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Résumeé :

Ce travai l porte sur | 6®tude et |l a valorisati ol
sphaerocarpa en vue de son utilisation comme renfort dans les biocomposites. Les fibres ont été extraite:
puis soumises a un traitement alcalin par des solutions de NaOH a différentes concentrations (2 %, 3 %,
4 %, 5 % et 10 %).

Une caractérisation physieoh i mi que et thermique des fibres br
di ff®r ent esnalexshen,i qaessidébque sur | 6®t ude de s
microscopiques, optiques et par microscopie électronique a balayage (MEB). notamment la spectroscopie
i nfrarouge ° transform®e de Fourier TGFTIR)I| éti

diverses techniques physico (DRX, densité et diamétre). Les résultats obtenus ont montré que le traitemen
alcalin permet do®l i miner une partie des compos
les impuretés de surfacaméliorant ainsi les propriétés de la fibre.

En outre, une ®tude statistique a ® ® r ®al i s®e
les caractéristiques physiques et chimiques des fibres (RS). Le choix de cette fibre se jutdifiaitpar
qgudell e ndba, °~ ce jour, fait | 6objet dbébaucune c

Léanalyse thermique a r®v® ® une am®lioration d
fibres brutes. Ces résultats démontrent gsefitres de Retama sphaerocarpa présentent un potentiel
i nt ®ressant pour | e d®vel oppement de biocomposi

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



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
subsequentlgubjected to alkaline treatment using NaOH solutions at different concentrations (2%, 3%,
4%, 5%, and 10%).

A physicachemical and thermal characterization of both untreated and treated fibers was carried out using
various analytical techniques. Their mogiogy was also investigated through optical microscopy and
Scanning Electron Microscopy (SEM). In addition, Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR),
Thermogravimetric Analysis (TGA/DTG),-ray Diffraction (XRD), density, and diameter measurements
were performed to evaluate the fibers properties.

The results showed that the alkaline treatment removed part of theetalosic components, such as
hemicellulose, lignin, and surface impurities, thereby improving the fiber properties. Furthermore, a
sttistical 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 endhkisting 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 potentia
for the devieopment of highperformance and environmentally friendly biocomposites.

Keywords: biocomposite, new plant fibers, Retama sphaerocarpa, chemical treatment, characterization.
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Introduction géneéerale.




Introduction générale :

L6int®gration de fibres v®g®tales dans | es mat®
suscite un intérét considérable dans la recherche et les applications industrielles, notammentden raison
| eur contribution neutre aux ®missions de CO

consommation dé®nergie, un enjeu majeur face

d®f i s du changement ndible. B effetglare de'la contb®toh el deela mo
bi od®gradati on de ces plantes, |l a quantit® de C
ont absorb®e durant | eur croissance. L Owahtage i s at

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

De plus, ces matériaux renouvelables présentent également des avantages économiques, tels que des co
de production réduits par rapport aux matériaux synthétigues @i qu oéune pl us gr and

ressources. Ainsi , | 6utilisation des biocompos
pr ®servation de | 6environnement tout en offrant
Outrelesavantagese nt i onn®s pr ®c ®demment, |l es fibres v®g

tels que leur biodégradabilité et leur caractere renouvelable. Elles se distinguent également par leur faible
densité par rapport aux fibres synthétiques, tout en offlepropriétés spécifiques parfois comparables

a 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

particui er | orsqudell es sont associ ®s ~ une matric
compatibilit® entre | e renfort et | a matrice, ¢
une bonne adhésion entre les deux phaseg M&® ces contraintes, [ Guti |

les biocomposites présente de hombreux avantages environnementaux et économiques, ce qui justifie I
poursuite des recherches dans ce domaine.

Ce m®moire de fin dOo®dapirese est structur ®e en tro

Le premier chapitre présente une étude bibliographique offrant un apercu 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 travantérieurs afin de situer la présente étude dans son contexte
scientifique.

Le deuxieme chapitre est consacré aux matériaux utilisés dans ce travail, aux méthodes de traitement e
débextraction des fibres, ainsi sqund awex a&inf fi@irverr
caractérisation physique, chimique et thermique des nouvelles fibres naturelles.

Le troisiéme chapitre porte sur la présentation et la discussioreslgdtats obtenus a partir des essais
réalisés dans le deuxiéme chapitre.



Enfin, ce travail sbach ve par une conclusion
résultats ainsi que leurs interprétations.
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Etat de | dart Chapitre |

Chapitre |
Et at de | 6art

1 Geénéralité sur les composites

1.1 Introduction :

Depuis | eur ®mergence dans | es ann®es 1930 jus
métalliques, polymeres)astomeres ou céramiques offrent aux industriels et aux concepteurs de nouvelles
opportunités pour combiner fonctions, formes et matériaux, en vue de développer des systémes toujours
plus performants. LO®vol uti on atbreet degabrcatidn d @ssmisd e «
do®l argir consi d®r abl ement | es possibilit®s tec
parfois contradictoires, telles que | a r®ductio
les matériaux homogeénes traditionnels peinent a satisfaire. Néanmoins, la concurrence entre les matériaux
composites et les matériaux classiques demeure particulierement intense [1].

1.2 Définitions :
Selon la norme AFNOR NF T5000, un matériau composite est®f i n i comme un soli
moi ns deux phases physiques distinctes : une ma
présentant sous forme granulée, fibreuse ou lamellaire.
Au sens large, les matériaux composites sontnuigriaux synthétiques, hétérogénes et généralement

ani sotropes, form®s par | 6dassociation de deux o

macroscopique. Cette combinaison per met acelles bt en

de chacun des constituants pris s®par®ment, r ®p
Matrice Renforts

, . Fibres.tissues ou grilles
Polymere thermodurcissable ou =

thermoplastique

COMPOSITE

|

Charges/Additifs
Eléments apportant des propriétés

Figure 1.1 :Composition d'un matériaux composiig] .
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1.3 Définition (Bio-composites):
Les matériaux biocompositeégalement appelés matériaux biosourcés, sont des composites élaborés
partir de fibres naturelles et/ ou dseynthetiquasi ces
(telles que le verre ou le carbone) et des résines polyméres conventionnelles (comme les résines époxy o
le polyalcool vinylique). Les fibres biosourcées, telles que le sisal, le jute, le chanvre, le lin, le bambou, la
laine, les cheveux ouneore la soie, proviennent de ressources végétales ou animales. Par ailleurs,

certaines matrices dbéorigine naturell e, cC omme
sont également issues de matieres premiéres végetales [4].

1.4 Classification des matériaux composites :

(! existe aujourdohui une grande diversit® de

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

1.4.1 Selon la forme du composant

La figure(l.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 de
particules, les composites renforcés par dessilainsi que les composites structuraux.

Composites
|

|
Renforcées

pas des particules

Grosses  Renforcement
particules  par dispersion

T
Renforcées

par des fibres

|
Structuraux

I
Fibres continues

(Alignées)

1
Fibres discontinues
(courtes)

| 1
Stratifiées Sandwiches

|
Fibres alignées

Fibres aléatoires

Figure 1.2: Classification schématique des différents types de composites [5].

1.4.2 Selon la nature des composants :

Selon la nature de la matrides matériaux composites peuvent étre classés en trois grandes familles,
comme illustré dans la figure (1.3).
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Les composites
v v v

Composites a matrices Composites a matrice Composites a matrices
organiques (CMO) céramique (CMC) métalliques (CMM).

Matrice polymére: Matrice céramique: Matrice métallique:

. . . - Aluminium.
-Thermoplastique. - Béton, Alumine. - Ni,Co,Cr,Mo, Zn
- Thermodurcissable. —Carbone, Sic,...etc. - titane, magnésium.

Figure 1.3: Les différentes matrices des matériaux composites [6].

Léutilisation des composites 7 matrrice organi
excellentes propri ®t ®s m®cani ques, ces mat ®ri al
des secteurs vari ®s tobile,des éguipemdntd sp@tifsoon encoteileglonmaine |
biomédical [7]. Parmi ces composites, une classification peut étre établie en fonction de leurs
performances.

On distingue ainsi :

ALes composites a grande diffusion (GD) caractérisés par leur faible codt et leur large utilisation
industrielle (environ 95 % des composites a matrice organique). lls sont généralement constitués de résine:
polyester renforc®es par des f i br edansdeemajoriécrdese ,
cas [8].

ALes composites a hautes performances (HP)plus codteux et donc moins répandus, ils présentent
néanmoins des propriétés mécaniques élevées. lls utilisent généralement des fibres longues comm:
renfort, avec un taux de renfaupérieur a 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] :
0 Unefaible masse volumique (Iégéreté)
Uneexcellente résistance mécanique et chimique .
Des besoins réduits en maintenance
unegrande liberté de conception et de mise en forme .
unebonne tenue aux chocs et, dans certains cas, au feu .

1]
i
i
i
i
i debonnepropri ®t ®s doéi sol ation thermiqgue et/ ou
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16 Secteurs doapplication des composites
Les matériaux composites sont largement utilisés dans divers secteurs industriels en raison de leurs
propriétés remarquables, telles que leur rigidité, légereté et leur résistance aux sollicitations
mécaniques et thermiques [10].
€ titre dbéexemple, | eurs principaux domaines dbo
L'aéronautique
le domaine du sport .

L'industrie navale

le secteur militaire .

L'industrie automobile
la biomécanique.

[t et et A et BN e N et

Figure |. 4:Diverses applicationsles matériaux composites [6]



Lot de loart Chapire

1.7 Constituants de base des matériaux composites
Un matériau compositeestonst i t u® de deux ®| ®ments principau

mat ®r i au et assure ses propri ®t ®s m®cani ques, e
Cette matrice est généralement de nature polymére (résine thermoplastignermodurcissable) ou
m®t al |l i que. Son r!'le est dobéassurer | a coh®si on

renfort (Figure 1.5) [12].

Composite ‘
Matrice : protege le renfort Renfort: Ossature ou
transmet les efforts mécaniques squelette assurant la tenue
au renfort et donne la forme mécanique
voulue au produit réalisé

I U

Généralement en matiére plastique Généralement sous forme de
(thermoplastique, thermodurcissable) fibre (longues, courtes)

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

1.7.1 La matrice :

La matrice est un constituant essentiel du mat®
et sa stabilité chimique, tout en conférant au produit final la forme souhaitée. Elle exttprotge le

renfort contre les agressions extérieures. Dans le cas des composites a matrice organiquestelle
généralement désignée sous le terme de résine [13].

Le role principal de la matrice est de maintenir les renforts en position, de glrantiiohésion et

ddassurer |l a transmission des efforts m®cani qu
nature du composite, la matrice peut étre de type organique, métallique ou minéral. Toutefois, dans le cas
des composites plastiquess] | e est | e plus souvent constitu®e

deux grandes familles :
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a) Résines thermodurcissables(TD)

Les thermodurci ssables sont des polym res qui
subissentlors de leur transformation une réticulation irréversible. Une fois durcis, ils présentent
doexcell entes propri ® ®s m®caniques et ther mi gl
physicachimique. De ce fait, ces résines ne peuvent pas éadedées aprés leur mise en forme initiale.

Les matériaux a matrice thermodurcissable les plus performants se caractérisent généralement par d
hautes propriétés mécaniques associées a une faible masse volumique [15]. Ces caractéristiques sol
résumeées danle tableau suivant :

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

MatriceTD | p(kg/m?) E(Mpa) | G(Mpa) v o,(Mpa) A%
Epoxydes 1200 4500 1600 0.4 130 2
Phénoliques 1300 3000 1100 0.4 70 25
Polyesters 1200 4000 1400 0.4 80 2.5
Vinylesters 1150 3300 ~ ~ 75 4
Polycarbonates 1200 2400 ~ 0.35 60 _
Silicones 1100 2200 _ 0.5 35 ~
Uréthanes 1100 700 & 7000 _ ~ 30 100
Polyamides 1400 4000 & 19000 1100 0.35 70 1

b ) Résines thermoplastiques (TP)

Les thermopl asti gues ( Dbdhes ganackasdquds mécaniqles.| 6 ®t at v
Un renforcement de fibres courtes leur confere une tenue mécaniquengigireamélioréet une bonne

stabilité dimensionnelle. Les principales résirtaermoplastiques utilisées date fabrication des
compositesont[12] :

s polyamides (PA)

es polyt®r ®phtal ates ®t hyl ®ni que (PET) et bl
e polycarbonate (PC)

es polyoxides de ph®nyl ne (PPO ou PPE)

e

e

(¢

s polyoxym®t hyl ne (POM)
pol ypropyl ne -tdchhigye, pe anéreux, assep stdblg en tem@ératsire mi
Mais combustible.
Déautres r®sines TP commencent " -stabilitte uti |l i s®es

To To o To Do Io

10
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(tenue thermique supérieure a 200°C) et de bonne tenue mécanique :

A | e p-aridg @A) de
A | e pimitleyREt).her
A 1 e pslfone@ESR)e r
A 1 e péhergé®nelREEK).
Tableau 12: Caractéristique mécaniques de résines TD thermoplastiques usuelles [16] .
Matrice TP | p(kg/m®) | E(Mpa) | G (Mpa) v o.(Mpa) A%
PP 900 1200 3 0.4 30 20 2400
PPS 1300 4000 3 B 65 100
PA 1100 2000 B 0.35 70 200
PES 1350 3000 B B 83 60
PEI 1250 3500 3 B 105 60
PEEK 1300 4000 3 B 90 50
Tableau 1.3: Comparaison entre les caractéristiques des résines (TP) et (TD) [16].
Thermoplastique Thermodurcissable
Etat de base Solide — préte a ’emplo1 Liquide visqueux
Stockage imaité Reéduit (précautions a prendre)
Mouillabilité des renforts Difficile Facile
Moulage Chauffage+refroidissement Chauffage continu
Cycle Court Long(x2) (polymérisation)
Terme au choc Assez bonne Limitée
Terme thermique Réduite (<130°) Meilleure (>150°)
Chutes et déchets Recyclable Perdus ou utilisés comme
Condition de travail propreté Emanation de COV

11
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i

il
|

Figure 1.6: Différentesfamilles de matrices

1.7.2 Les renforts:

Le renfort constitue | 6®I ®ment du mat ®ri au <co
mécaniques, notamment la rigidité, la résistance a la rupture et la dureté. Les renforts recherchés doiven
présentedes performances mécaniques élevées, une faible masse volumique, une bonne compatibilité
avec | a matrice, une facilit® de mise en Tuvre
sous forme de fibres de diametre compris entre 5 et 20 um.

On distingue principalement :

A les fibres longues unidirectionnelles (telles
A les fibres longues tiss®es (structures bidi me
A les fibres courtes r ®p ationpridégiéedmatsmani re al ®at
Matrice
- LA
o Yo ® \\M Renfort
° .
LK B '
o o *®
& A g §\
Particules Fibres courtes Fibres longues

Figure 1.7:Les formes des renforts[18].

12



Figure 1.8: Différentes familles de renfort pour composites .

1.8 Les différentes architectures des renforts de composites
Les renforts sont assembl ®s afin de faciliter |
doéappl i cdstingue ménéra@ment cinq grandesegaries de renforts : les matdes tissus
unidirectionnels (UD), les tissus bidirectionnels, ainsi que les tissus multidirectionnels.

(b)

Figure 1.9: Différentes architectures des renfods composites :a) mats de vetré) tissu
unidirectionnel (UD), c) tissu bidirectionnel. [19]

13
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1.8.1 Les mats:

Les mats sont des nappes de filaments constituées de fibres courtes et discontinues, orientées de manie
aléatoire et maintenues entre elles pa liant soluble (figure 1.12). Cette organisation confere au
composite final un comportement quasi i sotrope
colteux, souvent utilisés avec un taux volumique de fibres élevé (figure 1.9.a).

1.8.2 Lesunidirectionnels (UD):

Dans une nappe unidirectionnelle (UD), les fibres sont disposées parallelement les unes aux autres e
maintenues par une trame tres légere. Cette configuration présente une fortepimides propriétés
mécaniques avec une réstance principalement orientée dans la direction des fibres (figure 1.9.b).

1.8.3 Les tissus bidirectionnels

Les tissus destin®s au renfort des composites
régulier de fils tissés ou torsadés. lIs sdmteaus par entrecroisement de meches selon deux directions
perpendicul aires, |l a cha " ne et | a trame. Pl usi ¢
toile (taffetas), le sergé et le satin (figure 1.9.c).

A Le t ehdqglieditdachaineasse alternativement-aessus puis adessous de chaque fil de trame,

et réciproquement. Le matériau obtenu est plat, relativement rigide et peu déformable lors de la mise en
fuvre, avec un embuvage i mportant (figure |1 .10.
A L e :shaquegfi®dehaine passe alessus de plusieurs fils de trame, et inversement. Ce type de
tissu présente une armure a la fois souple et dense (figure 1.10.b).

A L e :shaque fih de chaine passedessus de (i) fils de trame, et réciproquement. Ces tissus
présatent des faces différentes et sont particulierement souples, ce qui les rend adaptés a la mise en form
de piéces a géométrie complexe. lls se caractérisent également par une masse surfacique relativemel
élevée (figure 1.10.c) [19].

a) b) c)
Figure I. 10: Difféerents formes de tissu tissus bidirectionnels pour des renforts surfaciques:
a) Le taffetas, b) Le sergé, c) Le satin

14
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1.9 Architecteur des matériaux composites

1.9.1 Monocouche:

Les monocouches repr ®&e éanstrueturel ddrplosiemlesn différemte typle ads e
monocouches sont caractérises par la formes du renfort :

A @& fibre continue.

A @& fibre courtes.

A Fibre tissus et mat. [ 20]

Figure 1.11: Composite monocouche

1.9.2 Stratifiés :

Les structures composites stratifiées sont constituées de couches successives de Renforts Imprégnés
résines (Figure 1.12). Les couches sont également nommeées phtruotsres stratifiées réalisées a partir

de mat ®r i auXx composites sont constitu®es do
bidirectionnelles. Ces nappes sont formées de renforts en fibres longues liées par de la résine. Le réle di
renf or t erasfdnctioh@erésstance mécanique [21].

15
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stratifie

Figure 1.12: Stratifie [10].

1.9.3 Sandwichs:

Matériaux composes de deux semelles (ou peaux) de grande rigidité eg¢pailskeeur enveloppant une
am® (ou ciur) de forte ®paisseur et faible r®si
|l e Mat ®ri au sandwi chPoss de une grande rigidit @

Figure 1.13 : Sandwich [19]

16
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2 Généralité sur les fibre naturelles;

2.1 Natures des fibres
On distingue deux grandes catégories de fibres : les fibres naturelledilteleshimiques. Les fibres
chimiques se subdivisent elle®mes en deux familles, a savoir les fibres artificielles et les fibres

synt h®tiques, toutes deux issues de | a transfor
Les fibres naturés présentent plusieurs avantages, notamment de bonnes performances mécaniques, ur
faible co%t de production, un caract re renouve
recyclage. Elles se différencient selon leur origine, leurs pto®é et | eur s domai nes
On distingue principalement trois types de fibres naturelles (Figure 1.14) :

A les fibres animales

A les fibres min®rales

A les fibres v®g®tales

Fibre issus de tiges

Fibre de bois

| Fibre issus de

— Fibre végétale B feuilles

Fibre agricole =

. . . Fibre issus de
Fibre naturelle Fibre minérale .
e m fruits

. . Fibre issus de
Fibre animale .
- graines

Figure 1.14: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 présente

principalement sous trois formes [18

A les laines
A les poils
A les soies.
Par mi el l es, la | aine est | a fibre I a plus uti
thermi que, son fort pouvoir absorbant ( 1sGbres 18
sont principalement employ®es dans | 6industrie

2.1.2 Fibres minérales:

Les fibres déorigine min®rale sont essentieller
cour amment utilis®es sont | Guannei amd eh ee t malgemah a g
vol canique issue du refroidissement doéun magma,

17
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Les fibres de basalte présentent des propriétés intéressantes, notamment une bonne résistance au feu,
colt relativemenabordable et de bonnes performances mécaniques. Dans le cadre de cette étude, les fibre:
de basalte sont privilégiées en raison de leurs propriétés mécaniques et thermiques avantageuses.

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

|l 6environnement et | a sant® des utilisateurs [1

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

doh®mi cel | ul os e eptoporticms varialles dencemposés\exdractibléseron azotés, de
matieres protéiques, de lipides et de matieres minérales. La composition exacte dépend fortement de
| 6esp ce v®g®tale, de son ©ge ainsi gue de | 6or

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 1.15.

1 Fibres de feuilles: elles sont extraites des feuilles de plantes monocotylédones. Elles se présentent
sous forme de faisceaux renforcant les feuilles sur toute leur longueur. Ces fibres sont
généralement rigides et résistantes. Les exemples les plus connus sont & gisal bta ¢ a .

1 Fibres de tiges: elles proviennent des tiges de plantes dicotylédones et assurent le role de
renforcement et de rigidité mécanique. Elles sont souvent commercialisées sous forme de
faisceaux continus. Les fibres les plus utilisées sont lelguli@, la ramie, le kénaf et le chanvre.

1 Fibres de bois: issues du broyage de végétaux ligneux tels que le bambou ou le roseau, elles sont
généralement de courte longueur.

1 Fibres de surface: elles recouvrent la surface des graines, fruits ou tigemikelles, les fibres
de coton et de coco sont les plus représentatives.

18
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= Coton._

= Kapok

Sisal
___ Feuilles = >
Agave

Fibres
veégétales

v
g
B

Tiges >

—= KXKénaf

Noix de
coco

Fruits "

Figure I. 15:0rigine 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 1.16).
La cellulose est un polymeére de glucose,représentant 30 a 50 % en poids dsdiagreocellulosique
(BMLC) sec. LOh®mi cel |l ul ose est un m®l ange d' h
gue le xylane le glucuonoxylane et le glucomanngneprésentant 20 a 35 % en poids. Le £s&0 %
en poids est la lignine, qustun multi substitué Polymerephénolique [24]

19
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Hemucellulose

Cellulose

MNiacrofibres

Macrofibre

Figure 1.16: Structure schématique d'une fibre de biomasse lignocellulosique [23]

2.1.3.3Composition chimiques des fibres végétales
a) La cellulose:

Lacelluosec onsti tue | 6un des principaux composants s
polymére naturel renouvelable le plus abondant disponible sur Terre [25].
Les microfibres et nanofibres de cellulose suscitent un intérét croissant en raisomsdextellentes
propriétés mécaniques, notamment leur haute résistance et leur rigidité élevée, ainsi que de leur caracter
renouvelable et biodégradable. Elles trouvent de nombreuses applications dans le développement de
matériaux composites. En effelescmicre et nanostructures peuvent étre utilisées comme renforts,
améliorant significativement les propriétés mécaniques, thermiques et la biodégradabilité des composites
[26].
La formule chimique générale de la cellulose peut étre exprimée sous la fofne H o )
(C H O (OH) ) [ 27] .

o CH,OH

OH
HO 0 © HO OF

HO 0 HO
CH,OH o °

1 'n
N

CH,OH

Figure 1.17: Molécule de la cellulose [23]
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b) Hémicellulose:
Apr s la cellulose, | 6h®micellulose est | a deux

La structure chimique est plus complexe que ce
dans la structure pariétale des plantes végétale@micellulose est située au niveau de la paroi cellulaire
primaire et elle est hydrophile. Elle est composée de sucres cycliques a 06 et 05 carbones et elle est dan
une structure ramifiée [28,29]

Galactose

O

‘ . Fucose O |
- N— 15%"j OH o
2 & OH
OH o O OH
OH e O\m 0~ o 3
o) OH OH
OH—7— ) Glucose

w

Figure 118Y { 0 NHzO (G dzNBE RQdzy (&LJS RS E&f 23f dzOI

c) Lignine :
La Iign)ine gst une substance tridimensionnelle amorphe, irréguliére et polymere Phénolique hautement
ramifié et représent@d5 a 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 empécher les produitgjebsrou des attaques biologiques,
et ainsi de suite. Bien que le produit chimique structure est extrémement complexe , il est généralement
admis que la lignine est formée via un processus de biosynthése irrégulier construit a partir de trois
monomeres phépropanoides de base [30] .

21
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CH,OH CH,OH CH‘EOH
HC H‘C Hﬁ?
|
CH , CH

CH ,
‘ H Co/<>\OCH3
OH OCH; 3 OH

Figure 1.19:Les trois alcools principaux qui constituent de la lignine [23]

OH

d) Pectine:
La structure de la pectine est fonctionnellement le plus comptgysaccharide 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 Polymér
gélifiant et stabilisant dans divers alime®et de multiples uti#iations biomédicales[31]a structure des
pectines de base est sous f or megalaitremquenRgura e2@)e n t
[23].

Figure 1.20:Exemple dé& (0 NJzO (G dzZNB RQdzyS OKIF Ay S RS. LISOUAY
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22 M®Pt hodes dobéextraction des fibres
2.2.1 Extraction des fibres végétales

bY

Les fibres végétales destinées a étre utilisées comme renforts dans les matériaux composites son

généralement x t r ai tes © partir de |l a cha" " ne de transf
industrie a développé diverses techniques permettant de séparer les fibres du reste de la plante. Le
m®t hodes couramment ut i | igue®ensque ehbsologigeendes fibres ).t r a c

2.2.2 Prétraitements:
Les prétraitements des fibres végétales correspondent a des traitements chimiques ou mécanique

appliqgués avant leur utilisation en textile ou en renforcement composite. lls visent prineipaem
éliminer les impuretés naturelles présentes a la surface des fibres, telles que la lignine, les cires, les
pectines et les matiéres grasses. Ces impuretés peuvent en effet nuire aux procédés de filature, de tissa
et de teinture [33].

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

chanvre. EIll e repose sur une action m®canique ¢
de rouleaux cannelés. Lesr#s sont progressivement libérées par écrasement successif, tandis que les
fibres courtes (étoupes) et les résidus sont récupérés par aspiration [33].

A Déflexion : cette m®t hode combine grattage et bat't
«raspados ». Les tiges sont entrainées entre des éléments rotatifs munis de batteurs en acier et une tabl
fixe, permettant de séparer les fibres de la matiere ligneuse. Les résidus sont ensuite éliminés par tamisage
et | 6®cartement delelamatureidésdibresB4.t °tre ajust® s

ALaminage : dans ce procédé, les tiges sont découpées puis soumises a des opérations successives (
compression par laminage ou pressage. Ces cycles répétés permettent de détacher progressivement |
fibres de la matiére gétale.

2.2.4 Extraction chimique :
Léextraction chimique repose sur |l a dissolutior

|l a cellul ose. Ell e pr®sente | 6avantage de r ®dui
rapport au méthodes mécaniques j&b].

AProcédé Kraft : i | sbagit doébun traitement alcalin utild]@
et de sul fure de sodium (Na S), per mettant do®

s Az

C ui s s o ne geriémlénfiest entre 170 °C et 175 °C pendant 2 & 4 heures.

AProcédé au bisulfite: ce proc®d® utilise des sels de | 6c¢
dégrader la lignine. Les conditions opératoires varient selon le pH (1,5 aesypidrature (130 °C a 160
°C) et la durée de traitement (4 a 14 heures).
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A Procédé acide: i repose sur | 6utilisation dbaci des
chlorhydrique, qui transforment la lignine en composés solubles, facilitansamsiimination.

AProcédé alasoude ce proc®d® utilise uniquement | dhydr
constituants non cellulosiques (lignine, pectines et hémicelluloses). Les paramétres de traitement sont
ajust ®s sel onl d epltaymptee ed f il git®©dpefib@sedlslesigueer | 6i nt ®

2.2.5 Extraction biologique :

ARouissage aterre Af a4 Ql 3A G RQdzy LINRPOSRS VyI Gdz2NBf RIya f
NEO2t 1S [ QF OGA2y O2 Yo Ay S BicréoRdnismed geRietild dgfader 8 A Y |
composés non cellulosiques. Ce processus dure généralement de 6 a 8 semaines, mais reste fortement
dépendant des conditions environnementales [33].

ARoui ssag¥e S3 6leralrSa azyild A YavoddHeIIévaloppemghtide miQ& | dz
organismes anaérobies qui dégradent les substances pectiques. Bien que cette méthode soit plus
contrblée que le rouissage a terre, elle peut entrainer des problemes de pollution des eaux [34].

AAction microbienne : la dégradation des constituants non cellulosiques peut également étre assurée
par différents micreorganismes tels que les bactéries, les protozoaires et les champignons. Les bactéries
hydrolysent principalement les hémicelluloses, les protozoaires dépolyemérisertaines pectines,
GFYRAA 1jdzS £S& OKIYLAIy2ya LI NGAOALISYG £ 1 RS3
Adadza RS t QKe@RNRfe&asS wop6d

2.3 Utilisation des fibres végétales (avantages et inconvénients)

2.3.1 Avantages:

Les fibres végétalegrésentent de nombreux avantages qui justifient leur utilisation croissante dans
divers domaines industriels [36] :

AFaible colt: elles constituent une alternative économiguement avantageuse, généralement moins
colteuse que les fibres synthétiques.

ABonnes propriétés mécaniques spécifiqueselles offrent un bon rapport résistance/rigidité par
rapport a leur faible densité, ce qui les rend adaptées a plusieurs applications techniques.
ABiodégradabilité : elles se décomposent naturellement en fin de,viéduisant ainsi leur impact
environnemental.

ANon abrasives pour lesoutilst SdzNJ dzGAf Aal GA2y yS LINR@2I|dzS LJ a
de transformation.

AFaibles émissions de CPB: | eur production g®n re goyu®deal em
carbone comparée aux matéeriaux synthétiques.
AFaible consommation énergétique | eur fabrication n®cessite m

meilleure efficacité énergétique globale.
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AAbsence de résidus toxiques aprés incinérationleur combustion ne génére généralement pas de
résidus nocifs.

AFaible irritation cutanée : elles sont généralement plus sdres et confortables & manipuler.

ABonnes propri ® ®s doi s ol atlieopeuventhétre milisées dansedes a c
applications nécessitant une isolation efficace.

ARésistance au feu certaines fibres, comme le chanvre, présentent une bonne tenue au feu.
ARessource renouvelable elles proviennent de ressources naturelles renouvelables, assurant leur
disponibilité duable.

2.3.2 Inconvénients:

Malgré leurs avantages, les fibres végétales présentent certaines limitations [36] :
AAbsorption dSedad aBlyeaavAi®@eh f AGS t f QKdzYARAGS LIS dzi
physiques.

AFaible stabilité dimensionnelle: f S& @ NAl GA2y a4 RQKAzZYARAGS LISdz$S
forme et de dimensions.

A Durabilité limitée:f SdzNJ 0 A2RSANI RFOATAGSET o0ASY |jdQl @ yi
inconvénient pour les applications nécessitant une longue durée de vie.

AFaible résistance thermique:elles supportent des températures relativement faibles, limitant leur
usage en environnements chauds.

AAnisotropie des propriétés:leurs caractéristiques mécaniques varient selon la direction, ce qui peut
compliquer certainegapplications

AVvariabilité des propriétés :leur qualité dépend des conditions de croissance, du climat et des
méthodes agricoles, rendant la standardisation difficile.

A Contraintes de gestion industrielle:leur variabilité et leur sensibilité nécessitenne 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 dépender
fortement de leur origine, de lestructure et des conditions de croissance. Sur le plan mécanique, elles se
caractérisent généralement par une bonne résistance a la traction et un rapport résistance/densit
intéressant, ce qui les rend attractives comme renforts dans les matériaux manQegendant, leur
comportement reste anisotrope, avec des propriétés variant selon la direction des fibres.
Du point de vue physique, ces fibres sont |égéres et présentent une structure cellulosique leur conféran
une certaine flaexadadiit®td ab nesr ptgiudmu nedlcumi di t ®

| 6eau peut influencer | eurs dimensions et, [
limitations, leurs propriétés globalement équilibrées, associées a leur carmbenestable, en font des
matériaux largement étudiés pour des applications techniques et industrielles.
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Tableau 14: Tableau récapitulatifs des propriétés mécaniques et physiques des fibres Nal@glle

p s Type de fibres
ropriéetes
Lin Chanvre Jute Ramie Coco Sisal Coton Basalte Verre
Résistance ala 800- 400- 600-
traction (MPz) 1500 550-900 800 550 220 700 400 4000 3400
Module d'élasticité
(E) (GPa) 52 70 10-30 44 6 38 12 89 73
(E/densité) spécifique 37 47 7-21 29 5 29 8 34 28.7
Allongement a la 15-
rupture (%) 1.2-1.6 1.6 1.8 2 o5 2-3 3-10 3.15 4.6
Absorption d’eau (%
de la masse) 7 8 12 12-17 10 11 8-25 0.03
Densité 1.4 1.48 1.46 1.5 1.25 1.3 1.51 2.7 2.54
Conductivité 0.037 0.039 0.0359 0.034 0.031 0.8
thermique (W/m k) : : : N - : - : :
_ 0.56-
Cout (euro/kg) 0.61 0.6-1.3 0.27 - 0.8 0.31 0.49 3 1.5
) o 560-
Tenue thermique (C°) 190-210 220 200 - - 215 190 600 550
Consommation
d'énergie de 1-4.16 - - - - - - 5.5-9 -
production KWh

25 Miseenf uvre des mat ®ri aux composites

La mise en Tuvre des mat ®ri aux composites regr.
une piéece finale a partir de la combinaison de la matrice et du renfort. Elle dépend principalement de la
nature des constiants, de la géométrie des pieces et des propriétés mécaniques recherchées. Les
techniques de fabrication peuvent étre manuelles ou automatisées et incluent notamment le moulage pa

contact, | 6infusion sous Vi de,ouldmentfilamentasege par c
Ces proc®d®s permettent doébassurer une bonne I mp
i nternes (porosit®s, d®l ami nage) et doobtenir

proc®d® de wuesdonc ue role éssentiel elang la qualité finale du matériau composite ainsi
gue dans ses propriétés mécaniques et sa durabilité.
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[ MOUILAGE ]

Moulages Moulage Moulage Moulage Moulage Moulage
sans sous vide par par par
pression compression pultrusion centrifugatio enroulemen
n
4 A
Moulage au contact Moulage par injection de [ Enroulement circonférentiel J
résine
Moul jecti h <
ou ag_e parp r,o" cction 4 h Enroulement hélicoidal
simultanée Moulage par
compression a froid
\ J
- ~ [ Enroulement polaire ]
Moulage par compression
a chaud
A
(" ~
Moulage par injection

L. vy

Figure 1.21:Différentes familles de moulada7].

3 Conclusion:

Dansce chapitre, nous avons étudié les matériaux composites en mettant en évidence leurs propriétés e
| eur 1 mportance, ainsi que | eurs constituants ¢
portésur les concepts fondamentaux liés aux matériaux composites.

Par ailleurs, nous avopsr ® éuaadescription détaillée des fibres naturelles, en abordant leurs différents
types, leur structure et leur composition chimique, ainsi que leurs propriétésiguésaet physiques.
Nous avons ®galement examin® | es m®t hodes dobext
avantages et leurs inconvénients
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Chapitre Il

Techniqueset méthodologies expérimentales

1. Introduction :
En raison de leurs performances remarquables, de leur bonne résistance a la traction, de leur faible co(t e
de leur abondance naturelle, les fibres végétales cellulosiques représentent une exitetleatiee aux

fibres synth®tiques utilis®es dans | e renforcert
ces fibres peut étre complexe et parfois difficile & contrdler, car elles sont enchassées dans une matrice
constituée de bipolymeresé¢ | s que | a | ignine, |l a pectine et |

cohésion et la rigidité de la structure végétale.
La planteRetama (sphaerocarpa), largement répandue dans les régions arides-atidesjiconstitue
une source potentieliatéressante de fibres naturelles. Ses tiges contiennent des fibres cellulosiques qui

peuvent °tre valoris®es pour des applications
des fibres fines et ut il iekemdntlessomposés noreceliulosimgi@steus s a
en pr®servant | 6int®grit® structurale des fibre
(! est ®gal ement essenti el de maintenir un poi

important de la cellulose contenue dans ces fibres, sggazametres influencent fortement les propriétés
mécaniques finales des matériaux composites. Ce chapitre est consacré a la présentation de la plant
Retama sphaerocarpa aux m®t hodes ddébextraction de ses
caractérisatn .

2. Distribution géographique de Retama

Le rétama sont des légumineuses arbustives adaptées aux milieux aridesjdesnet cbtiers. Elles

jouent un réle important dans la stabilisation des sols sableux et sont ainsi considérées comme des plante
fixatrices de dunes. Leur appellation dérivetdrme bibliquei R o t ,draméformé par les Arabes en
AROta@mMBet gohary, 1962).

Retama sphaerocarpaest largement distribuée dans la région méditerranéenne orientale ainsi que dans
la péninsule du Sinai (Boulos, 1999 ; Mittler et al., 2001).

EnAl g®ri e (Figure 11.1), |l es r®t ames occupent wur
le Sud (Thomas, 1968). Elles sont principalement localisées dans le Sud oranais, le sud de Dijelfa, Ain
Sefra, Touggourt, ai niskraetgQuargla(AleBarifakih, 2066).c ent r al e,
Le genreRetamaen Algérie comprend trois espéces principales [1] :

1 Retama monosperma
1 Retama sphaerocarpa .
1 Retama raetam .
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Figure Il. 1: Carte géographique de la répartition des retames en Algérie[1].

3. Description botanique:

La Retama sphaerocarpaest un arbuste appartenant a la famille des Fabacées, largement répandu dans
les régions arides et semmides du bassin méditerranéen, notamment en Afrique du Nord. Elle est
particulierement adaptée aux conditions climatiques difficiles grace a seéfistance a la sécheresse et

aux sols pauvres.

Cette plante se caractérise par des tiges vertes, fines et flexibles, qui assurent la photosynthése e
remplacement des feuilles, tres réduites. Elle posséde un systeme racinaire profond qui lui perteet de cap

| 6eau en profondeur. Sur | e plan ®col ogique, el
désertification, en stabilisant les sols.

Du point de vue des matériaux, les fibres extraites Ré#dama sphaerocarpaont des fibres
lignocelul osi ques naturell es. ElI'l es pr®sentent des |
bonne résistance mécanique spécifique et une biodégradabilité, ce qui les rend adaptées au renforcemel
des matériaux composites écologiques.Touteforsnee la plupart des fibres naturelles, elles présentent
aussi des inconv®nients, notamment wune variabil
En résuméRetama sphaerocarpeonstitue une ressource naturelle prometteuse pour le développement
dematériaux biosources, tout en ayant une importance écologique significative dans les zones arides
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Figure Il. 2: La plante de Retama sphaerocarpa

4. Systématique de Retamaphaerocarpa:
D6apr s Mahnane (2010), Retama sphaerocarpa est
Nom scientifiqueretama sphaerocarpa

Regne : Végeétal

Embranchement : Phanérogames

Sous Embranchement : Angiospermes

Classe : Dicotylédones

Ordre : Fabales

Famille :Fabacées

Genre : Rétama

Espece : Rétama sphérocarpa (L.) Boisse [3].
Nom vernaculaire : Figel

34



Technigtion et méthodologies expérimentales Chapitre 11

5. Choix de la fibre végétale

Dans | a vaste diversit® des fibres v®g®RRetaraes d
sphaerocarpg communément appel@&bé t.ante choi x sdéinscrit dans une
ressources naturelles | ocales et ° promouvoir |
composites.

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

une zone caractérisée par un climat sande. Elle a été récoltée durant la saison hivernale, au mois de
décembre 2025, période favorable pour obtenir des fibres présentant une structure plusis@ideatr

réduite en humidité.

Le choix de la fibre dRetama sphaerocarpae pose sur plusieurs crit re:c
disponibilité locale constitue un avantage majeur, permettant de réduire les codts liés au transport et de
valoriser les ressources nationales. Ensuite, &mble colt de production en fait une alternative
économique intéressante par rapport aux fibres synthétiques.

Par ailleurs, cette fibre se distingue pafahle densit¢ ce qui contribueux’” | 0c¢
composites, un atout important dans plusieurs applications industrielles. Elle présente également des
propriétés mécaniques acceptablesiotamment en termes de résistance spécifique, ce qui permet son
utilisation comme renfort dans des matrices polysiere

Sur le plan environnemental, la fibre Bed t @ossede ucaractere écologiqueétant biodégradable et

i ssue dbébune ressource renouvelabl e, ce qui r ®p
Enfin, elle se caractérise par unea c i | i dct®n et dedraiterment ne nécessitant pas de procédés
complexes ou colteux, ce qui facilite son intégration dans les procédés de fabrication.

Ainsi, | 6ensemble de ces cr it Reamagphasracarf@mmme pl e
matériau de renforcement dans cette étude.

6. M®t hodes dobéextraction de :la fibre Retan
Les fibres |ignocellulosiques sont constitu®es

dans une matrice amorphe composée principaleme de | i gni ne et doéh®mi cel |
| 6extract i ®Retamd sphaerbcarparse s ddbe®l i mi ner | es composanit

les pectines, la lignine, les cires et autres substances solubles, qui assurent la cebésisnedux
fibreux au sein de la plante.

Cependant, il est essentiel de préservetaux élevé de cellulose gar anti ssant | 6otk
longues, résistantes et adaptées a des applications de renforcement dans les matériaux composites [5]. L
conrtl e rigoureux des conditions dbéextraction e
structure cellulosique.
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6.1 Préparation des tiges Retama:

Avant toute op®ration dbébextraction, une aflmhase
doopti miser | 6efficacit® des traitements ult®ri
La matiére premiére se présente initialement sous forme de bottes de tiges brutesi Gellesnt

contenir diverses impuretés, telles que des p#sade sol, des racines, de la poussiére ou encore des
débris végétaux. De plus, la présence de tiges mortes ou dégradées peut altérer la qualité finale des fibre
La premiéere étape consiste donc ertruminutieux et un nettoyagevi sant ~ @ibledesner
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
diamétre le long de latige. Enfeét , | 6extr ®mi t ® sup®rieure se pr e
fragile, tandis que la partie inférieure est plus rigide, souvent courbée et riche en matiere lignifiée.
LO®I i mination de ces zones h®t ®rplughomagéne, fagorablee t d
a une extraction uniforme et efficace des fibres [6].

6.2 Extraction des fibres de Retama (biologique et mecanique)

Léextraction de sRethmabsphaesocampaat uproeu rl esb jdeec t i f ddéob
présentant de bonnes propriétés mécaniques, tout en privilégiant des procédés simples, économiques ¢
respectueux de | denvironnement. Dans cette opt.i
(rouissage) et gtanique a été adoptée dans cette étude.

Les tiges fraiches de Retama ont été récoltées dans une région a climat méditerranéen durant la périod
hivernale, période favorable a la stabilité structurale des fibres. Aprés la récolte, les tiges ont subi une
opération de nettoyage visant a éliminer les impuretés superficielles telles que la poussiére, le sable et le:
résidus organiques.

Par | a suite, |l es tiges ont ®t ® d®coup®es en se
et d 6 a simmersierr honuogeae lors du traitement biologi(figure3-a) .
Ces sections ont ®t® total ement I mmerg®es dans

(Figure 3b). Cette immersion permetéattiver un processus de dégradatioicrobiologique des
substances pectiques, responsables de la cohésion entre les faisceaux fibreux, connu sous le nom c¢

roui ssage. Cette ®tape sOest d®roul ®e sur une d
assurer une séparation effce des fibres sans altération significative de la cellulose.

€ | 6i ssue du roui ssage, l es fibres ont ®t® ext
battage et le grattage, permettant de dissocier les faisceaux fibreux de la matricallligisoyue

r ®si duel | e. Ces op®rations facilitent | 6 ®1 i mi n
adhérents aux fibrggigure 3C).

Enfin, |l es fibres obtenues ont ®t® soignedus emer
roui ssage, puis s®ch®es ~ | o6air |ibre pendant wu

de leur masse. Cette étape de séchage est essentielle pour éviter toute dégradation biologique ultérieure
garantir la conservation des prigtés mécaniques des fibres.
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La figurgll-3) correspondante présente de maniere synthétique les différentes étapes du procédé
déoextraction des fibres de Retama sphaerocarpa.
fibres seches prétes aettrtilisées

Figurell. 3: | es ®t apes tided eonpéas(h)couissagp(c) lfrasgage(e) séchage
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Figure Il. 4:schéma courde Gextraction des fibres de Retama aptocarpgpar methode biologique et
mécanique
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7. Traitements chimiques:

Les traitements chimiques se distinguent par leur capacité a nettoyer la surface des fibres tout en modifiant
leurs propriétéphysicec hi mi ques. Ces proc®d®s permettent de
rugosit® de surface et dooptimiser | 6adh®si on
méthode de traitement repose sur plusieurs criteres esséntiel

A une efficacit® ®l ev®e du traitement

A la pr®servation de 16int®grit® structurale in
A 1l dutilisation de r®actifs facilement disponib
et ayant un impact environnemental limité .

A la mise en Tuvre de techniques simples, ne n@
complexes.

7.1 Matériaux et appareils utilisés dans traitement chimique
7.1.1.Matériaux utilisés :
Les matériaux employétans cette étude comprennent
9 des fibres naturelles issuesRletama sphaerocarpaitilisées comme renfort.
T une solution déhydroxyde de sodium (NaOH) pc
T De | 6eau distill ®e est util i s®re, ptoamdil s sqg wq
sulfurique est employé dans certaines étapes de traitement chimique afiauti@liser les
r®si dus doéhydr oxy dgres tk¢raitamerd alcalimdes fbeeO H )

EAU DEMINIRALISEE
ool

' :
0% ‘a 3%

Al

ot

.
Figure Il. 5: Matériaux utilisés dans traitemant chimique:
a)Solution de sodium Hydroxidé&laOH) , b) Eau distill ®e , c) L6
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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®ti que assurant | 6homog®n®i
une plaque chauffante permettant le contréle de la tempe&ratu

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.

=A =4 =4 4 -4 =2
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Figure Il. 6: appareils utilisés dans traitemant chimiqua) Balance électroniqué)Agitateur
magnétiqueg) Bécher(en verre)]) Etuve,e)Papier filtre.

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

celles deRetama sphaerocarpalemeurent généralement inférieures a celles des composites a fibres
synthétiques. Cette limitation est principalement liée @aractére hydrophile des fibres naturelles, qui

réduit leur compatibilité ainsi que leur adhésion avec les matrices polymeres hydrophobes. Par
O2yasSljdsSyidsz fQFIYSEA2NIGA2Y RS&a LISNF2NXIyOSa YSC
de recherche.

[AJAYAAlLGA2Y RS fQFRKSAA2Y FTAONBKkYlFGNROS LIS dzi
via des traitements chimiques. Parmi cetixle traitement alcalin, également appelé mercerisation, est

f Qdzy RSa LINRPOSRSa f 3% ILDNdzA (S2r&NITY Y B W Sdrd X fQ/Sd 3 &
RS ft QKSYAOSttdzZ 284S RSa OANBa S RSa AYLWz2NBGSa
liaisons hydrogéne au sein de leur structure. Il en résulte une augmentation de la éudessurface,
favorisant ainsi un meilleur ancrage mécanique avec la matrice polymére [8].

[ I NBFOGA2Y OKAYAldzS | 3a20ASS Fdz GNIFAGSYSyd I|fC

FibreiOH + Na OH iOaap+ HFD e (1. 1)
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Dans le cadre de cette étude, les fibresRietama sphaerocarpant été immergées dans des solutions
de NaOH de concentrations variées (2 %, 3 %, 4 %, 5 % et 10 %) pendant une durée de 4 heures ¢

GSYLISNI GdzNB | YoOAlIYyGSd " fQA&aadzsS Rdz GNFXAGSYSyiaz
F TAY RMBEOBMY RN fa2dzRSd [ S&4 NBaARdza RS bl hl 2y
RQFOARS adz FdzNR1jdzS oli{hjo £t m £ LISYRFYd mn YAy

cn ¢/ LISYRFY(l ¢ KSdZNB& | Gingescoimgdsims) dzG Af AAl 0A2Yy F

Figure Il. 7 : Etapes du traitement chimique des fibre naturelles par une solution de NaOH
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Figure Il. 8: Schéma du traitement chimiquacalin des fibre naturelles par NaOH
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8. Caractérisation des fibres :

8.1.caractérisation morphologique par microscopie électronique a balayage(MEB)

Les observations morphol ogiques des fibres na
®l ectronique ° balayage ( MEB). LQemipi (BM 3D0de lau t i
marque ZEISS, mis a disposition au Centre de Recherche emodlegies Industrielles (CRTI) de
Chéraga (fyure 1.9 .

Ce microscope est dot® doédun syst me de d®tect i
résolution de la surface des échantillons. Il est également couplé a un détecteur ED Xagitrssibilité

de r®aliser une analyse ® ®mentaire en compl ®me
Le principe du MEB repose sur | 6i nteraction d
| 6®chantill on, g®n®r ant di f fleRtroesrsécaendaireg et ées éledtrens s i

rétrodiffusés. Ces signaux sont exploités pour produire des images détaillées de la topographie et de |z
microstructure des fibres.

Cette technique per met ai nsi ddobser vnment leuv e c |
diam tre, |l eur rugosit® de surface, ainsi que |
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iffractiol
does it glve

I mlnlSEM 300 s T ’
[ T Y |
Figure Il. 9: Microscope électronique a balayage (MEB) de type GeminiSEM 300 utilisé au Centre de
Recherche en Technologies Industrielles (CRTI) de Chéraga

8.2 Caracterisation Physique:

821Mesure du:densite(})

La densité des fibres traitées et non traitées a été dééermmmformément a la norme ASTM D792, en
utilisant une m®t hode fond®e sur | e principe dboé
Recherche en Technologies Industrielles (CRTI).

Cette m®t hode repose sur fiecede addtempdratuse ampbasted(®8,7d3), | ¢
débune part ~° | 6air | ibre et dbéautre part en i mm
La di ff®rence de masse mesur ®e permet doé®val ue:
par conséquent, de déterminer sa densité.

La densité est ensuite calculée a partir de la relation suivante :
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4 E ) (1. 2

" 'fla densité des fibres.
Je: la densité de acétone (0,79 g/cm3 a 20 °C).
mf : la masse de acétone dafssr|

mt: | a masse totale de | 6.®&chantillon i mmerg® dart
me: la masse de acétone seul.

@O REOMINOTE 8
OO Al QUAD CAMERA

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

(a) ®chantillon ° tester (b) Banc dobéessa

8.2.2.Mesure du diametre(d):

Le diam tre des fibres a ®t® d®t bdlikomkchpg& LVIOONP ai d e
®qui p® dobéune cam®ra num®rigue permettant } dacgq
Elements. Cet équipement offre une plage de grossisgecompge entre x50 et x1500 (Figure.ajl

46



Technigtion et méthodologies expérimentales -

Afin déobtenir une estimation repr®sentative di
points distincts le long de chaque fibre : au niveau de la section médianeuaimg g x deux ext
(Figure 11b). Cette approche permet de prendre en compte les éventuelles variations dimensionnelles le
|l ong de | a fibre et déam®liorer | a fiabilit® de

r

Figure Il. 11: a) Microscope optique Nikon Eclipse LV1(lb)IéphantiIIon de fibre de retama.

8.2.3.Analyse par diffraction des rayons XMethode de poudre):
La diffraction des rayons X ( DRXiliséepouridantifierles e c h
phases cristallines présentes dans un matériau, ainsi que pour déterminer des parametres structuraux te

gue | 6indice de cristallinit® (Cl) et Il a taille
dans Is propriétés mécaniques du matériau.

Le principe de <cette technique repose sur I 6 1
monochromati que, suivie de |l a mesure de |1 06inte

diffraction (). Les données obtenues sont représentées sous forme de diffractogramme, caractéristique
de la structure cristalline du matériau analyseé.

La méthode des poudres est particulierement adaptée aux matériaux polycristallins ou faiblement
ordonnés, tels que ledbfes naturelles. Le phénoméne de diffraction obéit a la loi de Bragg, qui établit
une relation entre | 6angle de diffraction et | e
| 61 ntienrdgsrst@ictuaess cristallines

2 &S i ne=nq. 3
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dnu : est la distance qui sépare deux plans orientés (hkl) appelée distanoéticuéaire .

> =est | a longueur doéoonde de | a radiation wutild@]
d : est le demangle daliffraction des RX .
N: est un nombre entier repr®sentant | 6ordre de

Plans
reticulaires

dsing

—@ @ ® @ *—

Figure Il. 12: Schéma de loi de bragg

Les analyses ont ®t® r®alis®es ~ tempDB2Rhaserr e a
(Bruker), utilisant un rayonnement @lJd e | o n g u eul;,5418%670 lre gémérateur a été réglé a

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

Lles®chantill ons, pr®al abl ement broy®s afin dbéobt

échantillon puis analysés dans un intervalle anguladea@mpris entre 10° et 80°, avec une vitesse de
balayage de 1°/min [11].

L6i ndi ce ddes fibores asdtéadétérmiméiseloR la méthode empirique de Segal, en utilisant
| 6expression suivante [ 8]

e ¢ R

L ~~=
F CoF (Il. 4)

Oul repr®sente | dintensit® maxdamal2ed,d u amiespsw rgiuset
" 1l dintensit® minimale associ ®e d& ll&dAphase amor

Par ailleurs, la taille des cristallites (CS) a été estiméeiapartde | 6 ®quati on de Sch
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Fl e 09

Ou CS est exprimée enanometres (nm) k est la constante de Scherrer (08¢ st | a | onguedvu
du rayonnement X (A)b représente la largeur a 4mauteur du pic de diffraction (en radians)degst
| 6angl e de diffraction.

7 O 7 T T o

Rl
= [
1 h f
1 ] k il I

Figure Il. 13: Analyse par diffraction des rayons X(a) machine DRX D2 PhaseBruker ,
(b) chambreéchantillon.

8.3.Caracterisation thermique :

8.3.1.Analyse thermogravimétrique(ATG) :
L6®valuation de |l a stabilit® ther mi qrepeesemteesn f i |

parameétre essentiel, notamment parce que les composites thermoplastiques renforcés par ces fibres so
généralement transformés a des températures élevées [12]. Dans cette optique, une analyse
thermogravi m®tri que ( Aefléromporte@éntRde dégradation tlrefmique des6 ®

fibres et doidentifier l es conditions de mise
composites [13].

Pour ce faire, |l es essais dOATG ont @OQEOV2A&AI!I | s G
Build 20. Les ®chantillons ont ®t® d®pos®s dans des
programme de chauffage progressif allan8&C a 600°C avec unevitesse de chauffage fixée a 10
°C/min. La masse des échantillonsaétécsoi e en fonction de | a capacit
des analyses a été effectué saus mo s ph r e i, avecutdébitde®@@ml/gpion af i n do®
toute oxydation susceptible déinfluencer | es r @
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Echantillon a
peser

Coupelle

référence

Bloc
chauffant

Coupelle

&chantillon |

Figurell. 14 ( a) bal ance Kern pr®cision de 0.1 mg (b
(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 a transformé

de Fourier (FTIR), Cary6306FFIRdeda saciété Agileatdechnolagiesméquipe e
déun accessoire ATRantela ctistahda diamand LeF analysds onRééf effeetaées
au Centre de Recherche en Technologies Industrielles (CRTI) de Chéraga.

Cette technique repose sur | 6absorption du r
chimiques présentes dané ®c hant i I | on, per mettant ai nsi | 6

-
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constitutifs des fibres naturell es. Loutilisati
directe des échantillons solides, sans préparation complexe.

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

notamment | a cellul ose, | 6h®mi cel l ul ose et | a |
groupements fonctionnels tels queHD Ci H et C=0.

Cette anajse est essentielle pour déterminer la composition chimique des fibres naturelles et pour évaluer
| 6effet des traitements appliqu®s, notamment da

User: CRTI
Method: methode mk

pet Select Peaks for Labeling. 0.4hazo  1009-3;0.00
57009 JUUSRRRRY? 4, [ WD
\ e 2003.4;0.903
\ AN Wy ,Aw%
"n, "4 oA 1628.8; 0,606/
\esafer; 0560

RS [——— [ [
oo | v T | N o

Figure Il. 15:Appareillagede la spectrometrie infrarouge a transformée de FouriajMachine FTIR
Cary 630de la société Agilent Technologigs); ONJ y R SCaty @30 EXgivBiRethnologies).

9. Conclusion:

Ce chapitre présente la maniere de réaliser le traitechanique des fibres de rétama sphaercarpa ainsi

gue les matériaux et les moyens utilisés. Il expose également les méthodes expérimentales adoptées pot
la caractérisation physique, chimique et thermique des fibr&aaear sphaercarp&n outre, il compend

une description des différents appareils et équipements utilisés, ainsi que des normes appliquées aux essa
réalisés
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Chapitre Il

Caractérisation physicachimique et mécanique des fibres du
Rétama sphaérocarpa
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Rétama sphaérocarpa

Chapitre I

Caractérisation physico-chimique et thermique des fibre du
R®ama sphaérocarpa

1. Introduction :

Ce chapitre pr®sente | 0ensemble des r®sultats o
physicaechimiqueset theramiqueles fibres extraites de la tige Betama sphaerocarpa

Les surfaces externes ainsi gue | es sections t1
mi croscopie optique et de | a micr os c orpnorphol@giee ct r
et de déterminer leur diametre. La densité des fibres a été déterminée par la méthode de la double pesé
bas®e sur | e principe doéArchim de.

Par ailleurs, la spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) a été utilisée poieribentif
différents groupes fonctionnels présents dans les fibres.

Ces analyses ont ®t® r®alis®es sur des fibres
concentrations de NaOH, dans | e thtemendaca@irvsarlleurg r |
propriétés
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Rétama sphaérocarpa

2. Caractérisation morphologique:
Les fibres deRetama sphaerocarpéRS), traitées et non traitées, ont été examinées par microscopie

®l ectronique ° bal ayage ( MEB) afin doéo®valuer I
déidentifier doé®ventuell es d®gradat i anéaniquendd ui t e
brossage. Cette analyse est essentiell e, car el

entre les fibres et la matrice [1].

La figure (Ill.1) montre que les fibres RS non traitées présentent une surface hétérogénelietarrégu
caract®ri s®e par | a pr®sence doéi mpuret®s, de s
Ces observations, en accord avec celles rapportées dans la littérature pour diverses fibres naturelles [2,3
indiquent que ces défautsdesliace peuvent n unatrice et,'par codseéquéntpafecem f
négativement les propriétés mécaniques du composite.

Apres traitement alcalin, comme illustré dans la figure (111.2), des modifications significatives de la
morphologie de surface o nt observ®es. Le traitement " |l 6 h
| 6®1 i mi nati on progressive des constituants non
cires. Léefficacit® de cette ®I i njder &tail®d%), caquig me n
conduit a une diminution notable des défauts de surface tels que les cavités, les irrégularités et les
interstices. Il en résulte une surface plus propre, plus homogene et présentant une texture différente.

Les observations MEB rélent également une meilleure exposition des fibrilles cellulosiques apres
traitement, ce qui favorise | daugment at-marice. des
Toutefois, & des concentrations élevées, notamment & 10 %, une exizegsdve de la structure fibreuse
peut étre observée, se traduisant par un début de dégradation de la fibre.

En d®finitive, l e traitement alcalin joue un r
fibres de RS. Les résultats obtenusgsugr e nt quobéun traitement opti mis
en tant que renfort dans les matériaux composites

Diaphragme: Dimension = 20.00 pm

WD = 15.1 mm

EHT = 5.00 kv n 3 Largeur = 800.6 pm GeminiSEM 300 s

Hgure Ill. 1:Micrographies MEB de fibre brute
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Rétama sphaérocarpa

Wy T -
’ W0 = 154 mm s Diaphragme: Dimension = 1000 ym
Grand, = 123X EHT= 5.00 k¥ ] rgeur = 926.0 pm GeminiSEM 300

Grand.» 35 ligne  Largeur = 335

100 pm

WD = 16.4 mm
Grand EHT = 5.00 kV Ré n de bruit = Mc e Lz 871.8 pn 0

Figure Il1.2:Micrographies MEB des fibre traité@sdiffiérentes concentration b)2%, ¢)3% d)4%
£)5%, F)10%.
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Rétama sphaérocarpa

3. Caractérisation Physique:
3.1Mesure de la densité

Les résultats des mesures de densité des fibres extraifetataa sphaerocarpg RS ) , © | 0®t a
apr s traitement alcalin 7 di ff® entes <concent
variations significatives en fonction des conditions de traitement.

La densité des fibres non traitées est 34 g/cms3 Apres traiterent, elle évolue comme suit ;35 g/cm3

(2 %), 1,13 g/cm?3 (3 %) 0,93 g/cm3 (4 %) 1,46 g/cm3 (5 %)et 1,36 g/cm?3 (10 %) Ces résultats ne
montrent pas une augmentation strictement monotone, mais plutdt une variation dépendante de la
concentration en NaOH

Ces variations peuvent étre expliquées par les modifications structurales induites par le traitement alcalin.
En effet, |l e NaOH entra’"ne | 6®limination parti e
lignine ainsi que les impuretés defsge. Cette €limination favorise généralement une augmentation de

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

Cependant, la plus faible densité est observée pour une concentraibod@,93 g/cms3) Cette

di mi nuti on peut sbexpliquer par une ®l i mi nat i
composants, pouvant entrainer la formation temporaire deviaes ou une désorganisation partielle de

la structure interne de la fibre.

Par dlleurs, a des concentrations plus élevées, le traitement alcalin contribue a la réduction progressive

des micrev i d e s i nternes et " | 6am®l i oration de | a
di ffraction des rayonsmfa@gbBRXypyouGetde mPwaolt ubino
fibres et, par cons®quent, dbébune augmentation d

La densité est digfie par la relation suivante :

" "fla densité des fibres.

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

mf : la masse de acétone dadesr|

mt : |l a masse totale de | 6.®chantillon i mmerg® dart
En conclusion, le traitement alcalin influence fortement la densité desdidbRS, et son effet dépend de

la concentration utilisée.

La densité des fibrag®tama sphaérocarpa RS)a été calculée a partir des mesures présentées dans le
tableau(lll1) suivant
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Chapitre 111

Tableau llL.1:mesures lanasse de fibre et la masse de la solution acétone

Masse brute 2% 3% 4 % 5% 10 %
mt (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 dianétre :

Le diamétre des fibres a été mesuré en neuf pditiéents le long de leur longueur, a savoir au niveau
de la section médiane et des deux extrémités, avec trois mesures effectuées a chaque emplacement, comi
illustré dans la figure (l11.3).

Les fibres ddRetama sphaerocarflaS) non traitées présentemt diaméetre moyen d2 3 6 , O Bprés m
traitement alcalin 7 di ff®rent es cediametre €vlaet i 0o n
commesuit2 9 1 ,mi(B%),2 9 9, 1(B%)e2mM® 9, §P%),ml, 94 ethl@5 08B%%)e m( 10

Globalement, unéliminution du diametre des fibres est observée apres traitement. Cette réduction est
principalement attribu®e ~ | O06®l i mination des cc
impuretés présentes a la surface des fibres. En particuliggstdudion partielle de la lignine entraine un
affinement de la structure fibreuse, ce qui se traduit par une réduction du diametre.

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

moyen des fibres dB@dama sphaerocarpd i mi nue avec | 6augmentation ¢
lors du traitement alcalin.
Toutefois, I convient de noter que | a variati

concentrations (3 % et 4 %), ce qui peut étrealides hétérogénéités naturelles des fibres ou a une
élimination non uniforme des composants amorphes.

Enfin, les différentes caractéristiques physiques des fibr&etiena sphaerocarpaomparées a celles
déautres fibres nat etldead(1d.8), sont pr ®sent ®es dan
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Figure 111.3: Technique et methodes utilisée pour mesurer le diamétre de la fibre

Tableau Il . 2: Comparaison des propriétés physiques digbige rétamasphaérocarpa avec
dautres fibres naturelles

Types de fibre Brute /traiteé Diamétre Densité Références
(>m) (9/ cn¥)
rétama Brute 336,08 1,345 Présent travalil
sphaérocarpa 2% 291,18 1,350 Présent travail
3% 299,89 1,136 Présent travail
4% 299,60 0,930 Présent travall
5% 271,94 1,4615 Présent travail
10% 212,08 1,362 Présent travail
Strelitzia reginae | Brut 200 1,075
T1H 190 0,113 [3]
T4H 170 0,15
Fibre de racine | Brut 0,090,14 1,234
de banian 5Wt%NaOH 0,080,12 1,269 [5]
Parthenium Brut 381,67 1,251
Hysterophorus | Trait®e par alcali | 197,27 1,360 [5]
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3.3. Analyse par diffraction des rayons:X

L6®Vvolution de | a st r Retama sphaerocarpasRiSal,| i"n el od®tsa tf i
traitement alcalin, a été étudiée par diffraction des rayons X (DRX). Cette technique constitue un outil
doéoi nvestigation non destructif particuli remer

détaillées sur la striwre cristallographique et la microstructure des matériaux, ainsi que de relier ces
caractéristiques a leurs propriétés macroscopiques.

La figure (l1l.4) présente les diffractogrammes des fibres RS non traitées et traitées a différentes
concentrations de &DH, enregistrés dans un intervalle angulairede = 10A ~ 90A

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

1 Premier pic (zone amorphe’ plan (110)): )
Un pic de faible intensité est observé autour2dé a (19,48°Apour la fibre brute). Apres

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

Y

Ce pic est généralement associé aux régions amorphes, correspondant a la présence de
| 6 h®mi c el | ure,asle pectiteet désdraclionsgiésorganisées de la cellulose [6].

1 Deuxiéme pic (zone cristalling plan (002)):
Un pic plus intense et plus aigu est détecté aux envirodsdtde & 26 A (26, 37A pou
Ce pic est caractéristigue de lalcelil os e c kcellgldse) let ¢comespond BHu plan
cristallographique (002) [7]. Il ttmoigne de la présence de zones ordonnées dans la structure de la
fibre.

§ Troisieme pic (plan (040)):
Un autre pic est observé autour2lel & (4043@°Aour la fibre brute), également présent dans
les fibres traitées avec de légéres variations. Ce pic est attribué a certaines contributions des zone:
moins ordonnées de la cellulose.

Léanal yse de | 6i ndi ce de abteaui(ld3), anbntra uneiatgMentation gpres p r
traitement alcalin, atteignant une valeur maximalé6%&8 % pour une concentration de 10 % NaOH
Cette am®lioration est principal ement due ° [
lignine, petine et impuretés), ce qui entraine une proportion relative plus élevée de la phase cristalline et
une meilleure organisation des chaines cellulosiques.

Par aill eurs, la taille des cristallit ealementsS) ,
avec le traitement. Elle passe 27 nm pour la fibre brute a des valeurs variables pour les fibres
traitées £5,20nm a2 %1595nma3%17,93nma4d % 17,43 nmab5 %et20,93 nm a 10 %. Ces

valeurs sont comparables a cellesrapportéesp dodéautres fibres cellul os
Léaugmentation de | a taille des cristallites o
| 6action du NaOH sur |l es zones amorphes. Le ¢t

facilitant la diffusion de la solution au sein de la structure interne. Il en résulte une élimination partielle
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des composants amorphes et une réorganisation des chaines de cellulose, conduisant a une amélioratic
de | 6ordre structur al

Cette évolution présente un intéréfpontant, car une structure plus cristalline et des cristallites de plus
grande taille sont généralement associées a une meilleure stabilité dimensionnelle, une réduction de
| 6absorption déhumidit® et une am@lioration des

Tableau Ill . 3:Paramétres cristallins calculés et expérimentaux a party difractogrammeBRX des
fibore RS

Type de Position de| FWHM Areao Indice de Tailla des | Référence
fibre pic(®) cristalliniteQq | cristallites
(nm)

Fibre brute | 19,48086 | 5,92291 | 6888,77675 59,81 17,27 Présent
26,3774 6,28742 | 12085,1743 travail
40,31247 | 8,25556 | 3667,54373

Traitée 18,9332 5,49558 | 5737,41254 59,25 15,20 Présent

2% 25,91087 | 6,61257 | 7289,06153 travail
33,84189 |8,58011 |6278,32273

Traitée 1960257 | 6,5673 8599,80535 68,21 15,95 Présent

3% 26,33684 | 5,97405 | 13029,0036 travail
40,57616 | 11,2373 |5026,38188

Traitée 19,19689 | 5,71687 | 8376,88562 64,08 17,93 Présent

4% 26,45854 | 5,58598 | 15165,3701 travail
40,08935 | 7,34279 | 3793,22405

Traitée 19,13604 | 5,79503 |8116,1756 | 63,50 17,43 Présent

5% 26,33684 | 4,55653 | 13992,7601 travail
39,31856 | 6,04461 | 3014,96777

Traitée 19,48086 | 6,05775 | 8164,65245 65,58 20,93 Présent

10% 26,72223 | 5,0276 14600,6203 travail
40,43417 | 7,36307 | 3769,74444

Sisal 16,81 4,89 / 71,2 3,37 [5]
22,31 3,37

Faisceaux | 15,79 1,74 2789,23 47,82 5,78 [5]

vasculaires| 22,28 1,40 7487,62

du palmier

-dattier

Fibres de | 15,81 1,79 3006,61 56,68 5,63 [5]

plamier 22,24 1,44 7980,62

dattier
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Figure lll. 4:courbe DRX pour (a)fibre brutéb)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 111.5 présente les courbes d'analyse thermogravimétrique (ATG) ainsi que leurs dérivées (DTG)
des fibres de Retama sphaerocdipdes et traitées par diffmtes concentrations de NaOH (2%g,34

%, 5 % et 10 %). L'analyse des courbes met en évidence quatre étapes principales de dégradatior
thermique pour I'ensemble des échantillons.

La premiere étape de dégradation, correspormtamtipalement a I'élimination de I'humidité adsorbée et

de certains composés volatils présents a la surface des fibres, se situe entre 26 et 126 °C pour la fibre brut
avec une perte de masse de 8,56 %. Pour les fibres traitées, cette étape esteniseRiEet 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 a 2 %, 3 %, 4 %, 5 % et 10 % de NaOH.

Cette perte de masse initiale estibttée a I'évaporation de I'eau libre et liée, résultant du caractere
hydrophile des matériaux lignocellulosiques. Elle peut également étre associée a I'élimination partielle de
substances extractibles de faible masse moléculaire, telles que les cpestites et certaines impuretés
présentes a la surface des fibres de Retama sphaerocarpa (RS). La diminution de la perte de mass
observée pour certaines fibres traitées indique une réduction de leur affinité pour I'eau suite au traitement
alcalin, tradusant ainsi une modification de leur structure superficielle

La deuxieme étape de dégradation thermique est observée entre 238 et 371 °C pour la fibre traitée a 2 ¢
de NaOH, avec une perte de masse de 34,63 %, qui représente la valeur la plus élevés fiaresi |
traitées. Les pertes de masse enregistrées pour les fibres traitées a 3 %, 4 %, 5 % et 10 % de NaOH sol
respectivement de 24,35 %, 16,53 %, 24,63 % et 31,19 %, tandis que la fibre brute présente une perte d
masse de 26,51 %. Cette étape estpri pal ement associ ®e ~ | a d®gr ac
la décomposition partielle de la cellulose amorphe.

La troisieme étape de dégradation est enregistrée entre 318 et 355 °C pour la fibre brute et entre 328 e
371 °C, 307 et 433 °C, 280893 °C, 321 et 437 °C et 322 et 376 °C pour les fibres traitées a 2 %, 3 %,

4 %, 5 % et 10 % de NaOH, respectivement. Cette phase correspond a la dégradation principale de le
cellulose, constituant majoritaire des fibres lignocellulosiques. La perte ¢ tagslus importante est
observ®e pour |l a fibre trait®e =~ 5 % de NaOH,
proportion de cellulose thermiquement dégradée au cours de cette étape.

La quatrieme et derniére étape de dégradation thermpperait a 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
az2%,3%,4%,5 % et 10 % de NaOH, respectivement. Cette étape est attribuée a la décompositior
progressive de |l a |ignine ainsi quodo” celle des 1
pertes de masse observ®es durant cette phase de
traitée a5 % de NaOH présenteunepgree masse dobéenviron 8, 43 %.
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Déapr s |l a Figure II11.5a, la fibre brute ne pre
indique une stahilt ® t her mi q%°€. Agrésdraitenent @alcalin 2cétte stabilité thermique est
amélioee etatteint respectivement 217 °C, 218 °C, 221 °C, 228 °C ef@3fbur les fibres traitées a 2

%, 3 %, 4 %, 5 % et 10 % de NaOH. Cette am®lio
constituants amorphes tels que les hémicelluloses, lesggdes cires et diverses impuretés de surface,

ce qui conduit a une structure fibreuse plus stable thermiquement.

Par ailleurs, | 6analyse des courbes d®ri v®es DT
vitesse maximale de dégradationla@eellulose. Cellei 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 a 2 %, 3 %, 4 %, 5 % et 10 %
de NaOH, respectivement. Ces valeurs sont comparables a celles rapportées litkénature pour
débautres fibres naturelles, not amment l es fibr
quadrangularis root (328,9 °C) [5].

Ainsi , | es r®sul tats de | 6analyse thermogravi
globalement la stabilité thermique des fibres de Retama sphaerocarpa. Les fibres traitées, en particuliel
celles soumises aux concentrations de 5 % et 10 % de NaOH, présentent des températures maximales ¢
dégradation plus élevées, ce qui confirme leutwaj® potentielle a étre utilisées comme renforts dans les
matériaux composites a matrice polymeére nécessitant une bonne résistance thermique.
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Figure Ill. 5:courbes ATG/DTG pour (a)fibre brute,(b) fibre traitée 208) fibre traitée 3% ,(d)fibre
traitée4% ,(e)fibre traitée5% ,(f)fibre traitéel10%

5. Caractérisation chimique

5.1. Spectrométrie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR)
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La figure (II1.5) présente les spectres FTIR des fibreRetama sphaerocarfaRS) , ~ | 6 ®t a't
traitement alcalin (NaOH). Cette technique per:
pr®sents dans | a fibre et do®valuer | es modific

Une | ar ge b anrdease,cksi abbesvéerpaut tous las, échantillons dans la 88§i0r8100

cm, T correspondant aux Vvibrati onsiH)d©e® lgroupasasdni o n
impliqués dans des liaisons hydrogene et sont caractéristiques de la cellulosegrdedainsi que de

| 6eau absor b®e. Apr s traitement alcalin, une
tradui sant une r®duction des liaisons hydrog n
not amment | & h ®mnecelaindigueoégatement unel deminutiongluncaractére hydrophile
des fibres.

Unpicsituéautourd29 18 ,camtiri bu® aux vi br atiH.oestebseldvé dahso n g ¢
les fibres non traitées. Aprés traitement, une Iégére variation deteosité est notée, accompagnée de

| apparition de R8d@Oea2hlid, cemuvieliéteddes modifeeations de la
structure chimique de surface des fibres.

Une bande de faible intensité apparait autou2 de9 8 , géméralement agsiée aux vibrations des
liaisons @ C ou a certains composés mineurs présents dans la fibre, tels que les substances cireuses.

Le picobservéd 736 ecsmh Tattri bu® aux vibrations dé®l ong

présents dans les estersldé® h ®mi cel | ul ose ou de |l a Il ignine [
fortement att®nu®, ce qui confirme | &6®l i minatio
La bande située autour de6 25 est T g®n®r al ement i ®e ° | 6abs

défao mati on des mol ®cul es dbéeau) [10].

Un pic netobservé 82 39 dcamsi | es fi bres non trait®eidaorr e
groupe ac®tyl e, associ ® principal ement " la i
completemenapres traitement, ce qui confirme la dissolution partielle de ces composants.

Enfin, dans larégioB00'1 1 0 0 , desybarides caractéristiques des vibrations des liaisahetC C

de la cellulose sont observées. Leur maintien, voire leur intensificgettive aprés traitement, indique

qgue la structure fondamentale de la cellulose est préservée, avec une proportion accrue de la phas
cellulosique.
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Figure llI1.6:Spectres FTIR pour la filmaute, la fibre traitée (26,4%3% 5% 10%).

6. conclusion:

Dans ce chapitre, nous avons étudié les effets du traitement alcalin sur les fide¢snda sphaerocarpa

a travers différentes techniques de caractérisation (MEB, mesures physiques, DRX et FTIR). Ces analyse:
ont permis dobé®valuer |l es modi fications mor pho
traitement a différentes concentrations de NaOH.

Les @sultats obtenus montrent que le traitement ameéliore globalement les propriétés des fibres,
notamment en nettoyant leur surface, en réduisant leur diametre, en augmentant leur cristallinité et en
éliminant une partie des constituants amorphes. Toutefoéscancentration élevée peut entrainer un
début de dégradation des fibres.

Ai nsi, ce chapitre met en ®vidence | 6i mpact si ¢
fibres, ce qui confirme leur potentiel en tant que renfort pour les imaé@omposites.
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