ve par une conclusion g®n®rale et des perspectives, regroupant les principaux 

résultats ainsi que leurs interprétations. 
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Chapitre I  

Chapitre I  

  Etat de lôart 

1 Généralité sur les composites : 

1.1 Introduction  : 
Depuis leur ®mergence dans les ann®es 1930 jusquô¨ aujourdôhui, les mat®riaux composites ¨ matrices 

métalliques, polymères, élastomères ou céramiques offrent aux industriels et aux concepteurs de nouvelles 

opportunités pour combiner fonctions, formes et matériaux, en vue de développer des systèmes toujours 

plus performants. Lô®volution des proc®d®s de conception, dôindustrialisation et de fabrication a permis 

dô®largir consid®rablement les possibilit®s techniques, tout en r®pondant plus efficacement ¨ des exigences 

parfois contradictoires, telles que la r®duction de masse et lôint®gration de multiples fonctions, auxquelles 

les matériaux homogènes traditionnels peinent à satisfaire. Néanmoins, la concurrence entre les matériaux 

composites et les matériaux classiques demeure particulièrement intense [1].   

1.2 Définitions : 
Selon la norme AFNOR NF T50-100, un matériau composite est d®fini comme un solide constitu® dôau 

moins deux phases physiques distinctes : une matrice assurant la coh®sion de lôensemble, et un renfort se 

présentant sous forme granulée, fibreuse ou lamellaire. 

Au sens large, les matériaux composites sont des matériaux synthétiques, hétérogènes et généralement 

anisotropes, form®s par lôassociation de deux ou plusieurs constituants de natures diff®rentes ¨ une ®chelle 

macroscopique. Cette combinaison permet dôobtenir un mat®riau final aux propri®t®s sup®rieures à celles 

de chacun des constituants pris s®par®ment, r®pondant ainsi ¨ des exigences sp®cifiques dôutilisation [2]. 

 

 
                                                       Figure I. 1 :Composition d'un matériaux composite [3] .             
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1.3 Définition (Bio-composites ):  
       Les matériaux biocomposites , également appelés matériaux biosourcés, sont des composites élaborés 

¨ partir de fibres naturelles et/ou de matrices dôorigine naturelle, en remplacement des fibres synthétiques 

(telles que le verre ou le carbone) et des résines polymères conventionnelles (comme les résines époxy ou 

le polyalcool vinylique). Les fibres biosourcées, telles que le sisal, le jute, le chanvre, le lin, le bambou, la 

laine, les cheveux ou encore la soie, proviennent de ressources végétales ou animales. Par ailleurs, 

certaines matrices dôorigine naturelle, comme le caoutchouc naturel ou certains polyesters biosourc®s, 

sont également issues de matières premières végétales [4]. 

1.4  Classification des matériaux composites : 
Il existe aujourdôhui une grande diversit® de mat®riaux composites, qui peuvent °tre class®s soit en 

fonction de la forme de leurs constituants, soit selon la nature de leurs composants. 

1.4.1   Selon la forme du composant : 

La figure (I.2) présente un schéma simplifié de classification des matériaux composites selon la forme de 

leurs constituants. Cette classification distingue trois grandes catégories : les composites renforcés par des 

particules, les composites renforcés par des fibres, ainsi que les composites structuraux. 

 

                                     Figure I. 2: Classification schématique des différents types de composites [5]. 

1.4.2  Selon la nature des composants : 

Selon la nature de la matrice, les matériaux composites peuvent être classés en trois grandes familles, 

comme illustré dans la figure (I.3). 



Etat de lôart 

    

7 
 

Chapitre I  

 

                                               Figure I. 3: Les différentes matrices des matériaux composites [6]. 

Lôutilisation des composites ¨ matrrice organique conna´t une croissance rapide. Alliant l®g¯ret® et 

excellentes propri®t®s m®caniques, ces mat®riaux offrent de nombreuses possibilit®s dôapplication dans 

des secteurs vari®s tels que lôa®ronautique, lôautomobile, les équipements sportifs ou encore le domaine 

biomédical [7]. Parmi ces composites, une classification peut être établie en fonction de leurs 

performances. 

On distingue ainsi : 

Å Les composites à grande diffusion (GD) : caractérisés par leur faible coût et leur large utilisation 

industrielle (environ 95 % des composites à matrice organique). Ils sont généralement constitués de résines 

polyester renforc®es par des fibres de verre, avec un taux de renfort dôenviron 30 % dans la majorité des 

cas [8]. 

Å Les composites à hautes performances (HP) : plus coûteux et donc moins répandus, ils présentent 

néanmoins des propriétés mécaniques élevées. Ils utilisent généralement des fibres longues comme 

renfort, avec un taux de renfort supérieur à 50 % [8]. 

 

1.5  Avantages des matériaux composites : 
Les matériaux composites présentent de nombreux avantages par rapport aux matériaux traditionnels. Ils 

offrent des performances fonctionnelles élevées, parmi lesquelles on peut citer [9] : 

ü Une faible masse volumique (légèreté). 

ü Une excellente résistance mécanique et chimique . 

ü Des besoins réduits en maintenance . 

ü une grande liberté de conception et de mise en forme . 

ü  une bonne tenue aux chocs et, dans certains cas, au feu . 

ü  de bonnes propri®t®s dôisolation thermique et/ou acoustique. 
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1.6  Secteurs dôapplication des composites : 

Les matériaux composites sont largement utilisés dans divers secteurs industriels en raison de leurs 

propriétés remarquables, telles que leur rigidité, leur légèreté et leur résistance aux sollicitations 

mécaniques et thermiques [10]. 

ê titre dôexemple, leurs principaux domaines dôapplication incluent : 

ü  L'aéronautique. 

ü  le domaine du sport . 

ü  L'industrie navale. 

ü  le secteur militaire . 

ü  L'industrie automobile. 

ü  la biomécanique. 

 
     

             

 

                                       Figure I. 4:Diverses applications des matériaux composites [6] . 
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1.7  Constituants de base des matériaux composites : 
Un matériau composite est constitu® de deux ®l®ments principaux : un renfort, qui constitue lôossature du 

mat®riau et assure ses propri®t®s m®caniques, et une matrice, consid®r®e comme lôenveloppe du mat®riau. 

Cette matrice est généralement de nature polymère (résine thermoplastique ou thermodurcissable) ou 

m®tallique. Son r¹le est dôassurer la coh®sion de lôensemble et de transmettre les efforts m®caniques au 

renfort (Figure I.5) [12]. 

 

 

                                         Figure I. 5: Constituants de base des matériaux composites[12]. 

 

1.7.1  La matrice : 

La matrice est un constituant essentiel du mat®riau composite, assurant ¨ la fois la coh®sion de lôensemble 

et sa stabilité chimique, tout en conférant au produit final la forme souhaitée. Elle entoure et protège le 

renfort contre les agressions extérieures. Dans le cas des composites à matrice organique, celle-ci est 

généralement désignée sous le terme de résine [13]. 

Le rôle principal de la matrice est de maintenir les renforts en position, de garantir leur cohésion et 

dôassurer la transmission des efforts m®caniques au sein du mat®riau [14]. Selon les applications et la 

nature du composite, la matrice peut être de type organique, métallique ou minéral. Toutefois, dans le cas 

des composites plastiques, elle est le plus souvent constitu®e dôune r®sine polym¯re. On distingue alors 

deux grandes familles : 

 

 

 

 



Etat de lôart 

    

10 
 

Chapitre I  

a) Résines thermodurcissables(TD) : 

Les thermodurcissables sont des polym¯res qui ne peuvent °tre mis en forme quôune seule fois, car ils 

subissent lors de leur transformation une réticulation irréversible. Une fois durcis, ils présentent 

dôexcellentes propri®t®s m®caniques et thermiques, g®n®ralement obtenues par traitement thermique ou 

physico-chimique. De ce fait, ces résines ne peuvent pas être remodelées après leur mise en forme initiale. 

Les matériaux à matrice thermodurcissable les plus performants se caractérisent généralement par de 

hautes propriétés mécaniques associées à une faible masse volumique [15]. Ces caractéristiques sont 

résumées dans le tableau suivant : 

 

           Tableau I. 1: Caractéristique mécaniques de résines TD thermodurcissables usuelles [16]. 

 

     b ) Résines thermoplastiques (TP) : 

Les thermoplastiques (TP) pr®sentent ¨ lô®tat vierge de bonnes caractéristiques mécaniques. 

Un renfor cement de fibres courtes leur confère une tenue mécanique et thermique améliorée et une bonne 

stabilité dimensionnelle. Les principales résines thermoplastiques utilisées dans la fabrication des 

composites sont[12]  : 

 Å les polyamides (PA) 

 Å les polyt®r®phtalates ®thyl®nique (PET) et butyl®nique (PBT) 

 Å le polycarbonate (PC) 

 Å les polyoxides de ph®nyl¯ne (PPO ou PPE) 

 Å les polyoxym®thyl¯ne (POM) 

 Å le polypropyl¯ne (PP) est un polym¯re semi-technique, peu onéreux, assez stable en température   

Mais combustible. 

Dôautres r®sines TP commencent ¨ °tre utilis®es pour leurs propri®t®s de thermo-stabilité 
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(tenue thermique supérieure à 200°C) et de bonne tenue mécanique : 

 Å le polyamide-imide (PAI). 

 Å le poly®ther-imide (PEI). 

 Å le poly®ther-sulfone (PES). 

 Å le poly®ther-éther-cétone (PEEK). 

 

                   Tableau I. 2: Caractéristique mécaniques de résines TD thermoplastiques usuelles [16] .

 

                   

                Tableau I. 3: Comparaison entre les caractéristiques des résines (TP) et (TD) [16]. 
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                                                                    Figure I. 6: Différentes familles de matrices.   

1.7.2 Les renforts : 

Le renfort constitue lô®l®ment du mat®riau composite qui lui conf¯re lôessentiel de ses propri®t®s 

mécaniques, notamment la rigidité, la résistance à la rupture et la dureté. Les renforts recherchés doivent 

présenter des performances mécaniques élevées, une faible masse volumique, une bonne compatibilité 

avec la matrice, une facilit® de mise en îuvre ainsi quôun co¾t r®duit [17]. Ils se pr®sentent g®n®ralement 

sous forme de fibres de diamètre compris entre 5 et 20 µm. 

On distingue principalement : 

Å les fibres longues unidirectionnelles (telles que le carbone ou le verre) . 

Å les fibres longues tiss®es (structures bidimensionnelles ou tridimensionnelles) . 

Å les fibres courtes r®parties de mani¯re al®atoire, sans orientation privilégiée (mats). 

 

                                                          Figure I. 7:Les formes des renforts[18]. 
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                                               Figure I. 8:     Différentes familles de renfort pour composites .        

 

1.8 Les différentes architectures des renforts de composites : 
Les renforts sont assembl®s afin de faciliter leur mise en forme et dôadapter leurs propri®t®s aux exigences 

dôapplication. On distingue généralement cinq grandes catégories de renforts : les mats , les tissus 

unidirectionnels (UD), les tissus bidirectionnels, ainsi que les tissus multidirectionnels. 

 

Figure I. 9: Différentes architectures des renforts de composites :a) mats de verre ,  b) tissu 
unidirectionnel (UD), c) tissu bidirectionnel. [19]. 
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1.8.1 Les mats : 
Les mats sont des nappes de filaments constituées de fibres courtes et discontinues, orientées de manière 

aléatoire et maintenues entre elles par un liant soluble (figure I.12). Cette organisation confère au 

composite final un comportement quasi isotrope. Il sôagit de mat®riaux d®formables, relativement peu 

coûteux, souvent utilisés avec un taux volumique de fibres élevé (figure I.9.a). 

 

1.8.2  Les unidirectionnels (UD) : 
Dans une nappe unidirectionnelle (UD), les fibres sont disposées parallèlement les unes aux autres et 

maintenues par une trame très légère. Cette configuration présente une forte anisotropie des propriétés 

mécaniques , avec une résistance principalement orientée dans la direction des fibres (figure I.9.b). 

 

1.8.3  Les tissus bidirectionnels : 
Les tissus destin®s au renfort des composites sont des structures souples constitu®es dôun assemblage 

régulier de fils tissés ou torsadés. Ils sont obtenus par entrecroisement de mèches selon deux directions 

perpendiculaires, la cha´ne et la trame. Plusieurs types dôarmures peuvent °tre distingu®s, notamment la 

toile (taffetas), le sergé et le satin (figure I.9.c). 

 

Å Le taffetas : chaque fil de chaîne passe alternativement au-dessus puis au-dessous de chaque fil de trame, 

et réciproquement. Le matériau obtenu est plat, relativement rigide et peu déformable lors de la mise en 

îuvre, avec un embuvage important (figure I.10.a). 

Å Le serg® : chaque fil de chaîne passe au-dessus de plusieurs fils de trame, et inversement. Ce type de 

tissu présente une armure à la fois souple et dense (figure I.10.b). 

Å Le satin : chaque fil de chaîne passe au-dessus de (n-1) fils de trame, et réciproquement. Ces tissus 

présentent des faces différentes et sont particulièrement souples, ce qui les rend adaptés à la mise en forme 

de pièces à géométrie complexe. Ils se caractérisent également par une masse surfacique relativement 

élevée (figure I.10.c) [19]. 

 
Figure I. 10: Différents formes de tissu tissus bidirectionnels pour des renforts surfaciques:  

a) Le taffetas, b) Le sergé, c) Le satin. 
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1.9 Architecteur des matériaux composites : 

1.9.1  Monocouche : 

Les monocouches repr®sente lô®l®ment de base de la structure composite les différents type de 

monocouches sont caractérises par la formes du renfort : 

Å ê fibre continue. 

Å ê fibre courtes. 

Å Fibre tissus et mat. [20]  

 

 

                                                                           Figure I. 11: Composite monocouche. 

 

1.9.2  Stratifiés : 

Les structures composites stratifiées sont constituées de couches successives de Renforts Imprégnés  de 

résines (Figure I.12). Les couches sont également nommées plis. Les structures stratifiées réalisées à partir 

de mat®riaux composites sont constitu®es dôempilements de nappes unidirectionnelles ou 

bidirectionnelles. Ces nappes sont formées de renforts en fibres longues liées par de la résine. Le rôle du 

renfort est dôassurer la fonction de résistance mécanique [21]. 
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                                                        Figure I. 12: Stratifie [10]. 
 

1.9.3 Sandwichs : 

Matériaux composes de deux semelles (ou peaux) de grande rigidité et faible épaisseur enveloppant une 

am® (ou cîur) de forte ®paisseur et faible r®sistance lôensemble Forme Une structure dôune grande l®g¯ret® 

le Mat®riau sandwichPoss¯de une grande rigidit® en flexion et côest un excellent isolant thermique. [20] 

 

 
                                                                      Figure I. 13    : Sandwich [19] 
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2 Généralité sur les fibre naturelles : 

2.1 Natures des fibres : 

On distingue deux grandes catégories de fibres : les fibres naturelles et les fibres chimiques. Les fibres 

chimiques se subdivisent elles-mêmes en deux familles, à savoir les fibres artificielles et les fibres 

synth®tiques, toutes deux issues de la transformation chimique de mati¯res premi¯res dôorigines diverses. 

Les fibres naturelles présentent plusieurs avantages, notamment de bonnes performances mécaniques, un 

faible co¾t de production, un caract¯re renouvelable (mat®riau biosourc®) ainsi quôune bonne aptitude au 

recyclage. Elles se différencient selon leur origine, leurs propriét®s et leurs domaines dôapplication [18]. 

On distingue principalement trois types de fibres naturelles (Figure I.14) : 

Å les fibres animales . 

Å les fibres min®rales . 

Å les fibres v®g®tales . 

 
                        

                        Figure I. 14:Diagramme représentatif des différents types de fibres naturelles[18]. 

2.1.1  Fibres animales : 
Les fibres animales sont constituées de substances organiques de nature protéique et se présentent 

principalement sous trois formes [18] : 

Å les laines . 

Å les poils . 

Å les soies. 

Parmi elles, la laine est la fibre la plus utilis®e. Elle est reconnue pour ses bonnes propri®t®s dôisolation 

thermique, son fort pouvoir absorbant (16 ¨ 18 %) ainsi que son ®lasticit® ®lev®e (jusquô¨ 45 %). Ces fibres 

sont principalement employ®es dans lôindustrie textile. 

 

2.1.2  Fibres minérales : 
Les fibres dôorigine min®rale sont essentiellement constitu®es de compos®s ¨ base de silicium. Les plus 

couramment utilis®es sont lôamiante et le basalte. Le basalte est une roche magmatique dôorigine 

volcanique issue du refroidissement dôun magma, constituant une part importante de la cro¾te oc®anique. 
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Les fibres de basalte présentent des propriétés intéressantes, notamment une bonne résistance au feu, un 

coût relativement abordable et de bonnes performances mécaniques. Dans le cadre de cette étude, les fibres 

de basalte sont privilégiées en raison de leurs propriétés mécaniques et thermiques avantageuses. Il 

convient toutefois de noter que certaines fibres minérales peuvent présenter des impacts négatifs sur 

lôenvironnement et la sant® des utilisateurs [18]. 

 

2.1.3  Fibres végétales : 
Les fibres végétales sont des structures biologiques fibrillaires composées principalement de cellulose, 

dôh®micellulose et de lignine, avec des proportions variables de composés extractibles non azotés, de 

matières protéiques, de lipides et de matières minérales. La composition exacte dépend fortement de 

lôesp¯ce v®g®tale, de son ©ge ainsi que de lôorgane consid®r® [22]. 

 

2.1.3.1  Classification des fibres végétales : 
Les fibres végétales sont classées en quatre catégories selon leur origine : fibres de feuilles, fibres de tiges, 

fibres de bois et fibres de surface [22]. Ces catégories sont illustrées dans la figure I.15. 

¶ Fibres de feuilles : elles sont extraites des feuilles de plantes monocotylédones. Elles se présentent 

sous forme de faisceaux renforçant les feuilles sur toute leur longueur. Ces fibres sont 

généralement rigides et résistantes. Les exemples les plus connus sont le sisal et lôabaca.  

¶ Fibres de tiges : elles proviennent des tiges de plantes dicotylédones et assurent le rôle de 

renforcement et de rigidité mécanique. Elles sont souvent commercialisées sous forme de 

faisceaux continus. Les fibres les plus utilisées sont le jute, le lin, la ramie, le kénaf et le chanvre.  

¶ Fibres de bois : issues du broyage de végétaux ligneux tels que le bambou ou le roseau, elles sont 

généralement de courte longueur.  

¶ Fibres de surface : elles recouvrent la surface des graines, fruits ou tiges. Parmi elles, les fibres 

de coton et de coco sont les plus représentatives. 
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                                             Figure I. 15 :Origine des fibres végétales [23] 

 

 

2.1.3.2  Structure chimique des fibres végétales : 
Les composantes chimiques principales des fibres lignocellulosiques se trouve en Proportion variables  

en cellulose, hémicellulose, les lignines et les pectines (Figure I.16). 

La cellulose est un polymère de glucose,représentant 30 à 50 % en poids de biomasse Lignocellulosique 

(BMLC) sec. Lôh®micellulose est un m®lange d'h®t®ropolym¯res Contenant divers polysaccharides, tels 

que le xylane , le glucuronoxylane et le glucomannane, représentant 20 à 35 % en poids. Le reste15-30 % 

en poids est la lignine, qui est un multi substitué Polymèrephénolique [24] . 
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            Figure I. 16: Structure schématique d'une fibre de biomasse lignocellulosique [23]. 
 

 

2.1.3.3 Composition chimiques des fibres végétales : 

a) La cellulose : 

La cellulose constitue lôun des principaux composants structuraux des fibres v®g®tales. Elle repr®sente le 

polymère naturel renouvelable le plus abondant disponible sur Terre [25]. 

Les microfibres et nanofibres de cellulose suscitent un intérêt croissant en raison de leurs excellentes 

propriétés mécaniques, notamment leur haute résistance et leur rigidité élevée, ainsi que de leur caractère 

renouvelable et biodégradable. Elles trouvent de nombreuses applications dans le développement de 

matériaux composites. En effet, ces micro- et nanostructures peuvent être utilisées comme renforts, 

améliorant significativement les propriétés mécaniques, thermiques et la biodégradabilité des composites 

[26]. 

La formule chimique générale de la cellulose peut être exprimée sous la forme (C H O )  ou 

(C H O (OH) )  [27]. 

 
 
                                                 Figure I. 17 : Molécule de la cellulose [23] 
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b) Hémicellulose : 

Apr¯s la cellulose, lôh®micellulose est la deuxi¯me mati¯re en abondance des plantes V®g®tales .  

La structure chimique est plus complexe que celle de la cellulose. Lôh®micellulose joue le r¹le de liant 

dans la structure pariétale des plantes végétales. L'hémicellulose est située au niveau de la paroi cellulaire 

primaire et elle est hydrophile. Elle est composée de sucres cycliques à 06 et 05 carbones et elle est dans 

une structure ramifiée [28,29]. 

 

 
 
                                    

                                       Figure I. 18Υ{ǘǊǳŎǘǳǊŜ ŘΩǳƴ ǘȅǇŜ ŘŜ ȄȅƭƻƎƭǳŎŀƴŜΦ ώноϐ 

 
c) Lignine : 

La lignine est une substance tridimensionnelle amorphe, irrégulière et polymère Phénolique hautement 

ramifié et représente (15 à 30)% en poids de la biomasse lignocellulosique (BMLC). Les fonctions de la 

lignine dans la paroi cellulaire végétale doit couvrir le support structurel, Le transport d'eau et les 

nutriments , et émettre une protection pour empêcher les produits chimiques ou des attaques biologiques, 

et ainsi de suite. Bien que le produit chimique structure est extrêmement complexe , il est généralement 

admis que la lignine est formée via un processus de biosynthèse irrégulier construit à partir de trois 

monomères phénylpropanoïdes de base [30] . 
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                                Figure I. 19:Les trois alcools principaux qui constituent de la lignine [23] 

 
d) Pectine : 

La structure de la pectine est fonctionnellement le plus complexe polysaccharide dans lesparois cellulaires 

végétales. La pectine a plusieurs fonctions dans la plante végétale : 

La croissance, la morphologie, le développement et la défense des plantes et aussi sert de  Polymère 

gélifiant et stabilisant dans divers aliments et de multiples utilisations biomédicales[31]. La structure des 

pectines de base est sous forme dôenchainement lin®aire dôunit®s dôacide D-galacturonique (Figure I.20) 

[23]. 

 

 
 

                     Figure I. 20:Exemple de ǎǘǊǳŎǘǳǊŜ ŘΩǳƴŜ ŎƘŀƛƴŜ ŘŜ ǇŜŎǘƛƴŜ όŀŎƛŘŜ ǇƻƭȅƎŀƭŀŎǘǳǊƻƴƛǉǳŜύ . 
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2.2  M®thodes dôextraction des fibres : 

2.2.1    Extraction des fibres végétales : 

Les fibres végétales destinées à être utilisées comme renforts dans les matériaux composites sont 

généralement extraites ¨ partir de la cha´ne de transformation de lôindustrie textile. Au fil du temps, cette 

industrie a développé diverses techniques permettant de séparer les fibres du reste de la plante. Les 

m®thodes couramment utilis®es incluent lôextraction m®canique, chimique et biologique des fibres [32]. 

2.2.2  Prétraitements : 
Les prétraitements des fibres végétales correspondent à des traitements chimiques ou mécaniques 

appliqués avant leur utilisation en textile ou en renforcement composite. Ils visent principalement à 

éliminer les impuretés naturelles présentes à la surface des fibres, telles que la lignine, les cires, les 

pectines et les matières grasses. Ces impuretés peuvent en effet nuire aux procédés de filature, de tissage 

et de teinture [33]. 

 

2.2.3  Extraction mécanique : 
Å Teillage : cette technique est utilisée pour séparer les fibres des tiges de plantes telles que le lin ou le 

chanvre. Elle repose sur une action m®canique combinant broyage et battage ¨ lôaide de machines ®quip®es 

de rouleaux cannelés. Les fibres sont progressivement libérées par écrasement successif, tandis que les 

fibres courtes (étoupes) et les résidus sont récupérés par aspiration [33]. 

Å Déflexion : cette m®thode combine grattage et battage des fibres ¨ lôaide de machines appel®es 

«raspadors ». Les tiges sont entraînées entre des éléments rotatifs munis de batteurs en acier et une table 

fixe, permettant de séparer les fibres de la matière ligneuse. Les résidus sont ensuite éliminés par tamisage, 

et lô®cartement des outils peut °tre ajust® selon la nature des fibres [34]. 

Å Laminage : dans ce procédé, les tiges sont découpées puis soumises à des opérations successives de 

compression par laminage ou pressage. Ces cycles répétés permettent de détacher progressivement les 

fibres de la matière végétale. 

2.2.4  Extraction chimique : 
Lôextraction chimique repose sur la dissolution s®lective des constituants non cellulosiques afin dôisoler 

la cellulose. Elle pr®sente lôavantage de r®duire le temps de traitement et la consommation ®nerg®tique par 

rapport aux méthodes mécaniques [33ï35]. 

Å Procédé Kraft : il sôagit dôun traitement alcalin utilisant une solution dôhydroxyde de sodium (NaOH) 

et de sulfure de sodium (Na S), permettant dô®liminer la lignine, les pectines et les h®micelluloses. La 

cuisson sôeffectue généralement entre 170 °C et 175 °C pendant 2 à 4 heures. 

Å Procédé au bisulfite : ce proc®d® utilise des sels de lôacide sulfureux (sulfites ou bisulfites) pour 

dégrader la lignine. Les conditions opératoires varient selon le pH (1,5 à 5), la température (130 °C à 160 

°C) et la durée de traitement (4 à 14 heures). 
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Å Procédé acide : il repose sur lôutilisation dôacides forts, tels que lôacide sulfurique ou lôacide 

chlorhydrique, qui transforment la lignine en composés solubles, facilitant ainsi son élimination. 

Å Procédé à la soude : ce proc®d® utilise uniquement lôhydroxyde de sodium (NaOH) pour dissoudre les 

constituants non cellulosiques (lignine, pectines et hémicelluloses). Les paramètres de traitement sont 

ajust®s selon le type et lô©ge de la plante afin de pr®server lôint®grité des fibres cellulosiques. 

2.2.5  Extraction biologique : 
Å Rouissage à terre : ƛƭ ǎΩŀƎƛǘ ŘΩǳƴ ǇǊƻŎŞŘŞ ƴŀǘǳǊŜƭ Řŀƴǎ ƭŜǉǳŜƭ ƭŜǎ ǘƛƎŜǎ ǎƻƴǘ ƭŀƛǎǎŞŜǎ ǎǳǊ ƭŜ ǎƻƭ ŀǇǊŝǎ 

ǊŞŎƻƭǘŜΦ [ΩŀŎǘƛƻƴ ŎƻƳōƛƴŞŜ ŘŜǎ ŎƻƴŘƛǘƛƻƴǎ ŎƭƛƳŀǘƛǉǳŜǎ Ŝǘ ŘŜs micro-organismes permet de dégrader les 

composés non cellulosiques. Ce processus dure généralement de 6 à 8 semaines, mais reste fortement 

dépendant des conditions environnementales [33]. 

Å Rouissage ¨ lôeau Υ ƭŜǎ ǘƛƎŜǎ ǎƻƴǘ ƛƳƳŜǊƎŞŜǎ Řŀƴǎ ƭΩŜŀǳ ŀŦƛƴ ŘŜ favoriser le développement de micro-

organismes anaérobies qui dégradent les substances pectiques. Bien que cette méthode soit plus 

contrôlée que le rouissage à terre, elle peut entraîner des problèmes de pollution des eaux [34]. 

Å Action microbienne : la dégradation des constituants non cellulosiques peut également être assurée 

par différents micro-organismes tels que les bactéries, les protozoaires et les champignons. Les bactéries 

hydrolysent principalement les hémicelluloses, les protozoaires dépolymérisent certaines pectines, 

ǘŀƴŘƛǎ ǉǳŜ ƭŜǎ ŎƘŀƳǇƛƎƴƻƴǎ ǇŀǊǘƛŎƛǇŜƴǘ Ł ƭŀ ŘŞƎǊŀŘŀǘƛƻƴ ŘŜǎ ƘŞƳƛŎŜƭƭǳƭƻǎŜǎ Ŝǘ Ł ƭΩǳǘƛƭƛǎŀǘƛƻƴ ŘŜǎ ǇǊƻŘǳƛǘǎ 

ƛǎǎǳǎ ŘŜ ƭΩƘȅŘǊƻƭȅǎŜ ώорϐΦ 

2.3 Utilisation des fibres végétales (avantages et inconvénients) : 
 

2.3.1  Avantages : 
Les fibres végétales présentent de nombreux avantages qui justifient leur utilisation croissante dans 
divers domaines industriels [36] : 
Å Faible coût : elles constituent une alternative économiquement avantageuse, généralement moins 
coûteuse que les fibres synthétiques. 

Å Bonnes propriétés mécaniques spécifiques : elles offrent un bon rapport résistance/rigidité par 
rapport à leur faible densité, ce qui les rend adaptées à plusieurs applications techniques. 
Å Biodégradabilité : elles se décomposent naturellement en fin de vie, réduisant ainsi leur impact 
environnemental. 
Å Non abrasives pour les outils : ƭŜǳǊ ǳǘƛƭƛǎŀǘƛƻƴ ƴŜ ǇǊƻǾƻǉǳŜ Ǉŀǎ ŘΩǳǎǳǊŜ ƛƳǇƻǊǘŀƴǘŜ ŘŜǎ ŞǉǳƛǇŜƳŜƴǘǎ 
de transformation. 
Å Faibles émissions de COϜ : leur production g®n¯re g®n®ralement moins dô®missions de dioxyde de 

carbone comparée aux matériaux synthétiques. 

Å Faible consommation énergétique : leur fabrication n®cessite moins dô®nergie, contribuant ¨ une 

meilleure efficacité énergétique globale. 
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Å Absence de résidus toxiques après incinération : leur combustion ne génère généralement pas de 

résidus nocifs. 

Å Faible irritation cutanée : elles sont généralement plus sûres et confortables à manipuler. 

Å Bonnes propri®t®s dôisolation thermique et acoustique : elles peuvent être utilisées dans des 

applications nécessitant une isolation efficace. 

Å Résistance au feu : certaines fibres, comme le chanvre, présentent une bonne tenue au feu. 

Å Ressource renouvelable : elles proviennent de ressources naturelles renouvelables, assurant leur 

disponibilité durable. 

 

2.3.2  Inconvénients : 
Malgré leurs avantages, les fibres végétales présentent certaines limitations [36] : 
Å Absorption dôeau ®lev®e : ƭŜǳǊ ǎŜƴǎƛōƛƭƛǘŞ Ł ƭΩƘǳƳƛŘƛǘŞ ǇŜǳǘ ŀƭǘŞǊŜǊ ƭŜǳǊǎ ǇǊƻǇǊƛŞǘŞǎ ƳŞŎŀƴƛǉǳŜǎ Ŝǘ 

physiques. 

Å Faible stabilité dimensionnelle : ƭŜǎ ǾŀǊƛŀǘƛƻƴǎ ŘΩƘǳƳƛŘƛǘŞ ǇŜǳǾŜƴǘ ŜƴǘǊŀƞƴŜǊ ŘŜǎ ŎƘŀƴƎŜƳŜƴǘǎ ŘŜ 

forme et de dimensions. 

Å Durabili té limitée:ƭŜǳǊ ōƛƻŘŞƎǊŀŘŀōƛƭƛǘŞΣ ōƛŜƴ ǉǳΩŀǾŀƴǘŀƎŜǳǎŜ ŞŎƻƭƻƎƛǉǳŜƳŜƴǘΣ ǇŜǳǘ şǘǊŜ ǳƴ 

inconvénient pour les applications nécessitant une longue durée de vie. 

Å Faible résistance thermique :elles supportent des températures relativement faibles, limitant leur 

usage en environnements chauds. 

Å Anisotropie des propriétés :leurs caractéristiques mécaniques varient selon la direction, ce qui peut 

compliquer certaines applications. 

Å Variabilité des propriétés :leur qualité dépend des conditions de croissance, du climat et des 

méthodes agricoles, rendant la standardisation difficile. 

Å Contraintes de gestion industrielle :leur variabilité et leur sensibilité nécessitent une gestion 

rigoureuse des stocks et de la production. 

 

2.4    Proprietes mecaniques et physiques des fibres naturelle : 
Les fibres naturelles présentent un ensemble de propriétés mécaniques et physiques qui dépendent 

fortement de leur origine, de leur structure et des conditions de croissance. Sur le plan mécanique, elles se 

caractérisent généralement par une bonne résistance à la traction et un rapport résistance/densité 

intéressant, ce qui les rend attractives comme renforts dans les matériaux composites. Cependant, leur 

comportement reste anisotrope, avec des propriétés variant selon la direction des fibres. 

Du point de vue physique, ces fibres sont légères et présentent une structure cellulosique leur conférant 

une certaine flexibilit® ainsi quôune capacit® dôabsorption dôhumidit® relativement ®lev®e. Cette sensibilit® 

¨ lôeau peut influencer leurs dimensions et, par cons®quent, leur stabilit® dans le temps. Malgr® ces 

limitations, leurs propriétés globalement équilibrées, associées à leur caractère renouvelable, en font des 

matériaux largement étudiés pour des applications techniques et industrielles. 
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    Tableau I. 4: Tableau récapitulatifs des propriétés mécaniques et physiques des fibres Naturelle [18]. 

   

2.5 Mise en îuvre des mat®riaux composites :  
La mise en îuvre des mat®riaux composites regroupe lôensemble des proc®d®s permettant de fabriquer 

une pièce finale à partir de la combinaison de la matrice et du renfort. Elle dépend principalement de la 

nature des constituants, de la géométrie des pièces et des propriétés mécaniques recherchées. Les 

techniques de fabrication peuvent être manuelles ou automatisées et incluent notamment le moulage par 

contact, lôinfusion sous vide, le moulage par compression ou encore lôenroulement filamentaire. 

Ces proc®d®s permettent dôassurer une bonne impr®gnation des fibres par la matrice, de limiter les d®fauts 

internes (porosit®s, d®laminage) et dôobtenir des structures homog¯nes et performantes. Le choix du 

proc®d® de mise en îuvre joue donc un rôle essentiel dans la qualité finale du matériau composite ainsi 

que dans ses propriétés mécaniques et sa durabilité. 
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                                                 Figure I. 21:Différentes familles de moulage [37]. 

                   

 

3 Conclusion : 

Dans ce chapitre, nous avons étudié les matériaux composites en mettant en évidence leurs propriétés et 

leur importance, ainsi que leurs constituants de base et le r¹le de chacun dôeux. Notre ®tude a ®galement 

porté sur les concepts fondamentaux liés aux matériaux composites. 

Par ailleurs, nous avons pr®senté une description détaillée des fibres naturelles, en abordant leurs différents 

types, leur structure et leur composition chimique, ainsi que leurs propriétés mécaniques et physiques. 

Nous avons ®galement examin® les m®thodes dôextraction de ces fibres, tout en mettant en ®vidence leurs 

avantages et leurs inconvénients . 
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Chapitre II  

Techniques et méthodologies expérimentales 

1. Introduction :  
En raison de leurs performances remarquables, de leur bonne résistance à la traction, de leur faible coût et 

de leur abondance naturelle, les fibres végétales cellulosiques représentent une excellente alternative aux 

fibres synth®tiques utilis®es dans le renforcement des mat®riaux composites. Cependant, lôextraction de 

ces fibres peut être complexe et parfois difficile à contrôler, car elles sont enchâssées dans une matrice 

constituée de bio-polymères tels que la lignine, la pectine et lôh®micellulose, dont le r¹le est dôassurer la 

cohésion et la rigidité de la structure végétale. 

La plante Retama (sphaerocarpa), largement répandue dans les régions arides et semi-arides, constitue 

une source potentielle intéressante de fibres naturelles. Ses tiges contiennent des fibres cellulosiques qui 

peuvent °tre valoris®es pour des applications dans les mat®riaux composites biosourc®s . Afin dôobtenir 

des fibres fines et utilisables, il est n®cessaire dô®liminer partiellement les composés non cellulosiques tout 

en pr®servant lôint®grit® structurale des fibres. 

Il est ®galement essentiel de maintenir un poids mol®culaire ®lev® ainsi quôun degr® de cristallinit® 

important de la cellulose contenue dans ces fibres, car ces paramètres influencent fortement les propriétés 

mécaniques finales des matériaux composites. Ce chapitre est consacré à la présentation de la plante 

Retama sphaerocarpa, aux m®thodes dôextraction de ses fibres, ¨ leurs traitements et ¨ leur 

caractérisation . 

2. Distribution géographique de Retama : 
Le rétama sont des légumineuses arbustives adaptées aux milieux arides, semi-arides et côtiers. Elles 

jouent un rôle important dans la stabilisation des sols sableux et sont ainsi considérées comme des plantes 

fixatrices de dunes. Leur appellation dérive du terme biblique ñRotemò, transformé par les Arabes en 

ñRôtemò ou ñRetamò (Zohary, 1962). 

Retama sphaerocarpa est largement distribuée dans la région méditerranéenne orientale ainsi que dans 

la péninsule du Sinaï (Boulos, 1999 ; Mittler et al., 2001). 

En Alg®rie (Figure II.1), les r®tames occupent une aire de r®partition importante sô®tendant du Nord vers 

le Sud (Thomas, 1968). Elles sont principalement localisées dans le Sud oranais, le sud de Djelfa, Aïn 

Sefra, Touggourt, ainsi quôen Kabylie centrale, ¨ Biskra et à Ouargla (Allal-Benfakih, 2006). 

Le genre Retama en Algérie comprend trois espèces principales [1] : 

¶ Retama monosperma . 

¶ Retama sphaerocarpa . 

¶ Retama raetam . 
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                Figure II. 1: Carte géographique de la répartition des retames en Algérie[1].  

3. Description botanique : 
La Retama sphaerocarpa est un arbuste appartenant à la famille des Fabacées, largement répandu dans 

les régions arides et semi-arides du bassin méditerranéen, notamment en Afrique du Nord. Elle est 

particulièrement adaptée aux conditions climatiques difficiles grâce à sa forte résistance à la sécheresse et 

aux sols pauvres. 

Cette plante se caractérise par des tiges vertes, fines et flexibles, qui assurent la photosynthèse en 

remplacement des feuilles, très réduites. Elle possède un système racinaire profond qui lui permet de capter 

lôeau en profondeur. Sur le plan ®cologique, elle joue un r¹le important dans la lutte contre lô®rosion et la 

désertification, en stabilisant les sols. 

Du point de vue des matériaux, les fibres extraites de Retama sphaerocarpa sont des fibres 

lignocellulosiques naturelles. Elles pr®sentent des propri®t®s int®ressantes telles quôune faible densit®, une 

bonne résistance mécanique spécifique et une biodégradabilité, ce qui les rend adaptées au renforcement 

des matériaux composites écologiques.Toutefois, comme la plupart des fibres naturelles, elles présentent 

aussi des inconv®nients, notamment une variabilit® des propri®t®s et une sensibilit® ¨ lôhumidit®. 

En résumé, Retama sphaerocarpa constitue une ressource naturelle prometteuse pour le développement 

de matériaux biosourcés, tout en ayant une importance écologique significative dans les zones arides   
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                                          Figure II. 2 : La plante de Retama sphaerocarpa . 

 

4. Systématique de Retama sphaerocarpa : 
Dôapr¯s Mahnane (2010), Retama sphaerocarpa est class®e comme suit [2] : 

Nom scientifique :retama sphaerocarpa 

Règne : Végétal 

Embranchement : Phanérogames 

Sous Embranchement : Angiospermes 

Classe : Dicotylédones 

Ordre : Fabales 

Famille : Fabacées 

Genre : Rétama 

Espèce : Rétama sphérocarpa  (L.) Boisse [3]. 

Nom vernaculaire : Figel  
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5. Choix de la fibre végétale : 
Dans la vaste diversit® des fibres v®g®tales disponibles, notre choix sôest port® sur la fibre de Retama 

sphaerocarpa, communément appelée Rôtam. Ce choix sôinscrit dans une d®marche visant ¨ valoriser des 

ressources naturelles locales et ¨ promouvoir lôutilisation de mat®riaux biosourc®s dans le domaine des 

composites. 

La plante étudiée provient des steppes algériennes, plus précisément de la région de Ouenza (Algérie), 

une zone caractérisée par un climat semi-aride. Elle a été récoltée durant la saison hivernale, au mois de 

décembre 2025, période favorable pour obtenir des fibres présentant une structure plus stable et une teneur 

réduite en humidité. 

Le choix de la fibre de Retama sphaerocarpa repose sur plusieurs crit¯res pertinents [4]. Tout dôabord, sa 

disponibilité locale constitue un avantage majeur, permettant de réduire les coûts liés au transport et de 

valoriser les ressources nationales. Ensuite, son faible coût de production en fait une alternative 

économique intéressante par rapport aux fibres synthétiques. 

Par ailleurs, cette fibre se distingue par sa faible densité, ce qui contribue ¨ lôall¯gement des mat®riaux 

composites, un atout important dans plusieurs applications industrielles. Elle présente également des 

propriétés mécaniques acceptables, notamment en termes de résistance spécifique, ce qui permet son 

utilisation comme renfort dans des matrices polymères. 

Sur le plan environnemental, la fibre de Rôtam possède un caractère écologique, étant biodégradable et 

issue dôune ressource renouvelable, ce qui r®pond aux exigences actuelles de d®veloppement durable. 

Enfin, elle se caractérise par une facilit® dôextraction et de traitement, ne nécessitant pas de procédés 

complexes ou coûteux, ce qui facilite son intégration dans les procédés de fabrication. 

Ainsi, lôensemble de ces crit¯res justifie pleinement le choix de la fibre de Retama sphaerocarpa comme 

matériau de renforcement dans cette étude. 

6. M®thodes dôextraction de la fibre Retama Sphaerocarpa : 
Les fibres lignocellulosiques sont constitu®es dôun assemblage de microfibrilles de cellulose int®gr®es 

dans une matrice amorphe composée principalement de lignine et dôh®micellulose. Lôobjectif principal de 

lôextraction des fibres de Retama sphaerocarpa est dô®liminer les composants non cellulosiques, tels que 

les pectines, la lignine, les cires et autres substances solubles, qui assurent la cohésion des faisceaux 

fibreux au sein de la plante. 

Cependant, il est essentiel de préserver un taux élevé de cellulose, garantissant lôobtention de fibres 

longues, résistantes et adaptées à des applications de renforcement dans les matériaux composites [5]. Un 

contr¹le rigoureux des conditions dôextraction est donc n®cessaire afin dô®viter toute d®gradation de la 

structure cellulosique. 
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6.1. Préparation des tiges Retama: 
Avant toute op®ration dôextraction, une phase de pr®paration des tiges sôav¯re indispensable afin 

dôoptimiser lôefficacit® des traitements ult®rieurs et dôam®liorer la qualit® des fibres obtenues. 

La matière première se présente initialement sous forme de bottes de tiges brutes. Celles-ci peuvent 

contenir diverses impuretés, telles que des particules de sol, des racines, de la poussière ou encore des 

débris végétaux. De plus, la présence de tiges mortes ou dégradées peut altérer la qualité finale des fibres. 

La première étape consiste donc en un tri minutieux et un nettoyage visant ¨ ®liminer lôensemble des 

impuretés et des éléments indésirables, afin de ne conserver que des tiges saines et exploitables. 

Par la suite, les extrémités des tiges sont sectionnées. Cette opération est justifiée par la forte variation du 

diamètre le long de la tige. En effet, lôextr®mit® sup®rieure se pr®sente g®n®ralement sous forme effil®e et 

fragile, tandis que la partie inférieure est plus rigide, souvent courbée et riche en matière lignifiée. 

Lô®limination de ces zones h®t®rog¯nes permet dôobtenir une mati¯re premi¯re plus homogène, favorable 

à une extraction uniforme et efficace des fibres [6]. 

 

6.2. Extraction des fibres de Retama (biologique et mecanique) : 

Lôextraction des fibres naturelles de Retama sphaerocarpa a pour objectif dôobtenir un mat®riau 

présentant de bonnes propriétés mécaniques, tout en privilégiant des procédés simples, économiques et 

respectueux de lôenvironnement. Dans cette optique, une approche combinant des m®thodes biologique 

(rouissage) et mécanique a été adoptée dans cette étude. 
Les tiges fraîches de Retama ont été récoltées dans une région à climat méditerranéen durant la période 

hivernale, période favorable à la stabilité structurale des fibres. Après la récolte, les tiges ont subi une 

opération de nettoyage visant à éliminer les impuretés superficielles telles que la poussière, le sable et les 

résidus organiques. 

Par la suite, les tiges ont ®t® d®coup®es en sections dôenviron 50 ¨ 70 cm afin de faciliter leur manipulation 

et dôassurer une immersion homogène lors du traitement biologique (Figure 3-a) .  

Ces sections ont ®t® totalement immerg®es dans un r®cipient contenant de lôeau ¨ temp®rature ambiante 

(Figure 3-b). Cette immersion permet dôactiver un processus de dégradation microbiologique des 

substances pectiques, responsables de la cohésion entre les faisceaux fibreux, connu sous le nom de 

rouissage. Cette ®tape sôest d®roul®e sur une dur®e dôenviron trois ¨ quatre semaines, dur®e suffisante pour 

assurer une séparation efficace des fibres sans altération significative de la cellulose. 

ê lôissue du rouissage, les fibres ont ®t® extraites par des proc®d®s m®caniques simples, notamment le 

battage et le grattage, permettant de dissocier les faisceaux fibreux de la matrice lignocellulosique 

r®siduelle. Ces op®rations facilitent lô®limination des fragments de lignine et dôh®micellulose encore 

adhérents aux fibres (Figure 3-C). 

Enfin, les fibres obtenues ont ®t® soigneusement lav®es ¨ lôeau claire afin dô®liminer les r®sidus issus du 

rouissage, puis s®ch®es ¨ lôair libre pendant une dur®e comprise entre 24 et 48 heures, jusquô¨ stabilisation 

de leur masse. Cette étape de séchage est essentielle pour éviter toute dégradation biologique ultérieure et 

garantir la conservation des propriétés mécaniques des fibres. 
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La figure(II-3) correspondante présente de manière synthétique les différentes étapes du procédé 

dôextraction des fibres de Retama sphaerocarpa, depuis la pr®paration des tiges jusquô¨ lôobtention des 

fibres sèches prêtes à être utilisées . 

 

 

 

 

 
       Figure II. 3:les ®tapes dôextraction:(a) tiges coupées , (b) rouissage, (c) brossage, (e) séchage . 

 

 

 

a b 

c d 
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Figure II. 4:schéma court de lôextraction des fibres de Retama sphaerocarpa par methode biologique et 

mécanique. 
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7. Traitements chimiques : 
Les traitements chimiques se distinguent par leur capacité à nettoyer la surface des fibres tout en modifiant 

leurs propriétés physico-chimiques. Ces proc®d®s permettent de r®duire lôabsorption dôeau, dôam®liorer la 

rugosit® de surface et dôoptimiser lôadh®sion interfaciale entre les fibres et la matrice. Le choix de la 

méthode de traitement repose sur plusieurs critères essentiels [7] : 

Å une efficacit® ®lev®e du traitement . 

Å la pr®servation de lôint®grit® structurale interne des fibres . 

Å lôutilisation de r®actifs facilement disponibles ¨ grande ®chelle, compatibles avec une industrialisation                              

et ayant un impact environnemental limité . 

Å la mise en îuvre de techniques simples, ne n®cessitant pas dô®quipements ou dôinstrumentations    

complexes. 

7.1. Matériaux et appareils utilisés dans traitement chimique : 

7.1.1. Matériaux utilisés : 
Les matériaux employés dans cette étude comprennent : 

¶ des fibres naturelles issues de Retama sphaerocarpa, utilisées comme renfort. 

¶ une solution dôhydroxyde de sodium (NaOH) pour le traitement alcalin.  

¶ De lôeau distill®e est utilis®e pour les op®rations de rin­age et de dilution, tandis que lôacide 

sulfurique est employé dans certaines étapes de traitement chimique afin de  neutraliser les 

r®sidus dôhydroxyde de sodium (NaOH) après le traitement alcalin des fibres. 

 

Figure II. 5 : Matériaux utilisés dans traitemant chimique :                                                                   

a)Solution de sodium Hydroxide (NaOH)  , b)Eau distill®e , c) Lôacide sulf®rique . 

a b c 
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7.1.2. Appareils utilisés : 
Les dispositifs expérimentaux mobilisés dans cette étude comprennent :  

¶ un bécher en verre utilisé comme récipient de réaction.  

¶ un agitateur magn®tique assurant lôhomog®n®isation des solutions.  

¶ une plaque chauffante permettant le contrôle de la température. 

¶  une balance électronique pour la mesure précise des masses.  

¶ une étuve destinée au séchage des échantillons. 

¶ un papier filtre ou un tamis pour les opérations de séparation solide/liquide. 

 

 

 

 

b c a 
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Figure II. 6: appareils utilisés dans traitemant chimique :a) Balance électronique, b)Agitateur 

magnétique, c) Bécher(en verre), d) Etuve, e)Papier filtre. 

7.2. Traitement alcalin : 
Les propriétés mécaniques des composites polymères renforcés par des fibres naturelles, telles que 

celles de Retama sphaerocarpa, demeurent généralement inférieures à celles des composites à fibres 

synthétiques. Cette limitation est principalement liée au caractère hydrophile des fibres naturelles, qui 

réduit leur compatibilité ainsi que leur adhésion avec les matrices polymères hydrophobes. Par 

ŎƻƴǎŞǉǳŜƴǘΣ ƭΩŀƳŞƭƛƻǊŀǘƛƻƴ ŘŜǎ ǇŜǊŦƻǊƳŀƴŎŜǎ ƳŞŎŀƴƛǉǳŜǎ ŎƻƴǎǘƛǘǳŜ ǳƴ ŜƴƧŜǳ ƳŀƧŜǳǊ Řŀƴǎ ŎŜ ŘƻƳŀƛƴŜ 

de recherche. 

[ΩƻǇǘƛƳƛǎŀǘƛƻƴ ŘŜ ƭΩŀŘƘŞǎƛƻƴ ŦƛōǊŜκƳŀǘǊƛŎŜ ǇŜǳǘ şǘǊŜ ƻōǘŜƴǳŜ ǇŀǊ ƭŀ ƳƻŘƛŦƛŎŀǘƛƻƴ ŘŜ ƭŀ ǎǳǊŦŀŎŜ ŘŜǎ ŦƛōǊŜǎ 

via des traitements chimiques. Parmi ceux-ci, le traitement alcalin, également appelé mercerisation, est 

ƭΩǳƴ ŘŜǎ ǇǊƻŎŞŘŞǎ ƭŜǎ Ǉƭǳǎ ŎƻǳǊŀƳƳŜƴǘ ǳǘƛƭƛǎŞǎΦ /Ŝ ǘǊŀƛǘŜƳŜƴǘ ǇŜǊƳŜǘ ƭΩŞƭƛƳƛƴŀǘƛƻƴ ǇŀǊǘƛŜƭƭŜ ŘŜ ƭŀ ƭƛƎƴƛƴŜΣ 

ŘŜ ƭΩƘŞƳƛŎŜƭƭǳƭƻǎŜΣ ŘŜǎ ŎƛǊŜǎ Ŝǘ ŘŜǎ ƛƳǇǳǊŜǘŞǎ ǇǊŞǎŜƴǘŜǎ Ł ƭŀ ǎǳǊŦŀŎŜ ŘŜǎ ŦƛōǊŜǎΣ ƎǊŃŎŜ Ł ƭŀ ǊǳǇǘǳǊŜ ŘŜǎ 

liaisons hydrogène au sein de leur structure. Il en résulte une augmentation de la rugosité de surface, 

favorisant ainsi un meilleur ancrage mécanique avec la matrice polymère [8]. 

[ŀ ǊŞŀŎǘƛƻƴ ŎƘƛƳƛǉǳŜ ŀǎǎƻŎƛŞŜ ŀǳ ǘǊŀƛǘŜƳŜƴǘ ŀƭŎŀƭƛƴ ǇŜǳǘ şǘǊŜ ŜȄǇǊƛƳŞŜ ǇŀǊ ƭΩŞǉǳŀǘƛƻƴ ǎǳƛǾŀƴǘŜ Υ 

 

                                           FibreïOH + NaOH Ÿ FibreïOϖNaϕ + HϜO                         (II. 1) 

e 

d 
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Dans le cadre de cette étude, les fibres de Retama sphaerocarpa ont été immergées dans des solutions 

de NaOH de concentrations variées (2 %, 3 %, 4 %, 5 % et 10 %) pendant une durée de 4 heures à 

ǘŜƳǇŞǊŀǘǳǊŜ ŀƳōƛŀƴǘŜΦ " ƭΩƛǎǎǳŜ Řǳ ǘǊŀƛǘŜƳŜƴǘΣ ƭŜǎ ŦƛōǊŜǎ ƻƴǘ ŞǘŞ ǎƻƛƎƴŜǳǎŜƳŜƴǘ ǊƛƴŎŞŜǎ Ł ƭΩŜŀǳ ŘƛǎǘƛƭƭŞŜ 

ŀŦƛƴ ŘΩŞƭƛƳƛƴŜǊ ƭΩŜȄŎŝǎ ŘŜ ǎƻǳŘŜΦ [Ŝǎ ǊŞǎƛŘǳǎ ŘŜ bŀhI ƻƴǘ ŜƴǎǳƛǘŜ ŞǘŞ ƴŜǳǘǊŀƭƛǎŞǎ Ł ƭΩŀƛŘŜ ŘΩǳƴŜ ǎƻƭǳǘƛƻƴ 

ŘΩŀŎƛŘŜ ǎǳƭŦǳǊƛǉǳŜ όIі{hјύ Ł м ҈ ǇŜƴŘŀƴǘ мл ƳƛƴǳǘŜǎΦ 9ƴŦƛƴΣ ƭŜǎ ŦƛōǊŜǎ ƻƴǘ ŞǘŞ ǎŞŎƘŞŜǎ Řŀƴǎ ǳƴŜ ŞǘǳǾŜ Ł 

сл ϲ/ ǇŜƴŘŀƴǘ с ƘŜǳǊŜǎ ŀǾŀƴǘ ƭŜǳǊ ǳǘƛƭƛǎŀǘƛƻƴ Řŀƴǎ ƭΩŞƭŀōƻǊŀǘƛƻn des composites. 

 

 

            Figure II. 7 : Etapes du traitement chimique des fibre naturelles par une solution de NaOH . 
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              Figure II. 8 : Schéma du traitement chimique alcalin des fibre naturelles par NaOH 

 

 

Fibre naturelles brutes 

Lavage a l ' eau distillée 

(élimination des poussiéres) 

Preparation de la solution NaOH 

Concentration a : 2%, 3%, 4%, 5% ,10% 

Traitement alcalin des fibres ; Immersion dans la solution de NaoH 

(temps et temperature controlés) 

 

5 

LƳƳŜǊǎƛƻƴ Řŀƴǎ ƭŀ  ƭΩŀŎƛŘŜ ǎǳƭŦŜǊƛǉǳŜ м% 

όƧǳǎǉǳΩŁ ƻōǘŜƴǘƛƻƴ ŘΩǳƴ tƘ ƴŜǳǘǊŜύ 

Sechage (dans une four 60 °C /6h) 

Fibres traitees  

(élimination partielle de la lignine ;hémicellulose et impuretés) 



Techniqtion et méthodologies expérimentales 

    

44 
 

Chapitre I I  

8. Caractérisation des fibres : 

8.1. caractérisation morphologique par microscopie électronique à balayage(MEB) :  
Les observations morphologiques des fibres naturelles ont ®t® r®alis®es ¨ lôaide dôun microscope 

®lectronique ¨ balayage (MEB). Lôappareil utilis® est un microscope de type Gemini SEM 300 de la 

marque ZEISS, mis à disposition au Centre de Recherche en Technologies Industrielles (CRTI) de 

Chéraga (figure II.9)  . 

Ce microscope est dot® dôun syst¯me de d®tection performant permettant lôacquisition dôimages ¨ haute 

résolution de la surface des échantillons. Il est également couplé à un détecteur EDX, offrant la possibilité 

de r®aliser une analyse ®l®mentaire en compl®ment de lô®tude morphologique. 

Le principe du MEB repose sur lôinteraction dôun faisceau dô®lectrons focalis® avec la surface de 

lô®chantillon, g®n®rant diff®rents types de signaux, notamment les ®lectrons secondaires et les électrons 

rétrodiffusés. Ces signaux sont exploités pour produire des images détaillées de la topographie et de la 

microstructure des fibres. 

Cette technique permet ainsi dôobserver avec pr®cision la morphologie des fibres, notamment leur 

diam¯tre, leur rugosit® de surface, ainsi que la pr®sence ®ventuelle de d®fauts ou dôimpuret®s. 
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Figure II. 9 : Microscope électronique à balayage (MEB) de type GeminiSEM 300 utilisé au Centre de 

Recherche en Technologies Industrielles (CRTI) de Chéraga . 

 

8.2. Caracterisation Physique : 

8.2.1. Mesure du densite(ɟ) : 
La densité des fibres traitées et non traitées a été déterminée conformément à la norme ASTM D792, en 

utilisant une m®thode fond®e sur le principe dôArchim¯de [10]. Les mesures ont ®t® r®alis®es au Centre de 

Recherche en Technologies Industrielles (CRTI). 

Cette m®thode repose sur une double pes®e de lô®chantillon, effectuée à température ambiante (18,7 °C), 

dôune part ¨ lôair libre et dôautre part en immersion dans un liquide de r®f®rence, en lôoccurrence lôac®tone. 

La diff®rence de masse mesur®e permet dô®valuer la pouss®e dôArchim¯de exerc®e sur lô®chantillon et, 

par conséquent, de déterminer sa densité. 

La densité est ensuite calculée à partir de la relation suivante : 
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                                                             ⱬ█
ⱬ▄ □█

□█□◄
                                (II. 2) 

                         

”Ὢȡ la densité des fibres.  

ɟe : la densité de acétone (0,79 g/cm³ à 20 °C).    

mf : la masse de acétone dans lôair.  

mt : la masse totale de lô®chantillon immerg® dans ac®tone  .  

me : la masse de acétone seul. 

 

 

                                             Figure II. 10 : Mesure de la densité des fibres :  

                           (a) ®chantillon ¨ tester (b) Banc dôessai pour lad®termination de la densit® . 

 

 

8.2.2. Mesure du diametre(d) : 
Le diam¯tre des fibres a ®t® d®termin® ¨ lôaide dôun microscope optique de type Nikon Eclipse LV100ND, 

®quip® dôune cam®ra num®rique permettant lôacquisition et lôanalyse des images via le logiciel NIS-

Elements. Cet équipement offre une plage de grossissement comprise entre ×50 et ×1500 (Figure 11.a). 

b 
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Afin dôobtenir une estimation repr®sentative du diam¯tre moyen, les mesures ont ®t® effectu®es en trois 

points distincts le long de chaque fibre : au niveau de la section médiane ainsi quôaux deux extr®mit®s 

(Figure 11.b). Cette approche permet de prendre en compte les éventuelles variations dimensionnelles le 

long de la fibre et dôam®liorer la fiabilit® des r®sultats obtenus. 

                                                                         
Figure II. 11 : a) Microscope optique Nikon Eclipse LV100ND, b) échantillon de fibre de retama. 

8.2.3. Analyse par diffraction des rayons X(Methode de poudre) : 
La diffraction des rayons X (DRX) est une technique dôanalyse couramment utilisée pour identifier les 

phases cristallines présentes dans un matériau, ainsi que pour déterminer des paramètres structuraux tels 

que lôindice de cristallinit® (CI) et la taille des cristallites (CS). Ces param¯tres jouent un r¹le d®terminant 

dans les propriétés mécaniques du matériau. 

Le principe de cette technique repose sur lôirradiation de lô®chantillon par un faisceau de rayons X 

monochromatique, suivie de la mesure de lôintensit® des rayons diffract®s en fonction de lôangle de 

diffraction (2ɗ). Les données obtenues sont représentées sous forme de diffractogramme, caractéristique 

de la structure cristalline du matériau analysé. 

La méthode des poudres est particulièrement adaptée aux matériaux polycristallins ou faiblement 

ordonnés, tels que les fibres naturelles. Le phénomène de diffraction obéit à la loi de Bragg, qui établit 

une relation entre lôangle de diffraction et les distances interr®ticulaires au sein du cristal, permettant ainsi 

lôinterpr®tation des structures cristallines 

 

                                           2dhkl sin=n ɚ       (II. 3) 

 

 

a b 
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dhkl : est la distance qui sépare deux plans orientés (hkl) appelée distance inter-réticulaire . 

ɚ : est la longueur dôonde de la radiation utilis®e . 

ɗ : est le demi-angle de diffraction des RX . 

n : est un nombre entier repr®sentant lôordre de diffraction. 

 

                                           Figure II. 12 : Schéma de loi de bragg 

Les analyses ont ®t® r®alis®es ¨ temp®rature ambiante ¨ lôaide dôun diffractom¯tre de type D2 Phaser 

(Bruker), utilisant un rayonnement Cu-KŬ de longueur dôonde ɚ = 1,54184 Å. Le générateur a été réglé à 

une tension de 30 kV et une intensité de 10 mA. 

Les ®chantillons, pr®alablement broy®s afin dôobtenir une poudre homog¯ne, ont ®t® d®pos®s sur un porte-

échantillon puis analysés dans un intervalle angulaire (2ɗ) compris entre 10° et 80°, avec une vitesse de 

balayage de 1°/min [11]. 

Lôindice de cristallinit® des fibres a été déterminé selon la méthode empirique de Segal, en utilisant 

lôexpression suivante [8] : 

 

                                               ╒╘ 
╘ϚϚϜ ╘

  ╘ϚϚϜ  
                       (II. 4) 

Où I  repr®sente lôintensit® maximale du pic cristallin situ® autour de 2ɗ å 22Á, tandis que I  correspond 

¨ lôintensit® minimale associ®e ¨ la phase amorphe, observ®e aux environs de 2ɗ å 15Á. 

Par ailleurs, la taille des cristallites (CS) a été estimée à partir de lô®quation de Scherrer : 
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                                                        ╒╢
▓ ⱦ

♫ ╬▫▼Ᵽ
            (II. 5)  

Où CS est exprimée en nanomètres (nm), k est la constante de Scherrer (0.9), ɚ est la longueur dôonde 

du rayonnement X (Å), ɓ représente la largeur à mi-hauteur du pic de diffraction (en radians) et ɗ est 

lôangle de diffraction. 

Figure II. 13 : Analyse par diffraction des rayons X : (a) machine DRX D2 Phaser-Bruker , 

(b) chambre échantillon . 
 

8.3. Caracterisation thermique : 

8.3.1. Analyse thermogravimétrique(ATG) : 
Lô®valuation de la stabilit® thermique des fibres naturelles ¨ diff®rentes temp®ratures représente un 

paramètre essentiel, notamment parce que les composites thermoplastiques renforcés par ces fibres sont 

généralement transformés à des températures élevées [12]. Dans cette optique, une analyse 

thermogravim®trique (ATG) a ®t® men®e afin dô®tudier le comportement de dégradation thermique des 

fibres et dôidentifier les conditions de mise en îuvre les plus appropri®es pour lô®laboration des 

composites [13]. 

Pour ce faire, les essais dôATG ont ®t® r®alis®s ¨ lôaide dôun analyseur thermogravim®trique Q600 V20.9 

Build 20. Les ®chantillons ont ®t® d®pos®s dans des creusets en c®ramique dôalumine puis soumis ¨ un 

programme de chauffage progressif allant de 20°C à 600°C, avec une vitesse de chauffage fixée à 10 

°C/min. La masse des échantillons a été choisie en fonction de la capacit® des creusets utilis®s. Lôensemble 

des analyses a été effectué sous atmosph¯re inerte dôargon, avec un débit de 60 ml/min, afin dô®viter 

toute oxydation susceptible dôinfluencer les r®sultats de d®gradation thermique. 

 

 

a b 
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Figure II. 14: (a) balance Kern pr®cision de 0.1 mg (b) creusets de la r®f®rence et dô®chantillon  

(c) Machine DSC SDT Q600 

 

8.4. Caracterisation chimique  : 

8.4.1. Spectrometrie infrarouge a transformee de fourier (FTIR) : 
La caractérisation chimique des fibres naturelles a été réalisée par spectroscopie infrarouge à transformée 

de Fourier (FTIR), ¨ lôaide dôun spectrom¯tre Cary 630 FTIR de la société Agilent Technologies, équipé 

dôun accessoire ATR (Attenuated Total Reflectance) à cristal de diamant. Les analyses ont été effectuées 

au Centre de Recherche en Technologies Industrielles (CRTI) de Chéraga. 

Cette technique repose sur lôabsorption du rayonnement infrarouge par les vibrations des liaisons 

chimiques présentes dans lô®chantillon, permettant ainsi lôidentification des groupes fonctionnels 
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constitutifs des fibres naturelles. Lôutilisation du mode ATR pr®sente lôavantage de permettre lôanalyse 

directe des échantillons solides, sans préparation complexe. 

Les spectres obtenus permettent de mettre en évidence les principaux constituants des fibres naturelles, 

notamment la cellulose, lôh®micellulose et la lignine, ¨ travers des bandes caract®ristiques associ®es aux 

groupements fonctionnels tels que OïH, CïH et C=O. 

Cette analyse est essentielle pour déterminer la composition chimique des fibres naturelles et pour évaluer 

lôeffet des traitements appliqu®s, notamment dans le domaine des mat®riaux composites. 

 

   
Figure II. 15:Appareillage de la spectrometrie infrarouge a transformée de Fourier :a)Machine FTIR 
Cary 630 de la société Agilent Technologies ,b) ;ŎǊŀƴ ŘŜ ƭΩŀǇǇŀǊŜƛƭ Cary 630 FTIR(Agilent Technologies). 

 

9. Conclusion : 

Ce chapitre présente la manière de réaliser le traitement chimique des fibres de rétama sphaercarpa ainsi 

que les matériaux et les moyens utilisés. Il expose également les méthodes expérimentales adoptées pour 

la caractérisation physique, chimique et thermique des fibres de r®tama sphaercarpa . En outre, il comprend 

une description des différents appareils et équipements utilisés, ainsi que des normes appliquées aux essais 

réalisés. 
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Chapitre III  

Caractérisation physico-chimique et thermique des fibre du           

R®tama sphaérocarpa 

1. Introduction  : 

Ce chapitre pr®sente lôensemble des r®sultats obtenus ¨ partir des diff®rentes techniques de caract®risation 

physico-chimiques et theramique des fibres extraites de la tige de Retama sphaerocarpa. 

Les surfaces externes ainsi que les sections transversales des fibres de RS ont ®t® ®tudi®es ¨ lôaide de la 

microscopie optique et de la microscopie ®lectronique ¨ balayage (MEB), afin dôanalyser leur morphologie 

et de déterminer leur diamètre. La densité des fibres a été déterminée par la méthode de la double pesée, 

bas®e sur le principe dôArchim¯de. 

Par ailleurs, la spectroscopie infrarouge à transformée de Fourier (FTIR) a été utilisée pour identifier les 

différents groupes fonctionnels présents dans les fibres. 

Ces analyses ont ®t® r®alis®es sur des fibres ¨ lô®tat brut ainsi que sur des fibres trait®es avec diff®rentes 

concentrations de NaOH, dans le but dô®valuer les modifications induites par le traitement alcalin sur leurs 

propriétés 
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2. Caractérisation morphologique : 
Les fibres de Retama sphaerocarpa (RS), traitées et non traitées, ont été examinées par microscopie 

®lectronique ¨ balayage (MEB) afin dô®valuer les modifications de leur morphologie de surface et 

dôidentifier dô®ventuelles d®gradations induites par le traitement chimique ou par lôaction mécanique du 

brossage. Cette analyse est essentielle, car elle permet dôappr®cier la qualit® de lôadh®rence interfaciale 

entre les fibres et la matrice [1]. 

La figure (III.1) montre que les fibres RS non traitées présentent une surface hétérogène et irrégulière, 

caract®ris®e par la pr®sence dôimpuret®s, de substances cireuses, ainsi que de cavit®s et de microfissures. 

Ces observations, en accord avec celles rapportées dans la littérature pour diverses fibres naturelles [2,3], 

indiquent que ces défauts de surface peuvent nuire ¨ lôadh®sion fibre-matrice et, par conséquent, affecter 

négativement les propriétés mécaniques du composite. 

Après traitement alcalin, comme illustré dans la figure (III.2), des modifications significatives de la 

morphologie de surface sont observ®es. Le traitement ¨ lôhydroxyde de sodium (NaOH) entra´ne 

lô®limination progressive des constituants non cellulosiques, notamment la lignine, lôh®micellulose et les 

cires. Lôefficacit® de cette ®limination augmente avec la concentration en NaOH (de 2 % à 10 %), ce qui 

conduit à une diminution notable des défauts de surface tels que les cavités, les irrégularités et les 

interstices. Il en résulte une surface plus propre, plus homogène et présentant une texture différente. 

Les observations MEB révèlent également une meilleure exposition des fibrilles cellulosiques après 

traitement, ce qui favorise lôaugmentation des sites dôancrage et am®liore ainsi lôinteraction fibre-matrice. 

Toutefois, à des concentrations élevées, notamment à 10 %, une attaque excessive de la structure fibreuse 

peut être observée, se traduisant par un début de dégradation de la fibre. 

En d®finitive, le traitement alcalin joue un r¹le cl® dans lôam®lioration des propri®t®s interfaciales des 

fibres de RS. Les résultats obtenus sugg¯rent quôun traitement optimis® permet dôaccro´tre leur potentiel 

en tant que renfort dans les matériaux composites 

 

                                             Figure III. 1:Micrographies MEB de fibre brute . 
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Figure III. 2:Micrographies MEB des fibre traitées ,à diffiérentes concentration :  b)2% , c)3%, d)4%, 
E)5% , F)10%. 
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3. Caractérisation Physique  : 

3.1. Mesure de la densité : 

Les résultats des mesures de densité des fibres extraites de Retama sphaerocarpa (RS), ¨ lô®tat brut et 

apr¯s traitement alcalin ¨ diff®rentes concentrations dôhydroxyde de sodium (NaOH), montrent des 

variations significatives en fonction des conditions de traitement. 

La densité des fibres non traitées est de 1,34 g/cm³. Après traitement, elle évolue comme suit : 1,35 g/cm³ 

(2 %), 1,13 g/cm³ (3 %), 0,93 g/cm³ (4 %), 1,46 g/cm³ (5 %) et 1,36 g/cm³ (10 %). Ces résultats ne 

montrent pas une augmentation strictement monotone, mais plutôt une variation dépendante de la 

concentration en NaOH. 

Ces variations peuvent être expliquées par les modifications structurales induites par le traitement alcalin. 

En effet, le NaOH entra´ne lô®limination partielle des constituants amorphes tels que lôh®micellulose, la 

lignine ainsi que les impuretés de surface. Cette élimination favorise généralement une augmentation de 

la cristallinité et une meilleure compacité de la structure des fibres, ce qui tend à augmenter leur densité. 

Cependant, la plus faible densité est observée pour une concentration de 4 % (0,93 g/cm³). Cette 

diminution peut sôexpliquer par une ®limination plus importante de lôh®micellulose et dôautres 

composants, pouvant entraîner la formation temporaire de micro-vides ou une désorganisation partielle de 

la structure interne de la fibre. 

Par ailleurs, à des concentrations plus élevées, le traitement alcalin contribue à la réduction progressive 

des micro-vides internes et ¨ lôam®lioration de la cristallinit®, comme confirm® par lôanalyse par 

diffraction des rayons X (DRX). Cette ®volution sôaccompagne dôune diminution du volume apparent des 

fibres et, par cons®quent, dôune augmentation de leur densit®. 

La densité est définie par la relation suivante : 

                                                     ́ f   
 

 

”Ὢȡ la densité des fibres.  

ɟe : la densité de acétone (0,79 g/cm³ à 20 °C).    

mf : la masse de acétone dans lôair.  

mt : la masse totale de lô®chantillon immerg® dans ac®tone  .  

En conclusion, le traitement alcalin influence fortement la densité des fibres de RS, et son effet dépend de 

la concentration utilisée. 

La densité des fibres rétama sphaérocarpa (RS) a été calculée à partir des mesures présentées dans le 

tableau(III.1) suivant : 
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             Tableau III .1:mesures la masse de fibre et la masse de la solution acétone . 

Masse brute 2 % 3 % 4 % 5 % 10 % 

mf (g) 0,504 0,159 0,210 0,073 0,222 0,150 

macétone (g) 0,208 0,066 0,064 0,011 0,102 0,063 

 

3.2. Mesure le diamétre : 

Le diamètre des fibres a été mesuré en neuf points différents le long de leur longueur, à savoir au niveau 

de la section médiane et des deux extrémités, avec trois mesures effectuées à chaque emplacement, comme 

illustré dans la figure (III.3). 

Les fibres de Retama sphaerocarpa (RS) non traitées présentent un diamètre moyen de 336,08 ɛm. Après 

traitement alcalin ¨ diff®rentes concentrations dôhydroxyde de sodium (NaOH), ce diamètre évolue 

comme suit :291,18 ɛm(2 %), 299,18 ɛm (3 %), 299,89 ɛm(4 %), 271,94 ɛm (5 %) et 212,08 ɛm(10%) . 

Globalement, une diminution du diamètre des fibres est observée après traitement. Cette réduction est 

principalement attribu®e ¨ lô®limination des constituants amorphes (h®micellulose, lignine) ainsi que des 

impuretés présentes à la surface des fibres. En particulier, la dissolution partielle de la lignine entraîne un 

affinement de la structure fibreuse, ce qui se traduit par une réduction du diamètre. 

Ces résultats sont en accord avec ceux rapportés par Obi [4], qui a également montré que le diamètre 

moyen des fibres de Retama sphaerocarpa diminue avec lôaugmentation de la concentration en NaOH 

lors du traitement alcalin. 

Toutefois, il convient de noter que la variation du diam¯tre nôest pas strictement monotone aux faibles 

concentrations (3 % et 4 %), ce qui peut être lié à des hétérogénéités naturelles des fibres ou à une 

élimination non uniforme des composants amorphes. 

Enfin, les différentes caractéristiques physiques des fibres de Retama sphaerocarpa, comparées à celles 

dôautres fibres naturelles, sont pr®sent®es dans le tableau (III.2). 
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                   Figure III. 3 : Technique et methodes  utilisée pour mesurer le diamétre de la fibre .  

 

Tableau III . 2: Comparaison des propriétés physiques de la fibre rétama sphaérocarpa avec           

d'autres fibres naturelles. 

Types de fibre Brute /traiteé  Diamétre 
( m˃) 

Densité 
(g/ cm2) 

 

 

Références 

rétama 
sphaérocarpa 

Brute 336,08 1,345 Présent travail 

2% 291,18 1,350 Présent travail 

3% 299,89 1,136 Présent travail 

4% 299,60 0,930 Présent travail 

5% 271,94 1,4615 Présent travail 

10% 212,08 1,362 Présent travail 

Strelitzia reginae Brut 200 1,075  
            [5] T1H 190 0,113 

T4H 170 0,15 

Fibre de racine 
de banian 

Brut 0,09-0,14 1,234  
            [5] 5Wt%.NaOH 0,08-0,12 1,269 

Parthenium 
Hysterophorus 

Brut 381,67 1,251  
            [5] Trait®e par alcali 197,27 1,360 
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3.3. Analyse par diffraction des rayons X : 

Lô®volution de la structure cristalline des fibres de Retama sphaerocarpa (RS), ¨ lô®tat brut et apr¯s 

traitement alcalin, a été étudiée par diffraction des rayons X (DRX). Cette technique constitue un outil 

dôinvestigation non destructif particuli¯rement performant, permettant dôobtenir des informations 

détaillées sur la structure cristallographique et la microstructure des matériaux, ainsi que de relier ces 

caractéristiques à leurs propriétés macroscopiques. 

La figure (III.4) présente les diffractogrammes des fibres RS non traitées et traitées à différentes 

concentrations de NaOH, enregistrés dans un intervalle angulaire de 2ɗ = 10Á ¨ 90Á. 

Les diagrammes obtenus révèlent la présence de trois pics caractéristiques pour chaque échantillon : 

¶ Premier pic (zone amorphe ï plan (110)) : 

Un pic de faible intensité est observé autour de 2ɗ å 19Á (19,48° pour la fibre brute). Après 

traitement, ce pic subit de légers déplacements selon la concentration en NaOH (18,93° à 19,60°). 

Ce pic est généralement associé aux régions amorphes, correspondant à la présence de 

lôh®micellulose, de la lignine, de la pectine et des fractions désorganisées de la cellulose [6].  

 

¶ Deuxième pic (zone cristalline ï plan (002)) : 

Un pic plus intense et plus aigu est détecté aux environs de 2ɗ å 26Á (26,37Á pour la fibre brute). 

Ce pic est caractéristique de la cellulose cristalline (Ŭ-cellulose) et correspond au plan 

cristallographique (002) [7]. Il témoigne de la présence de zones ordonnées dans la structure de la 

fibre.  

 

¶ Troisième pic (plan (040)) : 

Un autre pic est observé autour de 2ɗ å 40Á (40,31° pour la fibre brute), également présent dans 

les fibres traitées avec de légères variations. Ce pic est attribué à certaines contributions des zones 

moins ordonnées de la cellulose.  

Lôanalyse de lôindice de cristallinit® (CI), pr®sent®e dans le tableau (III.3), montre une augmentation après 

traitement alcalin, atteignant une valeur maximale de 65,58 % pour une concentration de 10 % NaOH. 

Cette am®lioration est principalement due ¨ lô®limination des constituants amorphes (h®micellulose, 

lignine, pectine et impuretés), ce qui entraîne une proportion relative plus élevée de la phase cristalline et 

une meilleure organisation des chaînes cellulosiques. 

Par ailleurs, la taille des cristallites (CS), d®termin®e ¨ partir de lô®quation de Scherrer, ®volue ®galement 

avec le traitement. Elle passe de 17,27 nm pour la fibre brute à des valeurs variables pour les fibres 

traitées (15,20 nm à 2 %, 15,95 nm à 3 %, 17,93 nm à 4 %, 17,43 nm à 5 % et 20,93 nm à 10 %). Ces 

valeurs sont comparables à celles rapportées pour dôautres fibres cellulosiques. 

Lôaugmentation de la taille des cristallites observ®e aux fortes concentrations peut °tre expliqu®e par 

lôaction du NaOH sur les zones amorphes. Le traitement alcalin provoque un gonflement des fibres, 

facilitant la diffusion de la solution au sein de la structure interne. Il en résulte une élimination partielle 



Caractérisation physico-chimique et thermique des fibre du                                             
Rétama sphaérocarpa     

61 
 

Chapitre I I I  

des composants amorphes et une réorganisation des chaînes de cellulose, conduisant à une amélioration 

de lôordre structural. 

Cette évolution présente un intérêt important, car une structure plus cristalline et des cristallites de plus 

grande taille sont généralement associées à une meilleure stabilité dimensionnelle, une réduction de 

lôabsorption dôhumidit® et une am®lioration des propri®t®s m®caniques des fibres [8]. 

Tableau III . 3:Paramétres cristallins calculés et expérimentaux a partir des diffractogrammes DRX des 

fibre RS. 

Type de 
fibre 

Position de 
pic(°) 

FWHM Area(%) Indice de 
cristallinité(%) 

Tailla des 
cristallites 
(nm) 

Référence 

Fibre brute 19,48086 
26,3774 
40,31247 

5,92291 
6,28742 
8,25556 

6888,77675 
12085,1743 
3667,54373 

59,81 17,27 Présent 
travail 
 

Traitée 
2% 

18,9332 
25,91087 
33,84189 

5,49558 
6,61257 
8,58011 

5737,41254 
7289,06153 
6278,32273 

59,25 15,20 Présent 
travail 
 

Traitée 
3% 
 

19,60257 
26,33684 
40,57616 

6,5673 
5,97405 
11,2373 

8599,80535 
13029,0036 
5026,38188 

68,21 15,95 Présent 
travail 
 

Traitée 
4% 

19,19689 
26,45854 
40,08935 

5,71687 
5,58598 
7,34279 

8376,88562 
15165,3701 
3793,22405 

64,08 17,93 
 
 

Présent 
travail 
 

Traitée 
5% 

19,13604 
26,33684 
39,31856 

5,79503 
4,55653 
6,04461 

8116,1756 
13992,7601 
3014,96777 

63,50 17,43 Présent 
travail 
 

Traitée 
10% 

19,48086 
26,72223 
40,43417 

6,05775 
5,0276 
7,36307 

8164,65245 
14600,6203 
3769,74444 

65,58 20,93 Présent 
travail 
 

Sisal 16,81 
22,31 

4,89 
3,37 

        /  71,2 3,37 [5] 

Faisceaux 
vasculaires 
du palmier 
-dattier 

15,79 
22,28 

1,74 
1,40 

2789,23 
7487,62 

47,82 5,78 [5] 

Fibres de 
plamier-
dattier 

15,81 
22,24 

1,79 
1,44 

3006,61 
7980,62 

56,68 5,63 [5] 
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Figure III. 4:courbe DRX pour (a)fibre brute ,(b)fibre traitée 2% ,(C) fibre traitée3%, (D) fibre             

traitée4%, (E) fibre traitée5%, (F) fibre traitée10% . 
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4. Caractérisation thermique : 

4.1. Analyse thermogravimétrique : 

La Figure III.5 présente les courbes d'analyse thermogravimétrique (ATG) ainsi que leurs dérivées (DTG) 

des fibres de Retama sphaerocarpa brutes et traitées par différentes concentrations de NaOH (2%, 3%, 4 

%, 5 % et 10 %). L'analyse des courbes met en évidence quatre étapes principales de dégradation 

thermique pour l'ensemble des échantillons. 

La première étape de dégradation, correspondant principalement à l'élimination de l'humidité adsorbée et 

de certains composés volatils présents à la surface des fibres, se situe entre 26 et 126 °C pour la fibre brute, 

avec une perte de masse de 8,56 %. Pour les fibres traitées, cette étape est observée entre 26 et 213 °C, 27 

et 166 °C, 26 et 142 °C, 24 et 140 °C et 26 et 134 °C, avec des pertes de masse respectives de 4,02 %, 

3,73 %, 5,50 %, 7,66 % et 5,50 % pour les traitements à 2 %, 3 %, 4 %, 5 % et 10 % de NaOH. 

Cette perte de masse initiale est attribuée à l'évaporation de l'eau libre et liée, résultant du caractère 

hydrophile des matériaux lignocellulosiques. Elle peut également être associée à l'élimination partielle de 

substances extractibles de faible masse moléculaire, telles que les cires, les pectines et certaines impuretés 

présentes à la surface des fibres de Retama sphaerocarpa (RS). La diminution de la perte de masse 

observée pour certaines fibres traitées indique une réduction de leur affinité pour l'eau suite au traitement 

alcalin, traduisant ainsi une modification de leur structure superficielle 

La deuxième étape de dégradation thermique est observée entre 238 et 371 °C pour la fibre traitée à 2 % 

de NaOH, avec une perte de masse de 34,63 %, qui représente la valeur la plus élevée parmi les fibres 

traitées. Les pertes de masse enregistrées pour les fibres traitées à 3 %, 4 %, 5 % et 10 % de NaOH sont 

respectivement de 24,35 %, 16,53 %, 24,63 % et 31,19 %, tandis que la fibre brute présente une perte de 

masse de 26,51 %. Cette étape est principalement associ®e ¨ la d®gradation de lôh®micellulose ainsi quô¨ 

la décomposition partielle de la cellulose amorphe. 

La troisième étape de dégradation est enregistrée entre 318 et 355 °C pour la fibre brute et entre 328 et 

371 °C, 307 et 433 °C, 280 et 393 °C, 321 et 437 °C et 322 et 376 °C pour les fibres traitées à 2 %, 3 %, 

4 %, 5 % et 10 % de NaOH, respectivement. Cette phase correspond à la dégradation principale de la 

cellulose, constituant majoritaire des fibres lignocellulosiques. La perte de masse la plus importante est 

observ®e pour la fibre trait®e ¨ 5 % de NaOH, avec une valeur dôenviron 38,42 %, indiquant une forte 

proportion de cellulose thermiquement dégradée au cours de cette étape. 

La quatrième et dernière étape de dégradation thermique apparaît à des températures élevées, atteignant 

environ 576 °C pour la fibre brute, contre 575 °C, 571 °C, 569 °C, 550 °C et 547 °C pour les fibres traitées 

à 2 %, 3 %, 4 %, 5 % et 10 % de NaOH, respectivement. Cette étape est attribuée à la décomposition 

progressive de la lignine ainsi quô¨ celle des r®sidus carbon®s et autres constituants non cellulosiques. Les 

pertes de masse observ®es durant cette phase demeurent relativement faibles ; ¨ titre dôexemple, la fibre 

traitée à 5 % de NaOH présente une perte de masse dôenviron 8,43 %. 
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Dôapr¯s la Figure III.5a, la fibre brute ne pr®sente pas de perte de masse significative avant 205 ÁC, ce qui 

indique une stabilit® thermique dôenviron 215 °C. Après traitement alcalin, cette stabilité thermique est 

améliorée et atteint respectivement 217 °C, 218 °C, 221 °C, 228 °C et 230 °C pour les fibres traitées à 2 

%, 3 %, 4 %, 5 % et 10 % de NaOH. Cette am®lioration peut °tre attribu®e ¨ lô®limination partielle des 

constituants amorphes tels que les hémicelluloses, les pectines, les cires et diverses impuretés de surface, 

ce qui conduit à une structure fibreuse plus stable thermiquement. 

Par ailleurs, lôanalyse des courbes d®riv®es DTG permet de d®terminer la temp®rature correspondant ¨ la 

vitesse maximale de dégradation de la cellulose. Celle-ci est de 333,10 °C pour la fibre brute et de 335,48 

°C, 318,10 °C, 315,74 °C, 344,69 °C et 347,17 °C pour les fibres traitées à 2 %, 3 %, 4 %, 5 % et 10 % 

de NaOH, respectivement. Ces valeurs sont comparables à celles rapportées dans la littérature pour 

dôautres fibres naturelles, notamment les fibres dôAreca fruit husk (342,1 ÁC) et les fibres de Cissus 

quadrangularis root (328,9 °C) [5]. 

Ainsi, les r®sultats de lôanalyse thermogravim®trique montrent que le traitement alcalin am®liore 

globalement la stabilité thermique des fibres de Retama sphaerocarpa. Les fibres traitées, en particulier 

celles soumises aux concentrations de 5 % et 10 % de NaOH, présentent des températures maximales de 

dégradation plus élevées, ce qui confirme leur aptitude potentielle à être utilisées comme renforts dans les 

matériaux composites à matrice polymère nécessitant une bonne résistance thermique. 
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Figure III. 5:courbes ATG/DTG pour (a)fibre brute,(b) fibre traitée 2% ,(C) fibre traitée 3% ,(d)fibre 

traitée4% ,(e)fibre traitée5% ,(f)fibre traitée10% 

5. Caractérisation chimique  : 
5.1. Spectrométrie infrarouge à transformée de Fourier (FTIR) : 
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La figure (III.5) présente les spectres FTIR des fibres de Retama sphaerocarpa (RS), ¨ lô®tat brut et apr¯s 

traitement alcalin (NaOH). Cette technique permet dôidentifier les principaux groupements fonctionnels 

pr®sents dans la fibre et dô®valuer les modifications chimiques induites par le traitement. 

Une large bande dôabsorption, intense, est observée pour tous les échantillons dans la région 3700ï3100 

cm ĭ, correspondant aux vibrations dô®longation des groupes hydroxyles (OïH). Ces groupes sont 

impliqués dans des liaisons hydrogène et sont caractéristiques de la cellulose, de la lignine ainsi que de 

lôeau absorb®e. Apr¯s traitement alcalin, une diminution de lôintensit® de cette bande est observ®e, 

traduisant une r®duction des liaisons hydrog¯ne et lô®limination partielle des composants amorphes, 

notamment lôh®micellulose et la lignine. Cela indique également une diminution du caractère hydrophile 

des fibres. 

Un pic situé autour de 2918 cm ĭ, attribu® aux vibrations dô®longation des liaisons CïH, est observé dans 

les fibres non traitées. Après traitement, une légère variation de son intensité est notée, accompagnée de 

lôapparition de bandes aux environs de 2849 cm ĭ et 2924 cm ĭ, ce qui reflète des modifications de la 

structure chimique de surface des fibres. 

Une bande de faible intensité apparaît autour de 2098 cm ĭ, généralement associée aux vibrations des 

liaisons CïC ou à certains composés mineurs présents dans la fibre, tels que les substances cireuses. 

Le pic observé à 1736 cm ĭ est attribu® aux vibrations dô®longation des groupements carbonyles (C=O), 

présents dans les esters de lôh®micellulose ou de la lignine [9]. Apr¯s traitement alcalin, ce pic est 

fortement att®nu®, ce qui confirme lô®limination de ces constituants amorphes. 

La bande située autour de 1625 cm ĭ est g®n®ralement li®e ¨ lôabsorption de lôeau (vibrations de 

déformation des mol®cules dôeau) [10]. 

Un pic net observé à 1239 cm ĭ dans les fibres non trait®es correspond ¨ lô®longation des liaisons CïO du 

groupe ac®tyle, associ® principalement ¨ la lignine et ¨ lôh®micellulose [9]. Ce pic dispara´t presque 

complètement après traitement, ce qui confirme la dissolution partielle de ces composants. 

Enfin, dans la région 900ï1100 cm ĭ, des bandes caractéristiques des vibrations des liaisons CïO et CïC 

de la cellulose sont observées. Leur maintien, voire leur intensification relative après traitement, indique 

que la structure fondamentale de la cellulose est préservée, avec une proportion accrue de la phase 

cellulosique. 
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                           Figure III. 6:Spectres FTIR pour la fibre brute, la fibre traitée (2%,4%,3%,5%,10%). 

 

6. conclusion : 

Dans ce chapitre, nous avons étudié les effets du traitement alcalin sur les fibres de Retama sphaerocarpa 

à travers différentes techniques de caractérisation (MEB, mesures physiques, DRX et FTIR). Ces analyses 

ont permis dô®valuer les modifications morphologiques, structurales et chimiques induites par le 

traitement à différentes concentrations de NaOH. 

Les résultats obtenus montrent que le traitement améliore globalement les propriétés des fibres, 

notamment en nettoyant leur surface, en réduisant leur diamètre, en augmentant leur cristallinité et en 

éliminant une partie des constituants amorphes. Toutefois, une concentration élevée peut entraîner un 

début de dégradation des fibres. 

Ainsi, ce chapitre met en ®vidence lôimpact significatif du traitement alcalin sur les caract®ristiques des 

fibres, ce qui confirme leur potentiel en tant que renfort pour les matériaux composites. 


