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INTRODUCTION GENERALE

La combinaison entre un polymere et un renfort synthétique ou végétal représente une
nouvelle classe de matériaux aux propriétés améliorées. Ces matériaux dits composites avec
des fibres synthétiques présentent beaucoup d’avantages Mais, ils restent des produits
difficilement biodégradables [1]. Le remplacement des fibres synthétiques par des fibres
naturelles comme les fibres de lin, de diss, de chanvre ou d’ortie [ 2]  semble  étre  une

alternative environnementale tres prometteuse [1].

L’Algérie dispose de réserves importantes de fibres végétales, et 1'utilisation de ses
dernieres permet la valorisation des ressources locales et le développement de matériaux
respectueux de I’environnement. Au cours des derniéres années, l'intérét pour les fibres

d'ortie croit de maniére tres significative [3], pour ses propriétés structurales tres intéressante.

L’élaboration d’un matériau entiérement biodégradable reste un objectif majeur dans
le developpement des matéeriaux composites, et I'utilisation du PLA (polylactique acide)
comme matrice dans les mélanges biocomposites prend une place de plus en plus importante,
pour ses propriétés rhéologiques, mécaniques, thermiques et la plus importante

biodégradation [2].

L’objectif pratique de cette étude est 1’élaboration d’un matériau bicomposite a base
de PLA et de fibres de deux types d’orties, a savoir I’urtica dioica et ’urtica pilulifera ; des

fibres obtenues par différentes méthodes d’extraction.

Le premier chapitre de ce manuscrit est consacré a une étude théorique sur les fibres
vegeétales, suivi d’un apergu sur deux types d’orties ; I’urtica dioica et I’urtica pilulifera, ainsi
que sur les méthodes d’extraction des fibres de ses dernicres et leurs propriétés chimigues,
physiques et mécaniques. Ce chapitre est cléturé par la présentation des matériaux bio
composites, leurs domaines d’applications et une synthése bibliographique sur quelques

travaux réalisés sur le biocomposite (PLA/fibres d'ortie).

Le deuxiéme chapitre, est consacré a la présentation du matériel et des différentes
méthodes utilisées dans cette étude. Et dans le dernier chapitre, il sera traite 1’ensemble des
discussions, des résultats obtenus dans cette étude. Le manuscrit est terminé par une

conclusion et des perspectives.




Chapitre | : ’aspect théorique de I’étude



CHAPITRE I : aspect théorique de I’étude

I.1. Les fibres naturelles végétales

La biomasse végétale est constituée de plusieurs macromolécules qui sont liées entre
elles au sein de la paroi végétale. On distingue quatre composes principaux qui sont: la
cellulose, la lignine, les hémicelluloses et les pectines. Ces différents composés sont liés entre
eux par différents types de liaisons (covalente, hydrogéne et de Wander Walls) nécessitant
chacune une maniere spécifique de rupture. L’étude de ces constituants, leurs caractéristiques
et leurs liaisons peut orienter ultérieurement le choix des méthodes d’extraction des fibres

d’ortie dans notre cas [1].
1.1.1. Propriétés chimiques :

Les proportions des différents constituants d’une fibre varient d’une maniére importante
d’une plante a une autre et méme dans la méme plante. Les principaux constituants des fibres
lignocellulosiques déshydratées sont : la cellulose, la lignine et les hémicelluloses (Tableau 1).
D’autres produits comme les protéines, ’amidon, les pectines et les sels inorganiques sont
présentsen quantités plus faibles [1]. La composition chimique des fibres végétales dépend de

leur origine.

Tableau 1 : Composition chimique de quelques fibres naturelles [4-6].

Fibre Cellulose % Hémicellulose % | Lignine % Matiéres non
cellulosiques
%
Typha 56.5 11.5 26.3 5.72
Jute 72 13 13 2
Kénaf 65.7 13.2 21.6 0
Noix de coco 43 < 45 4
1
Sisal 73 13 11 2
Ortie 47.63 18.9 8.15 25.32
Coton 92 6 - <1




CHAPITRE I : aspect théorique de I’étude

1.1.1.1. Cellulose

La cellulose est un polymeére représentant des constituants polysaccharidiques de la
paroi des cellules des plantesde formule empirique (CsH1005),. La cellulose est le composant
principal des fibres naturelles. On en trouve abondamment dans le bois, le coton et d’autres
matériaux fibreux, ce qui en fait le matériau organique le plus abondant sur terre avec plus de

50% de la biomasse.

De type I’inéaire a base de monomére de glucose lié entre eux par des liaisons f-
(1—>4) d’ou son autre appellation poly (B-1,4-glucopyranosyl) (Figure 1). Le degré de
polymérisation de la cellulose varie fortement selon son origine, mais elle varie généralement
entre 300 et 1000 et peut atteindre 15 000 molécules de glucoses par macromolécule. Sa
masse molaire varie par conséquent entre 540 000 et 1 800 000g/mol [7].

extrémité extrémité
non-réductrice Cellobiose réductrice
(NR) (R)

OH
W‘\ & K »
W7/ s No ¥, HO OH
0 HO - 1.0
OH n OH

Figure 1 : structure chimique de la cellulose [7].

1.1.1.2. Hémicelluloses :

Les hémicelluloses regroupent un ensemble de polysaccharides, tels que le
glucomannane, le xylane et le xyloglucane, dont le degré de polymérisation est compris entre
100 et 800 [2]. Ce sont des polymeres non linéaires trés hydrophiles, responsables de
I’absorption d’eau. Leur moduled’élasticité varie significativement en fonction de I’humidité
relative : de 8 GPa sous atmosphere séche, il peut chuter jusqu’a 0,01 GPa quand le taux
d’humidité approche la saturation. Les hémicelluloses sont fortement liées aux molécules de
cellulose et constituent 1’interphase entre le ciment pectique et les micros fibrilles. Elles

peuvent étre extraites de la fibre grace a des alcalis (Figure 2) [8].
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Figure 2: Structure moléculaire d'hémicellulose [8].

1.1.1.3. Lignine

La lignine est un polymére amorphe tridimensionnel de nature phénolique. Elle
présente une grande variabilité structurale suivant I’origine botanique, C’est pourquoi on parle
plus généralement des lignines que de la lignine. Aprés la cellulose, elles constituent le
compose organique le plus abondant sur terre. Les lignines sont issues de la polymérisation
radicalaire de trois alcools phénylpropanoide ou plus communément appelé monolignols (p-
coumarylique, coniférylique et sinapylique (Figure 3). Ces trois unités different par le
nombre de groupements methoxyle (OCHs) portes par le cycle aromatique: En raison de la
variété de monolignols et la nature aléatoire des liaisons entre ces monolignols, la structure
réelle de la macromolécule de lignine est assez complexe et non-connue. Cette structure
complexe de la lignine comprenant de nombreuses fonctions phénoliques, hydroxyles et
éthers explique sa grande réactivité. Cependant, leur accessibilité est limitée par la
conformation tridimensionnelle du réseau moléculaire mais aussi par la distribution de ce

polymere parmi les autres constituants de la paroi cellulaire de la matiére végétale [9].

Coniferyl aicohol (G) \,

fragment \
H

Sinapy! alcohol (S)
-0 fragment

H
p-Coumaryl alcohol (H)

fragment

Figure 3: structure moléculaire de lignine [9].
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1.1.1.4. Autres composants des fibres vegetales

Autre que les constituants polysaccharidiques principaux (cellulose, lignine et
hémicelluloses), la plante contient des constituants inorganiques sous forme de cendres, 3 - 6
% de protéines, des pectines et les extractifs sous forme de cires, graisses, d’acides gras, etc.
La pectine désigne les hétéros polysaccharides qui sont présentés par les monomeres de
galacturonate. Elle n’est soluble dans l'eau qu’aprés une neutralisation partielle par alkali ou
hydroxyde d’ammonium. Les cires peuvent étre extraites avec les solutions organiques. Ces
matériaux cireux sont composés de différents types d'alcools qui sont insolubles dans l'eau et
dans quelques acides [10].

1.1.2. Propriétés physiques des fibres végetales
1.1.2.1.Dimension des fibres : diamétre et longueur

La finesse présente un parametre tres important dans la caractérisation des fibres
textile. Ce parametre est défini généralement par un facteur de forme (L/D) qui est présenté
par le rapport entre les longueurs des fibres (en mm) et leurs diameétres (en pum). Ceci permet
de comparer les différentes fibres végétales et de définir ainsi leurs champs d’application. En
effet, un facteur de forme faible indique une résistance assez importante, ce qui oriente
I’utilisation de ces fibres dansle renforcement des matériaux composites, par exemple. Par
contre, un rapport (L/D) assez éleve oriente 1’utilisation des fibres vers les non tissés, par

exemple [11].

Tableau 2: propriétés de finesse de quelques fibres naturelles ultimes [11-12].

Longueur (mm) Diamétre (um)
n;i:Jrl;elle Moyenne Intervalle Moyenne Intervalle L/d (x1 03)

Sisal 3 1-8 20 8-41 20,15
Jute 2 2-5 20 10-25 =0,1
Kénaf 5 2-6 21 14-33 =0,24
Ramie 120 60-250 50 11-80 =2.4
Chanvre 25 5-55 25 10-51 =]
Lin 33 9-70 19 5-38 =174
Alfa 1.2 0,2-3,3 13 6-22 =0,09
Abaca 6 2-12 24 16-32 =0,25

Coton 35 - 19 -—- =].84
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a. Taux de reprise des fibres végétales

L’humidité atmosphérique, liée a la température, exerce une influence sur les propriétés
physiques, mécaniques et chimiques des fibres végétales. La teneur en humidité et le taux de
reprise sont deux paramétres qui renseignent sur la quantité d’eau, que peut contenir ou
reprendre la fibre dans des conditions climatiques bien définies. De ce fait, on peut définir le
taux de reprise comme étant la quantité d’eau absorbée par 100 grammes de matiére seche
sous des conditions climatiques bien déterminées. La teneur en humidité est définie comme
étant la quantité d’humidité contenue dans 100 grammes de matiére humide sous les mémes
conditions climatiques. Un exemple de taux de reprise pour certaines fibres végétales est
illustré dans le Tableau 3.

Tableau 3: Taux de reprise de différentes fibres végétales [11].

Fibre Taux de reprise (%)
Leafiran 95-105

Alfa 8.84

Coton mercerisé 8—12
Chanvre 3

Jute 12

La mesure de ces deux caractéristiques est basée sur le principe de la méthode gravimétrique
conformément a la norme NF G 08-001 [11] Soit :

v' Mh : masse humide en gramme dans des conditions d’humidité et de température
données.

v Ms : masse séche en gramme dans des conditions d’humidité et de température
données.

Le taux de reprise (R(%)) et la teneur en humidité (Q(%)) sont donnés par les équations
suivantes [11] :

Mh—Ms
Ms

R%=

(1)

Q% — Mh—Ms (1.2)

T Mnh
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b. Densité
La densité des fibres est une caractéristique trés importante puisqu’elle se répercute
sur le poids des produits réalisés a partir de ces fibres. Par exemple, les fibres de verre ayant
une densité de 2.56 donnent des produits lourds alors que ceux fabriqués a base de fibres de
polyéthyléne de densité 0.92 seront largement plus Iégers. Cette propriété est particulierement
importante pour les applications techniques comme les composites ou les géotextiles [12].

La densité de la fibre peut étre déterminée par plusieurs techniques, a savoir la

meéthode de colonne a gradient de densité ou bien par pycnomeétre [13].

Le Tableau 4 présente quelques exemples de la densité de certaines fibres végétales ou la
comparaison des densités de ces fibres avec celle de la fibre de verre (2,56), Il montre qu’il

s’agit de fibres plus légéres d’ou leur intérét pour des applications techniques.

Tableau 4: Densite des fibres végeétales [12].

Fibre Densite
Coton 1.5 —-1.6
Lin 1.53
Jute 1.44
Ramie 1.56
Sisal 1.45
Alfa 1.51

c. Morphologie des fibres végétales
Les fibres végétales (Figure 4) sont toujours assimilées a un matériau composite
renforcé par des fibrilles de cellulose et dont la matrice amorphe est composée essentiellement
d’hémicellulose et de lignine, I’ensemble est enrobé par des cires et des impuretés [14]. Les
fibrilles de cellulose sont composées de deux couches élémentaires, une couche primaire tres

mince entourant une couche secondaire plus épaisse.
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La paroi cellulaire externe ou paroi primaire est une couche mince et tres élastique, ce
quilui permet de suivre la croissance de la cellule. Cette paroi cellulaire contient seulement

8% de cellulose.

La paroi cellulaire secondaire ou couche secondaire est composée de trois couches
distinctes (S1, S2 et S3) et elle contient la proportion majeure de cellulose. La couche de
milieu S2 est la couche la plus épaisse et la plus déterminante dans les propriétés mécaniques
des fibres, vu qu’elle est composée de micro fibrilles de cellulose disposées parallélement
mais en hélice suivant un angle appelé angle micro fibrillaire (MFA) [15]. Cet angle ainsi que
le taux de cellulose sont deux parameétres importants dans la détermination des propriétés
meécaniques de la fibre [15].

Partie centrale - '
Y
ROO0)] (:>
5 LAY .

Fiees ulines }
e »

Partie libérienne Fibre ultime Couche S2

Figure 4: structure d’une fibre libérienne [15].

d. Microstructure des fibres

Pour mieux caractériser la microstructure des fibres végetales, il est indispensable
d’étudier la structure supramoléculaire des fibres ainsi que 1’orientation des chaines
macromoléculaires. Ainsi, ’évaluation du taux de cristallinité semble étre le paramétre le plus
important. L’analyse par les rayons X montre que les fibres végétales provenant des plantes
ayant un faible taux de lignine telles que la ramie, le jute, le chanvre et le lin, présentent des

structures semi cristallines avec un taux de cristallinité de I’ordre de 70 % [16].

Il faut noter que la structure cristalline est fortement influencée par les traitements
chimiques subis par la fibre. En effet, il a été démontré que ’humidité provoque la diminution
du taux de cristallinité de la fibre de ramie de 74% jusqu'a 54% [17]. Alors qu’un traitement
alcalin augmente sa cristallinité. Cette augmentation est due en premier lieu a la perte de

lignine et d’hémicellulose, présents dans la fibre sous forme de structure amorphe, et au
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gonflement de la structure cellulosique en second lieu. Par contre, le traitement acide diminue
la cristallinité de la fibre parce qu’il attaque la cellulose. Le Tableau 5 présente la variation
du taux de cristallinité de quelques fibres végétales non traitées et suite a un traitement alcalin
(17% d’hydroxyde de sodium) & 95 °C pendant des durees variant entre une et deux heures.

La résistance et la rigidité des fibres dépendent de la constitution des fibres, la teneur en
cellulose, la cristallinité et le degré de polymeérisation. En plus, la maturité et la partie de la
plante a partir de laquelle on obtient des fibres jouent un role important [17].

Tableau 5: Taux de Cristallinité de quelques fibres naturelles [12].

Cristallinité (%)

Fibre
Fibre écrue Fibre traitée a la soude
Abaca (Bananier textile) 52 62
Banane 55 62
Kénaf 47 62
Ramie 61 66

e. Comportement thermique

L’étude du comportement thermique des fibres lignocellulosiques est une étape tres
importante dans la caractérisation du fait qu’elle nous renseigne sur la composition dun
matériau. En effet, la pyrolyse des différentes substances s’effectue pour des températures
variables. Du point de vue thermique, la majorité des fibres végétales perdent leur rigidité dés
160°C et on voit la lignine se degrader aux alentours de 200°C. Stemm a observé des effets
irréversibles comme 1’augmentation de la dégradation avec 1’oxydation et le changement de
viscosité [18]. De plus, la destruction de 1’ordre cristallin n’apparait qu’au-dessus de 320°C

par agitation thermique des molécules [19].

1.1.3. Proprietés mécaniques

Les propriétés mecaniques des fibres découlant directement de leurs
caracteristiques biochimiques, elles varient d’uneespéce a I’autre, et méme d’une fibre a

’autre au sein d’une méme plante.

La faiblesse de la masse volumique des fibres végétales (1,2 a 1,5 g/cms) confere a ces
matériaux des propriétés mécaniques spécifiques intéressantes. Les fibres longues ont des

contraintes en traction plus faibles que les fibres courtes, du fait que les premiéres ont de plus
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grandes probabilités de contenir des défauts de formation. Un index de cristallinité de la

cellulose d’une fibre élevé est indicateur de propriétés mécaniques élevées. Les fréquents

défauts structuraux (Figure 5) observés de la surface des fibres sont des conséquences de la

grande variabilité de morphologie, de composition chimique, de structure et de comportement

mécanique spécifique de ces fibres.

Figure 5 : Exemple de déefaut structural sur une fibre de lin [20].

L’angle micro fibrillaire explique en partie la déformation élastique de la fibre

vegétale et deés lors son allongement a la rupture en traction. Un angle micro fibrillaire élevé

suppose une déformation élastique plus importante pour une sollicitation de la fibre en

traction faible [21]. Le Tableau 6 présente les propriétés mécaniques des fibres naturelles en

comparaison avec certaines fibres de renforcement conventionnelles.

Tableau 6 : Propriétés mécaniques des fibres naturelles en comparaison avec des fibres [22].

Fibre Densité (g/cm” | Allongement(%) | Résistance a la Module de
traction (Mpa) | Young (Gpa)
Coton 1.5-1.6 7.0-8.0 287-597 5.5-12.6
Jute 1.3 15-1.8 393-773 26.5
Lin 1.5 2.7-32 345-1035 27.6
Chanvre - 1.6 690 -
Ramie = 3.6-3.8 400938 61.4-128
Sisal 1.5 2.0-25 511-635 6.4-22.0
Coco 1.2 30.0 175 4.0-6.0
Verre E 2:D 2.5 2000-3500 70.0 m
Verre S 2D 2.8 4570 86.0 _F
Aramide 1.4 3.3-3.7 3000-3150 63.0-67.0
Carbone 1.4 14-18 4000 230.0-240.0
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1.2. Facteurs influencant les propriétés des fibres

Les propriétés des fibres végétales varient en fonction de plusieurs facteurs. On
distingue, par exemple, la partie de la plante a partir de laquelle la fibre est extraite a savoir
tige, feuille ou fruit, la durée de la croissance de la fibre, la méthode d’extraction de la fibre,
etc [23].

Plusieurs chercheurs se sont intéressés a cette étude pour différentes fibres végétales
[23]. lls ont montré que la composition chimique et les propriétés physiques varient en
fonction des différentes parties de la plante. En d’autres termes, la composition chimique des

fibres extraites des racines, de la tige, du tronc, ou des feuilles sont différentes.

Des études ont également montré que la composition chimique et les propriétes
physiques varient selon plusieurs parametres tels que le niveau de la fibre dans la feuille (en
haut ou en bas de la plante), la disposition de la feuille a partir de laquelle la fibre est extraite

(par rapport au cceur de la plante), etc [13].

Dans son travail intitulé « Etude du potentiel textile des fibres d’agave Americana L.
», Msahli a démontré que pour le facteur position de la fibre dans la feuille, les fibres les plus

fines sont situées vers les pointes des feuilles [16].

1.3. Méthodes d’extraction des fibres végétales

La séparation des fibres ou le processus d'extraction a un impact majeur sur le
rendement en fibres et la qualité finale de la fibre. Il influence la structure, la composition
chimique et les propriétés des fibres. Les procédures peuvent étre divisées en procédé de
séparation biologique, mécanique et chimique. Dans certains cas, on procede par la
combinaison de deux ou plusieurs traitements différents, par exemple, un traitement
mécanique suivi d’un traitement chimique, ou bien un traitement chimique suivi d’un
traitement biologique, etc. Par exemple, pour avoir des fibres d’alfa filable, I’extraction a été
effectuée par un procédé mécanique suivi d’une extraction chimique et finalement les fibres

obtenues sont traitées par une enzyme [12].
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1.3.1. Procédeés d’extraction mécaniques

L’extraction mécanique consiste a passer la matiére fibreuse a travers une ou plusieurs
machines permettant de détruire les matiéres non cellulosiques et de dégrader les fibres. La

matiere premiere utilisée au cours de ce procédé, doit étre seche ou légérement rouie.

Parmi les machines utilisées, on distingue les « raspadors » appelés aussi les
décortiqueuses. Il s’agit de machines employées surtout dans I’extraction des fibres d’agave,
par une simple action de battage et de grattage. Cette technique est adoptée pour plusieurs
fibres végétales telles que : les fibres d’alfa, les fibres d’agave, les fibres de bambou et les
fibres de sisal. De nos jours, ces machines deviennent plus automatisées et sans intervention
manuelle. Apres I’étape d’extraction et de séchage, les fibres demeurent collées les unes aux

autres d’ou la nécessitéde faire un peignage.

L’inconvénient majeur de cette méthode, les fibres produites sont beaucoup plus
grossiéres et moins fines par rapport a celles obtenues par rouissage ou par traitement
chimique [24]. De plus, des risques de modification des caractéristiques mecaniques des

fibres peuvent survenir a cause des sollicitations que subissent ces derniéres.

1.3.2. Procédeés d’extraction chimiques

L’extraction chimique des fibres végétales consiste a traiter la mati¢re fibreuse dans
une solution contenant un ou plusieurs agents chimiques, dans des conditions bien
déterminées. L’extraction consiste a dissoudre la lignine, I’hémicellulose et toutes autres
matiéres extractibles qui lient les fibres les uns aux autres. Plusieurs produits chimiques
peuvent étre utilisés a cet effet, tels que les solvants pour les matiéres liantes des fibres dans la

plante.

Pour se faire, la feuille ou la tige sont immergées dans des réservoirs chauffés
contenant soit des solutions d'acide sulfurique, de la chaux chlorée, d’hydroxyde de sodium ou
de potassium et du carbonate de sodium pour dissoudre le composant pectine. L'utilisation
d'agents tensio-actifs dans le processus assure une simple élimination des composants non
souhaitées, non cellulosiques adhérant aux fibres par dispersion. Une enquéte sur les
procédures d'extraction des fibres de Vakka (Roystonea regia), de palmier dattier et de
bambou a été reportée par Murali et Mohana [25]. Dans leurs études, les bandes fibreuses de

bambou ont été extraites au moyen d'un procédé chimique dans lequel les matériaux
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gommeux et la pectine sont enlevés. Le procédé d'extraction chimique donne un rendement
d’environ 33% de fibres.

Dans ce sens, une méthode basée sur ’action de I’hydroxyde de sodium a été
appliquée sur les feuilles de Typha de la variété australe a une température de 80 a 100°C
pendant une durée de 2 a 4 heures [5]. Pour le traitement alcalin, il devient non préférable
lorsqu’on dépasse une certaine valeur de concentration en soude, qui provoque une altération

des propriétés physiques et chimiques des fibres.

Dans une autre étude, I’extraction a été effectuée sur la tige de Typha domingensis par
le procédé soude-anthraquinone; sulfite alcalin-anthraquinone et sulfite alcalin anthraquinone-
méthanol & haute température 165 °C pendant 90 a 120 min [26]. L’extraction chimique
produit des fibres de haute qualité mais augmente les codts pour le produit final.

1.3.3. Procédés d’extraction biologiques

Le traitement biologique consiste a dégrader les maticres liantes des fibres a I’aide des
microorganismes qui se développent dans le milieu de traitement (bain de rouissage) ou
bien en utilisant des enzymes qui activent 1’opération de dégradation de ces matieres

(traitement enzymatique).

Parmi les procédés d’extraction biologiques, on distingue le rouissage utilise pour
I’extraction des fibres végétales telle que le lin, le sisal, le jute, le palmier, etc. Il s’agit en fait
d’une macération des plantes ou de certains organes pour faciliter la séparation de I'écorce
filamenteuse. Les périodes de séjour des plantes dans le bain de rouissage varient selon la

variété de la plante, son age et sa forme.

L’eau de mer (solution faiblement basique) est largement utilisée pour attaquer les
feuilles de la plante d’agave en faisant décomposer la pulpe et extraire les fibres pour une

durée de trois mois [27].

Un autre traitement biologique a été freqguemment utilisé, il s’agit du traitement
enzymatique. Les enzymes sont des catalyseurs biologiques permettant d’activer une réaction
ou une substance spécifique. Les noms des enzymes dérivent de la réaction catalysée, en
ajoutant le suffixe —ase. Exemple : la catalyse d’une cellulose est effectuée par une cellulase,

et celle d’un amylose par une amylase.
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Parmi les avantages de 1’utilisation des enzymes par rapport a un catalyseur chimique,

on distingue :

v’ La rapidité du traitement : la vitesse d’une réaction est catalysée 106 a 1023 fois plus
élevée que de celle non catalysée.

v’ Spécificité de fonctionnement : les enzymes fonctionnent avec une substance ou selon
une réaction particuliere. D’ou les produits secondaires issus de ce traitement sont de
quantité minimale.

Malgré ces avantages, les patinasses sont capables d’hydrolyser la liaison glycosidique
de la cellulose et donc la cellulose elle-méme ce qui constitue un inconvénient majeur pour

I’utilisation de ces microorganismes.

1.3.4. Procédés d’extraction combinés

Autres que les méthodes d’extraction simples, on trouve les procédés d’extraction
combinés qui nécessitent une succession des traitements. Dans le but d’extraire les fibres de
Typha, une combinaison d’un rouissage et d’un dégommage chimique a été utilisee par Li-
yan-Liu et al [28] : les feuilles de typha sont émergées dans 1’eau de rouissage pendant 2

semaines. Puis, un dégommage chimique est effectué selon le processus suivant :

1. Déchirement " "
2. Premiere 4. Deuxieme
manuel des T 3. Lavage P 5. Lavage
) ébullition ébullition
feuilles
9. séchage 8. Essorrage 7. Lavage 6. Blanchiment

Figure 6: Processus de dégommage chimique [28].

Ce procédé est utilisé aussi pour I’extraction des fibres d’alfa. Il s’agit d’une
alternation des processus entre mécanique, chimique, enzymatique, chimique et mécanique
[29]. Un autre exemple d’extraction des fibres de palmiers peut étre mentionné ou les fibres
sont extraites a partir des pétioles des plantes de palmier doum. En premier lieu un procédé
mécanique d’extraction des fibres est réalisé. Par la suite les fibres obtenues sont immergées

dans une solution de soude pendant 2 heures a une température de 90°C.

I.4. étude botanique de I’ortie
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Les orties (Urtica) sont un genre de la famille des Urticacées qui regroupe une
trentaine d'espéces de plantes herbacées a feuilles velues, L’étude réalisée au cours de ce
travail s’est portée sur deux types d’ortie, la premicre est I’espéce la plus courante Urtica
dioica dite la grande ortie etla seconde une ortie spécifique du bassin méditerranéen Urtica
pilulifera L. dite I’'ortie a pilules, appelée aussi ortie algérienne.

1.4.1. Présentation de Portie

Les orties sont un genre de la famille des urticacées qui regroupe une trentaine
d’espéces de plantes herbacées a feuilles velues. Trés répondue dans le bassin
méditerranéen, en Europe, les espéces les plus courantes sont la grande ortie Urtica
dioica, Urtica pilulifera.

L’ortie est constitué de flavonoide, d’histamine, de lignames, de vitamine A, C, E, B2,
B5, D et K, de chlorophylle (10 a 60% ), de tanin, de potassium, calcium, acide sihcique, fer,

soufre, manganese, silice, phosphore et carotene [30].

1.4.1.1. L’Urtica dioica et sa morphologie

L’Urtica dioica lin appelée communement la grande ortie figure est une plante
herbacées vivace vigoureuse et a longue durée de vie par un rhizome jaune rampant,

nitrophile, couverte de poils crochus irritants, elle peut atteindre 1.50 metre de hauteur [30].

Les feuille sont opposées, pointues avec des dentures triangulaire sur les bots. Les
fleurs apparaissent dés le mois de juin et jusqu’en octobre. Elles sont de couleur verte et tres
petite (Figure 7) [30].
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Figure 7: La Grande ortie (Urtica dioica L) [prise par nous-méme].

a. Latige
La tige de 'ortie dioica est dressée, velue, non ramifiée et quadrangulaire
portant des poils urticantes et des poils courts, tres fibreuse porte des feuilles
opposées ovales, acuminées fortement dentées sur les bords, a grosse dents ovales-

triangulaires (Figure 8) [31].

Figure 8: Latige d'Urtica dioica [prise par nous-méme].
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b. La feuille

Urtica dioica est constituée de feuilles simples charnues, tombantes dentelées,

grossierement en forme de cceur, et la tige sont recouverts de poils urticants blancs [32].

Les feuilles simples & long pétiole sont opposées deux a deux, de couleur vert foncé
enraison de leur richesse en chlorophylle (Figure 9) [31-33].

Figure 9: La feuille d*Urtica dioica [prise par hous-méme].

c. Lesracines

Ce sont des rhizomes — tiges souterraines, jaunatres, tracants et abondement ramifiés qui
développent chaque année de nouvelles pousses, d’ou le caractére par fois envahissant de
I’ortie ilsfixent ’azote de 1’aire grace a I’action de microorganismes (Rhizobium frankia) qui

vivent en symbiose avec I’ortie (Figure 10) [33].
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Figure 10: Racine L’Urtica dioica L [prise par nous-méme]..

1.4.1.2. L’Urtica pilulifera et sa Morphologie

L’Urtica pilulifera également appelée 1’ortie a pilules doit son nom a ses fleurs
femelles réunies en petites sphéres, pompons hérissés de piquants qui évoquaient des
pilules pour les anciens. Elle mesure de 40 cm a 1m, recouverte de poils et de couleur vert

sombre (Figure 11) [34].

Figure 11: L’Urtica pilulifera L. (I’ortie a pilules) [prise par nous-méme]..

a. Latige
La tige de I’ortie a pilules est dressée, simple ou ramifiée Figure 12.
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Figure 12: la tige d’Urtica pilulifera [prise par nous-méme]..

b. Lafeuille
L’Urtica pilulifera est constituée de feuilles grandes, ovales, arrondies ou tronquées en
ceeur a la base profondément incisées-dentées (Figure 13).

Figure 13: La feuille d'Urtica pilulifera [prise par nous-méme]..

I.5. Historique sur les usages courants des espéces Urticacée

1.5.1.Usage thérapeutique

Les feuilles d’Urtica dioica L. sont inscrites & la Pharmacopée Européenne VIlleme
édition et a I’Agence Européenne du Médicament (EMA) [35]. Traditionnellement elle est
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utilisée dans les états séborrhéiques, le traitement symptomatique des manifestations
articulaires douloureuses mineures et aussi comme traitement des maladies inflammatoires

des voies urinaires.

1.5.2. Usage agriculture

Comme un stimulateur de croissance, elle favorise la croissance des petits végétaux,
en particulier de ceux qui sont fragiles. Elle stimule la floraison de la plupart des plantes
aromatiques, augmente la teneur de certaines plantes en huile essentielle (jusqu’a 80% pour
I’angélique) et renforce la vitalité de nombreux fruitiers (notamment les framboisiers, les
groseilliers et les fraisiers) et augmente leur rendement [36] Elle recycle et assainit par
exemple ainsi le fer minéral des vieilles ferrailles laissées a I’abandon est recyclé [34]. De
plus son systeme racinaire composé de racines rampantes et ramifiées permet d’améliorer la

structure de la terre [36].

1.5.3. Usage alimentaire
Les jeunes feuilles dorties peuvent étre consommées crues hachées ou broyées,

par exemples salade, ou cuites. Il faut éviter la plante adulte, devenue filandreuse,qui prend
alors un godt désagréable et dont la consommation excessive a ce stade peut provoquer des

dysfonctionnements rénaux [37,38].
1.5.4. Autre usages

1.5.4.1.Industrie

La grande ortie est utilisée pour I’extraction industrielle de la chlorophylle qui est
employée comme colorant alimentaire (E 140), et également comme agent aromatisant dans

certains dentifrices et chewing-gum [39,40].

1.5.4.2. Papier

L’emploi de I’ortie comme constituant unique de la pate a papier a été relativement
limité, alors que son incorporation en mélange a d’autres matiéres, notamment les vieux
chiffons, était une pratique courante. Malheureusement aujourd’hui, pour cause de

rentabilité, cette pratique a été abandonnée sauf pour quelques rares exceptions [34].
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1.5.4.3.Conservateur alimentaire

Les propriétés conservatrices des feuilles d’orties étaient mises a profit pour
envelopper le gibier et le poisson les fruits et les légumes et ainsi garder leur fraicheur [36].
1.5.4.4. Textile

L’utilisation textile de Dortie fait surtout référence & la ramie ou «ortie de
Chine» (Boehmeria nivea.L Urticaceae) dont I'utilisation dans ce domaine (Grande Ortie) a

longtemps €té et continue toujours a étre utilisée de nos jours pour 'usage textile [41].

1.6. Materiaux produits a partir de fibres d’ortie

1.6.1. Matériaux composites
1.6.1.1.Généralités sur les bio-composites

Un matériau composite est un assemblage d’au moins de deux matériaux de natures et
de miscibilités différentes. Chaque composite est composé d’une matrice et d’un renfort. Le
renfort constitue le squelette et supporte I’ensemble des contraintes du composite. Les renforts

peuvent étre de quatre sortes [42,43] :

Renfort organique (ex : fibres d’aramide).
Renfort minéral (ex : fibres de carbone).

Renfort metallique (ex : fibres de bore).

N N NN

Renfort “vert” (ex : fibres d'ortie, fibres de lin, fibres de chanvre).

Un bio composite est un composite qui possede soit une matrice bio sources, soit des
renforts naturels, soit les deux. Il est soit appelé “biocomposite vert” si la matrice ou le renfort
est d’origine bio source, soit “biocomposite vert-vert” si les deux matériaux sont bios sources.
La matrice garantit la liaison de I’ensemble, protege le renfort et répartit les efforts. Les
matrices peuvent étre soit de type époxy, polyester, phénolique. L'intérét d’un composite est
la combinaison de plusieurs propriétés. En effet, chaque matériau utilisé possede certaines
propriétés et I’assemblage de plusieurs matériaux permet d’augmenter la diversité des
propriétés du composite (mécaniques, thermiques et chimiques). La (Figure 14) présente une

classification schématique des matériaux composites.
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Matrice

Figure 14: Représentation schématique d'un matériau composite [42].

1.6.2. Procedes de mise en ceuvre des composites a fibres végétales

Les procédés de mise en ccuvre des composites a renfort veégétales sont en général
analogues a ceux utilisés pour les matériaux composites traditionnels. 1l existe différents types
de procédés conduisant a des piéces composites présentant des performances mécaniques
variées et fabriquees a differentes cadences de production [44,45]. Selon le procédé de mise
en ceuvre choisie, qui est largement déterminée en fonction de la nature du polymere, sa
viscosité et les contraintes thermiques et mécaniques. La faible stabilité thermique des fibres
naturelles aux températures de mise en forme des polyméres demande une attention

particuliére.

Les fibres végétales sont particulierement sensibles a la température mais aussi aux
temps auxquelles les matériaux sont soumis au chauffage. Il existe plusieurs procédes pour

élaborer et mettre en forme les composites qui sont :

v’ I'extrusion, trés utilisée avec les thermoplastiques ; (I’extrusion mono ou bivis).
v l'imprégnation, utilisée souvent avec les tissus et les fils.

v le dép6t pour les composites en sandwichs.

1.6.3. Interface fibres végétales/matrice

L’amélioration de la compatibilité fibre/matrice fait I’objet d’une littérature prolifique.
Diverses stratégies de traitement des fibres ou de la matrice par des voies chimiques ou
physiques sont développées [46,47]. Concernant le traitement des fibres naturelles, la

présence de groupes hydroxyles (-OH) a leur surface constitue un site réactif d’intérét pour




CHAPITRE I : aspect théorique de I’étude

différents types de réactions. Ainsi, partant de ce principe, il existe des traitements modifiants
la structure interne de la fibre, destraitements améliorant 1’hydrophobie et des traitements
introduisant des agents de couplage en surface. Ceux-ci ont pour objectifs d’améliorer les
propriétés mécaniques et la durabilité des biocomposites.

Concernant I’amélioration de I’hydrophobie, 1’acétylation est une solution qui consiste
a remplacer les groupements hydroxyles (-OH) par des groupements acétyles (CH3COO-).
Les agents de couplage sont également une voie treés étudiée et consistent a créer des

greffages entre fibres et matrice.

L’interface fibre/matrice est une zone d’interactions physicochimiques entre les fibres
et lamatrice qui influe sur les propriétés mécaniques des matériaux composites. La bonne
dispersion des fibres au sein de la matrice est un premier élément important pour
I’obtention d’un matériau homogeéne. Par ailleurs, la qualité de ’adhésion fibre/matrice doit
étre contrblée car de cette derniére dépend la gestion des contraintes au sein du matériau et
donc ses performances mécaniques. Classiquement, la qualité de 1’adhésion fibre/matrice est
contrdlée par microscopie (Figure 15) [37].

T ey

matrice

.....

Interphase
1-10 pm (TP)
50-100 um (TD)

Une mauvaise interface
e

Figure 15: Interface fibre/matrice dans un composite [37].
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1.6.4. Influence du taux de renfort

L’augmentation du pourcentage de renforts améliore quasi systématiquement la
rigidité d’un composite. Cependant, une trop grande quantité de renforts implique une
adhésion plus difficile qui conduit & une baisse de performances dans certains cas. D’aprés la
littérature, il est assez peu fréquent de trouver des composites fabriqués qui contiennent un
pourcentage de fibres supérieur a 50-60%, sans rencontrer de nombreuses difficultés lors du
moulage. Klason et al. [48] ont observé, qu’a partir d’un taux de 50% en fibres, le matériau

devient rugueux et la surface présente des ruptures.

1.6.5. Influence de la taille des fibres

La taille de renforts influence les propriétés des matériaux composites. Gonzélez et al.
[49], ont mené une étude sur I’influence de la taille des fibres de bambou sur les propriétés
des composites a matrice PLA (polyacide lactique). Le module élastique et la résistance
en tractionsont légerement supeérieurs pour les composites renforcés par les fibres de taille
comprise entre 0,15 et 0,5 mm. Par contre, la résistance a I’'impact et la reprise en eau sont

plus élevées pour les composites a fibres de taille entre 0,5 et 1 mm [50].

1.6.6. Influence de I’orientation et de la dispersion du renfort

Il est evident que la dispersion du renfort qui conduit a un mélange plus ou moins
intime des composants est un paraméetre qui influence les propriétés physico-mécaniques du
composite. Lesquels les fibres seront sollicitées longitudinalement (direction la plus
résistante de la fibre). Klason et al. [48] ont étudié a I’aide de deux extrudeuses le role de la
dispersion des renforts (farines, fibres). Les deux types de mélanges ont été realisés afin de
déterminer I’importance du ratio géométrique et de I’homogénéisation du mélange. Les
résultats montrent que I’amélioration du processus de mélange permet une augmentation du

module d’¢élasticité et de I’élongation & la rupture supérieure a 10%.

1.6.7. Influence de Phumidité

Le séchage des fibres végétales avant renforcement est une opération importante car
I’eau présente a la surface de la fibre agit comme un agent de détérioration de ’adhérence a
I’interface fibre/matrice. Cet aspect est d’autant plus important que des vides ou pores

naissent dans la matrice pendant la polymérisation.
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1.6.8. Techniques de caractérisation des bio composites

Différents techniques de caractérisation des propriétés de matériaux bio composites
[51-52] sont utilisées par exemple les techniques microscopiques d’imagerie de I’interface
comme la microscopie par fluorescence ou optique(MEB) (Figure 16) ou la microscopie a
force atomique (AFM) qui renseignent sur la nature physique de 1’adhésion et une observation

détaillée des fibres, de leur surface, de leur paroi, ainsi que de la morphologie de I’interface.

Figure 16: MEB modele Joél JSM-6031 [52].

Les analyses mécaniques (essais de traction, flexion, choc, etc.), thermiques (DSC,
ATG), thermomécaniques (DMA) et mesures rhéologiques sont aussi précieuses en ce qui
concerne I’évaluation des performances de bio composites et pour donner des informations

qualitatives sur des phénomeénes d’interface.

1.6.9. Domaine d’application des bio composites a fibres végétales

Les bio composites présentent de nombreux avantages faisant d’eux des matériaux
innovants de choix. En effet, au de-la de leur caractéres bio-sources et biodégradables, leur
Iégereté, faible colt de production ainsi que leurs propriétés mécaniques modulables leur
permettent de conquérir plusieurs secteurs d’application. Le batiment, le biomédical,

I’automobile ou encore I’industrie de ’emballage en sont des exemples (Figure 17) [42].
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Figure 17: Exemples d'applications des bio composites [42].

1.6.10.Propriétés des bio composites a matrice PLA et fibres végétales

L'addition des fibres vegétales a une matrice PLA affecte significativement les
diversespropriétés physiques des matériaux bio composites. La plupart des recherches dans la
littérature s’intéressent a I’étude des performances mécaniques, la stabilité thermique, la

cristallinité et lespropriétés rhéologiques [53].

1.6.10.1. Propriétés mécaniques

Oksman et al. [53] ont étudié I’effet de I’ajout des fibres de lin dans le PLA. Une
extrudeuse bivis a été utilisée pour disperser les mélanges contenant jusqu’au 40% en masse
de fibres suivi par une opération de mise en forme a I’aide du moulage par compression. Les
auteurs ont démontré que la rigidité en flexion du PLA a augmenté de 3,4 a 8,4 GPa avec
I’ajout de 30 (% m) de fibres de lin (Figure 18) Le composite de PLA/fibres de lin
posseéde une résistance a la traction 50% plus élevée que celle des composites de
polypropylene/fibres de lin. L'étude MEB a démontré une bonne dispersion et orientation des
fibres de lin dans la matrice PLA ce qui explique I’amélioration des propriétés mécaniques.
Mais, I’adhésion inter-faciale fibre/polymére n’était pas excellente et doit étre améliorée afin

d’optimiser les propriétés mécaniques des bio composites.
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GPa

PLA

Figure 18: Modules de traction des composites PLA/lin par rapport au PP/lin [61].

A.K. Bledzki et al [54] se sont proposé dans leur article de suivre les propriétés mécaniques de
bio composites élaborés a base de PLA renforcées de fibres de cellulose, de jute et d’abaca dans
les deux cas. lls ont comparé leurs résultats avec ceux obtenus pour un bio composites a base de
PHBV et PP renforcé aux mémes fibres. Les bio composites a base de PLA et de PHBV ont
présenté des performances similaires a celles du bio composite a base de PP. En effet, les
résistances a la traction et au choc ont été améliorées de plus 50% et 250% respectivement. Les

fibres de cellulose ont apporté le meilleur renfort comparées aux autres fibres.
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1.6.10.2. Propriétes rhéologiques

Gaudin et al. [55] ont également étudié les propriétés rhéologiques des biocomposites a base
de PLA et des farines de bois. Les auteurs ont mis en évidence, grace a la caractérisation
rhéologique, le caractére renforcant de ces charges en comparant la réponse viscoélastique des
biocomposites a celle de la matrice pure, une différence de plus d’une décade sépare leurs

modules de conservation.

1.6.10.3.Propriétés thermiques

Pan et al. [56] ont étudié¢ I’effet de ’ajout des fibres courtes de kénaf a des teneurs de
0,10, 20, et 30% en masse a une matrice biopolyester poly-L-lactide (PLLA). Les propriétés
thermiques des biocomposites ont été examinées par différents techniques (DSC, ATG,
microscopie optique a lumiére polarisée). L’étude de la cristallisation isotherme en DSC a
démontré que la température de transition vitreuse (Tg) ne change pas aprés I’ajout des fibres de
kénaf mais que la temperature de fusion (Tf) augmente légérement et que la température de
cristallisation (Tc) augmente significativement avec 1’augmentation du taux de fibres dans le
composite .Le taux de cristallisation est supérieur a celui de la matrice pure. Pour la cinétique de
cristallisation isotherme, les auteurs ont montré que le temps de demi-cristallisation diminue
significativement en présence des fibres. En effet, avec I’ajout de 30% de fibres de
kénaf, les temps de demi- cristallisation isotherme a 120°C et 140°C diminuent respectivement
de 46,5% et 28,1% par rapport au PLLA pur. Les auteurs ont également montré par ATG que la
stabilité thermique des biocomposites diminue en comparaison avec le PLA d'autant plus que la

teneur en fibres contenue dans le matériau biocomposite augmente.

1.6.11.Propriétés mécaniques des fibres d'orties

Les propriétés mécaniques en traction de différentes fibres végétales (Ortie, chanvre et
lin) ainsi que celles des fibres de verre E (renfort couramment utilisé pour le renforcement de
matériaux composites courants). Le diamétre moyen des fibres végétales qui varie entre 15 et 20
um. La densité d Uine fibre végétale est d’environ 1,5et celle d’une fibre de verre de 2,54. Ce qui
illustrera l'intérét des fibres végétales pour I’optimisation de la masse des pieces composites.
Les fibres d'ortie présentent de bonnes propriétés mécaniques. Les propriétés mécaniques
moyennes des fibres d'orties sont : module d"Young de 87 GPa, une contrainte a la rupture de
1594 MPa et un allongement a la rupture de 2,11%. La rigidité des fibresd'ortie est supérieure a

celle du wverre, justifiant leur usage pour des applications structurelles. [57-58].
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Ce chapitre porte sur la présentation des matériaux sur les protocoles expérimentaux
ainsi que sur les techniques de caractérisation utilisés. Dans un premier lieu, une description
des différents matériaux sera faite. Ensuite, une présentation succincte des protocoles
d’extraction des fibres d’ortie, deleurs modifications et de 1’¢laboration des bio composites
sera faite. Enfin, les différentes techniques utilisées pour évaluer les propriétés des matériaux

élaborés seront brievement décrites.

I1.1.Matériels utilisés

I1. 1.1.Acide poly lactique (PLA)

L'acide poly lactique (anglais : poly lactic acid abrégé en PLA) est un polymére
biodégradable en compostage industriel (a une température supérieure a 60 °C). Sa structure
chimique est présentée dans la figure 19. Ses principales propriétés physiques sont listées dans le
Tableau 7.

Figure 19: Structure chimique de PLA [59].

Tableau 7: Propriétés physique de PLA [59].

Propriété Valeur
Te fusion (°C) 175

Te transition vitreuse (°C) 60
Masse volumique(g cm™) 1.25



https://fr.wikipedia.org/wiki/Biod%C3%A9gradable
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11.1.2. Matériel végétal

La source des fibres utilisées dans cette étude est :

v L’Urtica pilulifera fraiche récoltée dans la région

de Beni Maouche - Bejaia

pendant la période avril —mail 2022 ( Figure 20.a.1).

v' L’Urtica dioica fraiche récoltée dans la région a Taskrioute- Bejaia pendant la
période avril —mail 2022 Figure 20.b.2.
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Figure 20: les sites et les lieu de récolte du matériel végétal.

I1.2. extraction des fibres végétales

L’extraction des fibres des deux espéces d’orties ; l’urtica pilulifera, I’urtica dioica et

a était réalisée avec plusieurs méthodes :

11.2.1. Rouissage a I’eau & température ambiante

v" Immersion des tiges d’ortie fraiches dans un contenant ouvert, rempli d’eau de

robinet pendant 15 jours (Figure 21).

29

N
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v Lavages successifs des tiges avec 1’eau courante avec un frottement manuel jusqu’a
élimination de toute la pulpe et isolation des fibres.

v' Séchage des fibres obtenues dans une étuve a 100°C pendant 24h.

Figure 21: photos montrant les fibres avant et aprés 1’extraction.

11.2.2. Rouissage a I’eau avec chauffage a 50 °C.

v Immersion des tiges d’ortie dans un contenant rempli d’eau.

v' Faire cuire les tiges pendant 2h a 50 °C.

v’ Apres refroidissement, lavages successifs a 1’eau courante et élimination de toute la
pulpe avec un léger frottement manuel.

v’ Séchage des fibres isolées dans une étuve a 100°C pendant 24h.

11.2.3.Macération dans I’eau de mer a température ambiante

v Immersion des tiges d’ortie dans de ’eau de mer pendant 3 jours dans un contenant
ouvert.

v' Lavages successifs des tiges a I’eau courante jusqu’a élimination de toute la pulpe et
I’odeur tres forte de décomposition.

v’ Séchage dans une étuve a 100°C pendant 24h.
11.2.4. Extraction des fibres par Ultrason

v Immersion des tiges d’ortie dans un bécher avec de I’eau.

v Irradier le mélange pendant 60min avec des ondes a ultrason dans un appareil a
ultrason (Figure 22).

v Séchage dans une étuve a 100°C pendant 24h.

E
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Figure 22: isolation des fibres d’orties par ultrason.

I1.3.Caractérisations physique des fibres d’orties

11.3.1. Détermination du rendement de I’extraction [60]

Le rendement est un parameétre clé dans une démarche d’industrialisation du procédé.
Le rendement d’extraction des fibres est déterminé en pesant 2g de tiges des deux espéces
(Urtica dioica, Urtica pilulifera) avant I’extraction. On doit peser la masse aprés isolation
des fibres par les différentes méthodes d’extractions, le rendement est donné par la relation

ci-dessous

R% = masse des tiges finale 100 (“ 1)

masse des tiges initial

I1.3.2.Détermination du taux d’humidité [60]

La détermination du taux d’humidité des fibres obtenues avec les différentes

méthodes d’extractions des deux types d’orties est réalisée comme suit :

Une masse de 1g des fibres fraichement isolées est mise dans une étuve a 90°C
pendant 24h jusqu’a stabilisation de la masse, le taux d’humidité est déterminé avec la

relation suivante :

. 3sar masse humide—masse séche
Taux d’humidité % = - * 100 (11.2)
masse séche

E
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11.3.3.Détermination de la densité des fibres

La densité de la fibre a été déterminée au moyen d’un pycnometre. Et ce de la maniére

suivante :

v" Peser le pycnomeétre vide avec une balance analytique (mo).

v Repeser le pycnométre rempli avec I’acétone (mo).

v' Repeser le pycnometre avec la quantité des fibres dont on veut mesurer la densité
(my).

v Compléter le contenu du pycnométre (la fibre) avec 1’acétone (ms) jusqu’ au repére

indiqué sur le pycnomeétre et peser le tous (m.) (Figure 23).

Eau Fibres Eau + Fibres

b m, my=m,+my

Figure 23: Procedé de mesure de la densité des fibres.

La densité est alors calculée via I’équation suivante :

Densité % = —= (11.3).

mO0—m3

11.3.4. Mesure des longueurs et indice d’uniformité

La longueur moyenne des fibres a été mesurée manuellement par I'utilisation d’une
regle comme suit : La longueur de 50 fibres a été mesurée, la longueur moyenne des fibres

est calculée selon la formule suivante :

la somme des longueurs des fibre (| I 4)

L =
moyenne le nombre des fibre

L’Indice d’Uniformité (IU) a également été calculé d’aprés la formule suivante :
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longueur moyenne de toute les fibres de 'échantillon

(11.5)

B longueur moyenne de la moiti¢ supérieure des fibres de I'échantillon

I1.4.Caractérisations chimiques des fibres

La composition chimique de cette fibre a été déterminée suivant le protocole proposé
par A. K. VARMA et P. MONDAL. [59] et dont la procédure détaillée est comme suit :

11.4.1.Détermination du taux des extractibles

v Un échantillon sec des fibres de masse (mo) a été introduit dans un bécher avec un
mélange de méthanol/dichlorométhane (50 :50),

v" Le mélange est chauffé pendant 60min a 40°C.

v’ Apreés filtration I’échantillon végétal est séché dans une étuve a 100°C jusqu’a
stabilisation de sa masse pendant 3h, aprés refroidissement dans un dessiccateur le
résidu est pesé (my).

Le taux d’extractibles est alors calculé comme suit :

mO0—m1
mo

E% = x100 (11.6)

11.4.2.Détermination du taux de ’hémicellulose

Le taux de I’hémicellulose a été déterminé pour deux concentrations en NaOH (4% et
8%)).

v’ Le résidu (m1) est mélangé a une solution de NaOH 4% et aussi a NaOH, 8%)).

v Les mélanges respectifs sont portés a ébullition pendant 60 min.

v" Les échantillons sont ensuite filtrés et laves plusieurs fois avec I’eau distillée jusqu’a
la neutralité du pH.

v' Aprés séchage a 100°C. et refroidissement les échantillons, sont pesés (m2)
respectivement pour chaque traitement.

v Le taux d’hémicellulose est calculé par la relation suivante :

M% = === x100 (1.7)
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11.4.3. Détermination du taux de la lignine [60]

La détermination du taux de la lignine est réalisée comme suit :

v La biomasse séche 320 mg a été placée au contact de 2,5 mL d’acide sulfurique (72
%).

v Le mélange est placé dans un bain thermostat a 30°C pendant 1 heure et
régulierement agité a ’aide d’une baguette en verre.

v' 76 ml d’eau distillée est ensuite ajouté pour atteindre une concentration de 4 % en
acide sulfurique. L’ensemble est chauffé pendant 1 heure a 100°C.

v’ Apres refroidissement, le précipité (insoluble dans I’acide) est filtré. Et séché dans

I’étuve a 100°C puis pesé apres stabilisation de sa masse.

Le taux de la lignine est calculé de la maniére suivante :

masse du précipité sec
L% = , P %100 (11.8)
masse séche de I’écHantillon initiale

11.4.4. Détermination du taux de cellulose [59]

Le taux de cellulose est donné comme suit :

C (%) = 100 — (taux d’extractives+ taux d’hémicellulose+ taux de la lignine) (11.9)

I1.5 Caractérisations qualitative et morphologie des fibres

11.5.1.Caractérisation morphologique des fibres par Microscopie optique

L’observation de 1’aspect des fibres des orties a été réalisée par la microscopie
optique qui est une approche simple d’utilisation pour I’observation de 1’état de surface des

fibres. Un microscope optique zeizz a été utilisé avec un grossissement 40 ( Figure 24).
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Figure 24: Microscopie optique ZEISS West Germany.

11.5.2. Spectroscopie Infrarouge(IRFT)

La spectroscopie infrarouge (I.R.) est une des méthodes les plus efficaces pour
I’identification des molécules organiques et inorganiques a partir de leurs énergies
vibrationnelles. En effet, le rayonnement I.R. excite des modes de vibration (déformation,
élongation) spécifiques de liaisons chimiques. La comparaison entre rayonnement incident et
transmis a travers I’échantillon suffit alors a déterminer les principales fonctions chimiques
présentes dans I’échantillon. Pour I’identification qualitative des fibres vegétales et des films
biocomposites correspondants nous avons utilisé un spectrophotométre (FTIR) de marque

Shimizu a été utilisé (Figure 25).

Les mesures de spectroscopie infrarouge (I.R) sont réalisés sur par transformée de
Fourier assisté par un microordinateur. Les échantillons a analyser sont préparés sous forme
de pastilles du KBr sec. 1l s’agit d’un mélange d’une petite quantité (~5% en masse) de fibres
préalablement broyée (traitées, bouillies ou brutes) a 95% en masse de bromure de potassium
(KBR). Le KBR finement pulvensé et sec. Le mélange est comprimeé sous 80kn et pendant

quelgues minutes avec une presse hydraulique par infrarouge .
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Figure 25: Spectroscopie IR-ATR.

11.6. Mise en ceuvre des biocomposites a base de fibres d’orties (urtica

dioica, et urtica pilulifera)

11.6.1. Elaboration des films biocomposites

La mise en ceuvre des bio composites a €té réalisée par voie fondue, comme suit :

v" Une masse du polymére (PLA) de 500mg a été additionnée a du chloroforme (15ml)
le mélange a été mis sous agitation modérée pendant 24h, a température ambiante.
v Le mélange PLA chloroforme est coulé sur la charge en fibre d’orties(Le taux de

charge a été fixe a 30%).

v" Les fibres respectives de chaque type d’ortie et extraites avec trois types de méthodes
(’eau de mer, ultrason, et manuelle) ont été disposés dans des boites de pétries pour
étre imprégnées avec le bio polymere sous sa forme liquide (Figure 26.1).

v Le bio polymére PLA fondu est versé délicatement sur les différents échantillons de
fibres.

v" Les échantillons fibres d’orties (PLA) ont été séchés a I’air libre jusqu’au décollement

du film biocomposite fibres d’orties (PLA) (Figure 26.2).
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Figure 26: 1) disposition des fibres dans boite de pétries, 2) film biocomposite fibres d'orties.

Tableau 8 : Code des fibres et des boicomposite corespondant.

Polymere Ortie Charge (30%0) Code
Urtica dioica |Fibre extraite eau de mer PLA+ fibre extraite eau de
mer
Fibre extraite PLA+ fibre extraite
manuellement manuellement
Fibre extraite ultrason PLA+ fibre extraite ultrason
PLA Urtica Fibre extraite eau de mer PLA+ fibre extraite eau de
pilulifera mer
Fibre extraite PLA+ fibre extraite
manuellement manuellement
Fibre extraite ultrason PLA+ fibre extraite ultrason

11.6.2. Caractérisation qualitative des films biocomposites

11.6.2.1 Spectroscopie FTIR

L’analyse qualitative des films bicomposite (ortie-PLA) a été réalisée par
spectrophotométrie FTIR avec un appareil Simadzu dans le domaine de 400 cm™ & 4500 cm™

avec 64 balayages (Figure 27).
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Figure 27: spectrophotométrie FTIR.

11.6.2.2. Test de gonflement (Absorption d’eau)

Dans cette étude, les expériences d’absorption d’eau ont été réalisées selon les
conditions de la norme ASTM D570-98(2018). Les échantillons de biocomposites ont été
préalablement séchés a 70°C jusqu’a stabilisation de leurs masses, puis refroidis dans un
dessiccateur et pesés immédiatement a 1’aide d’une balance. Les différents échantillons ont
ensuite été immerges dans des béchers contenant de 1’eau distillée. Apres 24h, ils ont été
retirés, essuyeés et pesés. Cette opération a été refaite a intervalles réguliers de 24h jusqu’a

stabilisation du taux d’absorption. Celui-ci étant calculé par 1’équation suivante :

mt—mo0

Wob = = X 100 % (11.10)

11.6.2.3. Analyse thermogravimétrique (ATG) [59]

Cette analyse a été effectuée afin de déterminer la stabilité thermique des fibres avant
et apres les différents traitements, ainsi que celle des différents biocomposites. Deux
appareillages ont été utilisés : Pour les fibres, 1’appareil LINSEIS STA PT 1600, piloté par
ordinateur a été utilisé sur une plage de températures allant de 22°C a 800°C, avec une vitesse
de chauffe de 10°C/min. Pour les biocomposites, les thérmogrammes ont été enregistrés a
I’aide d’un appareil de type SETARAM TG-DTA 92-10, sur une plage de température allant

de 20°C a 600°C, avec une vitesse de chauffe de 10°C/min en milieu inerte.

E
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I11.1. Caractérisation des fibres d’ortie
I11.1.1.Caractérisations physiques
111.1.1.1. Rendement des fibres extraites de la masse végétale

Le rendement des fibres d’orties extraites par différente méthodes (manuellement,
ultrason, rouissage a 1’eau, rouissage a 1’eau avec chauffage 50°, macération dans I’eau de

mer) est présenté dans la (Figure 28).

“JUltrason
“Imacération dans I'eau
T macération dans I'eau avec chaleur

» _IManuellement
B Eau de mer

T IManuellement

I uitrason

__leaude mer

__ ]Macération dans I'eau

[ Imacération dans I'eau avec chauffage a 50°

Figure 28: Rendement d'extraction dans les fibres d’orties (a) urtica dioica, (b) urtica

pilulifera.

La comparaison du rendement des fibres extraites avec les différentes méthodes a clairement
montré ’efficacité de la méthode d’extraction manuelle, Cette méthode présente la
contrariété du temps et aussi la difficulté dans I’extraction des fibres. Contrairement a la
méthode d’extraction manuelle, celle avec macération a froid dans I’eau de mer a présenté un
bon rendement avec une facilite trés apparente dans I’extraction des fibres de la masse
végétale. L’utilisation de ’eau de mer comme solution d’extraction met en avant son aspect
écologique [54] , L’extraction avec les ultrasons dans des fibres a données aussi un bon
rendement, quasi similaire a I’extraction avec 1’eau de mer, néanmoins 1’application de cette
méthode a une échelle industrielle reste fastidieuse et couteuse. L’extraction de la fibre avec
I’eau de robinet en absence et en présence de température a donné respectivement 15% et
17% pour urtica dioica et 17% et 19% pour urtica pilulifera, cette derniere méthode

d’extraction a un potentiel industriel mais pas trés écologique pour la préservation de 1’eau
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potable. Les différentes méthodes d’extractions ont eu aussi un effet tres remarqué sur

I’aspect des fibres isolées des deux types d’orties Urtica dioica et Urtica pilulifera Tableau 9.

Tableau 9: Aspect des fibres isolées des deux type d’orties Urtica dioica et Urtica pilulifera.

Méthodes d’extraction

Urtica dioica

Urtica pilulifera

Manuellement

Ultrason

Rouissage a I’eau a température

ambiante

Eau de mer

Rouissage a ’eau a température

50°C.
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Les fibres extraites manuellement ont présenté un aspect trés lisse et soyeux et pour
les deux types d’orties. Cette apparence fait d’elles des fibres trés appréciés dans le domaine
du textile [60].Par contre I’aspect des fibres extraites avec les autres méthodes ne rivalise pas
avec les fibres manuelles et par conséquent pas tres recommandées pour le textile mais elles

peuvent trouver beaucoup d’applications comme des biocomposites par exemple.

11.1.1.2. Taux d’humidité
Le taux d’humidité des fibres de [’urtica dioica et I’urtica pilulifera est présenté dans

Figure 29.

Urtica pilulifera \

Urtica dioica

B R B e B IR B o L ILRAS R S S
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15

Taux d'humidité en %

Figure 29: Le taux d'humidité dans les fibres de (I’urtica dioica) et (I’urtica pilulifera).

Le résultat présenté dans la Figure 29 montre clairement que la différence du taux
d’humidités des fibres des deux espéces d’ortie est assez faible, 13% pour Urtica pilulifera
(échantillon pris a proximité d’un barrage) et 11% pour Urtica dioica, et cette différence
peut étre attribuée a la nature botanique de I’espéce et aussi a 1’ endroit de sa prolifération
[60].

11.1.1.3. La densité
La densité des fibres deux espéces d’orties non traitée est représentée dans le

tableau 10 trois mesures avec un pycnometre ont été réalisées.
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Tableau 10: La densité des fibres non traitées de (Urtica pilulifera) et (Urtica dioica)

Densite
Fibre Essais 1 Essais 2 Essais 3
Urtica dioica 0.3 0.32 0.36
Urtica pilulifera 0.76 0.8 0.75

La tige de I’Urtica pilulifera contient des fibres avec une densité beaucoup plus

importante (0.77) que les fibres de la tige d’Urtica dioica (0.32) et cette différence de densité

peut étre attribuée a la nature botanique des deux especes [58].

I1.1.1.4. Les longueurs et ’indice d’uniformité

Les longueurs moyennes et les indices d’uniformité des fibres extraites des deux

espeéces d’orties et avec les différentes méthodes d’extraction sont présentés dans Tableau

11.

Tableau 11: Les longueurs moyennes et les indices d’uniformité des fibres extraites des

deux especes d’orties.

Longueurs
Fibre Manuellement Rouissage a Eau de mer Ultrason R. a eau avec
I’eau chauffage 50°C
Urtica dioica
(cm) 18.83 11.14 9.50 9.28 10.34
Urtica
pilulifera (cm) 16.84 9.16 8.75 8.69 9.08
Indices d’uniformité
Fibre Manuellement Rouissage a Eau de mer Ultrason R. & eau avec
I’eau chauffage 50°C
Urtica dioica
0.98 0.95 0.88 0.82 0.92
Urtica
pilulifera 0.99 0.97 0.89 0.85 0.96

Les longueurs : 1l a été constaté que les fibres extraites d’Urtica dioica avec les

différentes méthodes d’extractions Tableau 11 sont plus

longues que les fibres Urtica
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pilulifera et I’ extraction manuelle particulierement a donnée des fibres de 19cm environ et
pour Urtica pilulifera 17 cm, les autres techniques d’ extractions (Rouissage a 1’eau en
absence et présence de température, Eau de mer, Ultrason) ont données aussi des fibres avec
des longueurs intéressantes et un temps d’ extraction plus court contrairement & 1’ extraction
manuelle.

L’indice d’uniformité(lU) : il a été remarqué qu’il n’y a pas une différence marquée
dans l’indice d’uniformité (IU) des fibres de /’Urtica pilulifera et [’Urtica dioica.
Conformément aux résultats du Tableau 11 il a été aussi constaté que la méthode d’extraction
n’a pas une influence conséquente sur I’indice d’uniformité des fibres contrairement a leurs

longueurs.

11.1.2. Caractérisation chimique

La composition chimique des fibres végetales est un parameétre tres important dans la
détermination des propriétés de ces fibres. Les constituants chimiques des fibres de des deux
types d’orties obtenues dans des conditions optimales sont les extractives, la cellulose,

I’hémicellulose et la lignine [59].

11.1.2.1. Le Taux d’extractives
Le taux d’extractive des fibres extraites de (Urtica dioica) et (Urtica pilulifera)

avec les différentes méthodes d’extractions est présenté dans la Figure 30.

I Eau de mer

[ Rouissage a I'eau avec chauffage a 50°C
20 - I Rouissage a l'eau

[CIManuellement

[ ultrason

En poucentage %

Urtica dioica ortie a pilule

Taux d'extractible

Figure 30: Le taux d’extractive des fibres extraites de (Urtica dioica) et (Urtica pilulifera)

avec les différentes méthodes d’extractions
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v Dans les fibres d’Urtica pilulifera extraite avec I’eau de mer le taux d’extractives est
plus important (19%). Les extractifs contenus dans les fibres extraites par ultrasons
(13%) de méme grandeur que le rouissage a 1’eau (13%), suivi par celles obtenues
manuellement et avec rouissage a I’eau en présence de la température.

v Pour d’Urtica dioica il a ét¢ remarqué que le taux des extractives ne dépasse (12%)
pour les fibres extraites avec I’eau de mer le taux le plus bas a été constaté pour les
fibres extraite manuellement (6%).

v' Une comparaison des taux d’extractives contenus dans les deux especes, montre
clairement que le taux des extractives dans les fibres de (Urtica pilulifera) et plus
important que (Urtica dioica) et pour les différentes les méthodes d’extractions, cette

différences peut étre attribuée a la nature de 1’espéce [63].

I1.1.2.2. Taux d’hémicellulose
Le taux d’hémicellulose des fibres extraites d’Urtica dioica et d’Urtica pilulifera
avec les différentes méthodes d’extractions avec NaOH (4% et 8%) sont présenté dans la

Figure 31 et Figure 32.

I Eau de mer

[ Rouissage a I'eau avec chauffage a 50°C
I Rouissage a l'eau

[ Manuellement

% [N Uitrason

En pourcentage %

Urtica dioica Urtica pilulifera

Taux d'hémicellulose a NaOH 4%

Figure 31: Le taux d’hémicellulose des fibres extraites d’Urtica dioica et d’Urtica

pilulifera avec les différentes méthodes d’extractions avec NaOH 4%.

Les résultats représentés dans la Figure 31 montrent clairement que le taux
d’hémicellulose avec un traitement avec NaOH (4% ) dans les fibres extraites avec

I’ensembles des méthodes d’Urtica pilulifera est plus important que Urtica dioica, ou pour
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la premiére espéce le plus grand taux a été trouvé pour ultrason (21%) et rouissage a 1’eau
(20%) et le taux le plus bas est constaté pour celles extraites avec I’eau mer (15%).pour la
seconde espece Urtica dioica le plus grand taux de hémicellulose qui ne dépasse (12%) dans
les fibres extraites avec le taux le plus bas est constaté dans les fibres obtenues par ultrason
(8%). La littérature a décrit que Le taux de Hémicellulose dans la fibre de urtica dioica est de
06,80% en poids [64]. La réaction suivante se produit a la suite d'un traitement alcalin :

Hemicellulose-OH + NaOH —==p hemicellulose-O - Na* + impuretés

Dans cette structure, les groupes OH de la cellulose sont convertis en groupes O- - Na
+, permettant d’élargir les dimensions de molécules. Un ringage ultérieur avec de l'eau va
supprimer les ions Na+ liés. Cette étude comparative montre clairement que la méthode
d’extraction a une influence trés remarqué sur la composition chimique de la fibre entre autre

de I’hémicellulose dans ce cas [65].

Pour mettre en évidence I’effet de la concentration en NaOH sur I’extraction de
hémicellulose contenue dans les fibres, le traitement de ses derniéres avec NaOH (8%) a
clairement révéle I’influence de ce parametre, ou il a été remarqué une nette amélioration
dans taux d’extraction de cette derniere et dans I’ ensemble des fibres obtenues avec les
différentes méthodes d’extraction. Cette différence est flagrante chez ’urtica dioica ou il a
été constaté que le taux de I’ hemicellulose passe de 15% pour NaOH (4%) a 27% pour
NaOH (8%), idem pour les fibres extraites avec les autres méthodes. Une augmentation aussi
intéressante du taux de I’ hémicellulose a été remarquée chez Urtica pilulifera pour la
méme concentration de NaOH (8%) (Figure 32). Les résultats obtenus pour la variation de
ce parametre dans cette étude coincide avec les résultats des travaux de ( M.Kabir, et al
2012) [66] sur la fibre de l’urtica dioica.
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I Eau de mer

[ Rouissage a I'eau avec chauffage a 50°
I Rouissage a I'eau

[ Imanuellement

I ultrason

En pourcentage %

Urtica dioica Urtica pilulifera

Taux d'hémicellulose a NaOH 8%

Figure 32: Taux d'hémicellulose des fibres extraites avec différentes méthodes a NaOH 8%.

11.1.2.3. Taux de la lignine

La composition chimique, peut aider a déterminer les propriétés et les utilisations
finales des fibres. Le taux de lignine des fibres extraites d’Urtica dioica et d’Urtica
pilulifera avec les différentes méthodes d’extractions est présenté dans la (Figure 33).

I Eau de mer
[ Rouissage a I'eau avec chauffage a 50°

28 I Rouissage al'eau
26 [T Manuellement
24 ] I Uitrason

En pourcentage %

Urtica dioica Urtica pilulifera

Taux de lalignine

Figure 33: Le taux de lignine des fibres extraites d’Urtica dioica et d’Urtica pilulifera

avec les différentes méthodes d’extractions.
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L’analyse des résultats de la (Figure 32) montre clairement qu’une espece urtica
contient un taux de lignine plus important que sa congiaire Urtica pilulifera, cette
différence est constatée pour les différentes méthodes d’extractions utilisées. La littérature
a décrit que Le taux de lignine dans la fibre d’urtica dioica est de 07,19% en poids. [64]
De par sa présence la lignine facilite la réactivité, permettant ainsi une meilleure réponse a

des modifications chimiques telles que 1’acétylation [67].

11.1.2.4. Taux de la cellulose
Le taux de cellulose des fibres urticacées (urtica dioica et urtica pilulifera) est
présenté dans les (Figure 34) et (Figure 35).

I Eau de mer

[ Rouissage a I'eau avec chauffage a 50°C
I Rouissage a l'eau

[T Manuellement
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En pourcentage %
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Urtica dioica Urtica pilulifera

Taux de la cellulose a NaOH 4%

Figure 34: Le taux de cellulose des fibres extraites d’Urtica dioica et Urtica pilulifera

avec les différentes méthodes d’extractions NaOH 4%.

v’ Pour lurtica dioica, le taux de cellulose dans les fibres d’orties est importants avec des
pourcentages qui varient entres (49 et 59%) et selon les méthodes d’extraction.
v’ Pour Dlurtica pilulifera, le taux de cellulose le plus important a été trouvé dans les

fibres extraites avec ultrasons (61%), les fibres extraites avec 1’eau de mer présentent
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elles aussi un taux intéressant en cellulose (56%) mais moins écologique en
comparaison avec celle de I’eau de mer. Le rouissage a I’eau (53%), et 1’extraction
manuelle (18%). La littérature a décrit que la fibre d’ortie est constituée d’un
pourcentage important en cellulose (85 ,93%) en poids ce qui justifié sa nature
hydrophile et sa solidité. [64]

v Comme I’ hémicellulose la cellulose des fibres d’orties aussi subit I’influence de la

variation de la concentration de NaOH, et cette influence est représentée sur la (Figure

I Eau de mer
65 — [ Rouissage a I'eau avec chauffage a 50°C
60 I Rouissage a l'eau
[ IManuellement
554 I Uitrason
50
45
X 40 H
S 354
8
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(9]
S 5]
3
a 20
C
w154
10
5 4
0 -

Urtica dioica Urtica pilulifera

Taux de la cellulose @ NaOH 8%

Figure 35: Le taux de cellulose des fibres extraites d’Urtica dioica et Urtica pilulifera

avec les différentes méthodes d’extractions a NaOH 8%.

Comme I’ hémicellulose, la cellulose est affectée par la concentration de la soude. Le
traitement des fibres extraites avec les différentes méthodes avec NaOH (8%) a clairement
révélé I'influence de ce parametre, ou il a été remarqué une amélioration dans le taux
d’extraction de cette derniere et dans I’ ensemble des fibres obtenues avec les différentes
méthodes d’extraction. Cette différence est dépassé les 30% en cellulose comme valeur
minimale dans les fibres d’Urtica dioica et atteint les 65% dans les fibres Urtica pilulifera
extraites manuellement (Figure 35). Une teneur plus élevée de cellulose conduit & une
rigidité supérieure et, par conséquent, la fibre sera plus appropriée pour le renforcement des
résines [68].
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11.1.3.Caractérisation structurale

11.1.3.1. Analyse morphologique a la microscopie optique

L’ Analyse morphologique avec une microscopie optique des fibres d’Urtica dioica et

Urtica pilulifera extraites manuellement avant est apres traitement chimique avec un

grossissement (x40) est représentée dans le Tableau 12.

Tableau 12: L’ Analyse morphologique des fibres d°Urtica dioica et Urtica pilulifera

extraites manuellement avant est apres traitement chimique.

Type Fibre sans traitement | Fibre aprés traitement | Fibre aprés traitement Fibre apres
d’ortie DMC/MET OH avec NaOH traitement avec acide
sulfurique
Urtica
dioica
Urtica
pilulifera

v’ Les fibres des deux especes sans traitement présente une surface lisse avec des amas

de matiere (pectine, hémicellulose, cellulose, lignine ...).

v' Les fibres d’ortie (dioica, pilulifera) aprés traitement avec dichlorométhane et

méthanol (50 :50) il a été constaté une diminution du diamétre des fibres aprés

extraction des extractives comme la pectine, la chlorophylle, les cires.

v’ Apres traitement avec le NaOH. Il a été remarqué sur les photographies une

modification de la surface des fibres avec une apparence plus rugueuse apres

I’extraction de I’hémicellulose et aussi une partie de la cellulose.
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v" Par contre le traitement avec I’acide sulfurique a complétement détruit la fibre d’urtica
dioica contrairement a la fibre d’urtica pilulifera qui semble présentée une résistance
morphologique a ’attaque acide, et ceci et peut étre due a la une particularité chez
cette espéce.

La lignine confére le support structurel, I'imperméabilité et la résistance aux attaques

microbiennes, elle joue le r6le d'agent incrusté dans la matrice cellulose/hémicellulose, pour

cette raison, la lignine est souvent dénommee I'adhésif de la paroi cellulaire végétale [69].

L’analyse de surface avec un microscope optique est une premiére approche simple
d’utilisation pour avoir une idée sur I’¢tat de surface des fibres, cette analyse doit étre
complétée et les constatations confirmées avec une analyse de surface avec microscope a a

balayage électronique (MEB)

11.1.3.2. Analyse structurale par spectroscopie infra-rouge (IR-ATR)

L’analyse par la spectroscopie infrarouge permet d’analyser les fonctions chimiques
présentes dans les fibres d’orties, et ce par la détection des vibrations caractéristiques des
liaisons chimiques correspondante, les spectres IR des fibres de d’urtica pilulifera et d’urtica

dioica avec et apres traitement chimique sont :

Fibre sans traitement

fibre aprés traitement avec acide sulfurique
fibre aprés traitement avec NaOH 4%

fibre apeés traitement avec NaOH 8%

100

95

90

85

absorbance %

80

75

70 — T - T T T T 1T T T T T T T T T T 1
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500

Le nombre d'onde (cm-1)

Figure 36 : Spectres IR(FTIR) des fibres urtica dioica avant et apres traitement.
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Fibre sans traitement

fibre aprés traitement avec acide sulfurique
fibre aprés traitement avec NaOH 4%

fibre apeés traitement avec NaOH 8%
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Figure 37 : Spectres IR(FTIR) des fibres urtica pilulifera avant et apres traitement.

> Le premier pic situé a 3300 cm-1 correspond aux vibrations d’élongation des
groupements hydroxyle contenus dans la cellulose. Son intensité diminue dans le cas
de la fibre traitée avec NaOH comparée a fibres non traitées. De plus, la bande
s’¢largie. Cela indique que le nombre d’OH a diminué apres le traitement et que les
restants sont libres.

» Le deuxiéme situé a 2889 cm-1 est attribué aux vibrations d’élongation des CH
aliphatiques contenus dans les composés organiques de la fibre.

> L’analyse des deux spectres montre un pic a environ 1700 cm? caractérisant les
vibrations C=0 des esters des hémicelluloses et des lignines, d’intensité plus élevée
dans le spectre infrarouge des fibres d’orties brutes avant traitement ce qui signifie
que les traitements effectués ont éliminé une bonne partie de ces esters des fibres
traitées.

111.2.Caractérisation des biocomposites
111.2.1. Analyse microscopie

Les photographies des bio composites (PLA+ fibres d’orties) obtenues avec les fibres
extraites d’urtica pilulifera et d’urtica dioica manuellement, par ultrasons et rouissage a

I’eau de mer sont représentées dans le tableau 13.
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Tableau 13 : photographies des bio composites (PLA+ fibres d’orties)

Composite Urtica dioica Urtica pilulifera

PLA+ fibre extraite avec eau

de mer

PLA+ fibre extraite

manuellement

PLA+ fibre extraite avec

ultrason
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Les biocomposites (PLA+ fibre dioica manuelle) montre une bonne répartition des
fibres fines de urtica dioica dans le film, chose qui n’a pas été obtenue avec les fibres de
d’urtica pilulifera, le film biocomposites avec des fibres extraite avec 1’eau de mer et par
ultrasons présentent aussi un bel aspect, et la taille des fibres ( diamétre) et plus importante.
111.2.2.Analyse structurale par spectroscopie infra-rouge (IR-ATR)

La structure chimique des biocomposites a été étudiée par IR-ATG. Les différents
spectres obtenus sont représentés sur la Figure 38 et 39.

PLA+ Fibre extraite avec eau de mer
PLA+ fibre extraite manuellement
PLA+ fibre extraite avec ultrason

4,0 4

3,5 —-
3,0 —-
2,5 —-
2,0 —-

1,5

absorbance %

1,0

n{ 4

0,5

0,0

T T T T T T T T T T T T T T T 1
o] 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
nombre d'onde

Figure 38 : spectres IR-ATR du PLA et urtica dioica.
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PLA+ Fibre extraite avec eau de mer
PLA+ fibre extraite manuellement
PLA+ fibre extraite avec ultrason
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Figure 39 : spectres IR-ATR du PLA et urtica pilulifera.

On remarque sur les deux figures Figure 38 et 39 que tous les pics caractéristiques se

situent dans la région allant de 750 cm™ a 1800 cm™.

> Le pic a 1720 cm- correspond aux vibrations d’élongation des groupements carbonyles

contenus dans PLA

> Lespicsa 1275 cm+, 1261 cm=et 1227 cm- correspondent aux vibrations d’¢longation
des liaisons C—O—C formees entre le PLA et les fibres. Ils sont intenses dans le cas
des fibres obtenues par rouissage a 1’eau de mer et manuellement mais trés faibles

dans le cas des fibres obtenues par ultrasons (Figure 38).

» Par contre dans les biocomposites (PLA+fibre d’urtica pilulifera) Les pics a 1275 cm’
1 1261 cm: et 1227 cm-+ correspondent aux vibrations d’élongation des liaisons C—
O—C formées entre le PLA et les fibres sont intenses dans le cas des fibres obtenues

par rouissage a 1’eau de mer et manuellement et aussi par ultrasons (Figure 39).
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111.2.2. Absorption d’eau

La Figure 40 et 41 Présentent les résultats des tests d’absorption d’eau. On constate que tous

les biocomposites présentent un profil d’absorption croissant

—=— PLA+fibre extraite manuellement
—— PLA+fibre extraite avec ultrason
—#A— PLA+fibre extraite avec eau de mer

1,0

0,9 L ]
0,8 4 N

0,7
0,6 4 ——
0,5

0,4

Taux d'absorption (%)

0,3

0,2 4

0,1

temps d'immersion (h)

Figure 40 : Taux d'absorption d'eau de PLA/ fibres Urtica dioica

—=— PLA+fibre extraite manuellement
—— PLA+fibre extraite avec ultrason
—A— PLA+fibre extraite avec eau de mer
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Figure 41 : Taux d'absorption d'eau de PLA/ fibres Urtica pilulifera.

Les résultats d’adsorptions montrent clairement que les biocomposites a base fibres de
Urtica pilulifera et Urtica dioica extraites avec rouissage a ’eau de mer, par ultrasons et
manuellement présentent un profil d’adsorption continuellement croissant avec le temps
d’immersion. Et les biocomposites PLA+ fibre extraites avec eau de mer sont les plus

hydrophiles.
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Conclusion et perspectives

Plusieurs travaux de recherche ont été réalisés sur les fibres naturelles en vue de leur
utilisation dans les applications techniques comme renfort des matériaux composites, du fait

qu’elles apportent des avantages écologiques, économiques et techniques.

L’étude réalisée dans ce travail avait pour objectif I’élaboration des bio composites a
base de PLA renforcés aux fibres de deux types d’orties d’urtica pilulifera et d’urtica dioica
extraites avec différentes méthodes a savoir le rouissage a 1’eau en absence et présence de
température, le rouissage avec 1’eau de mer pour trouver une alternative écologique qui
pourrait remplacer gaspillage de I’eau potable, et aussi le rouissage avec [’utilisation des
ultrasons et ceci permet d’étudier I’effet de la méthode d’extraction sur la qualité des fibres,
leurs compositions et I’aspect des bio composites correspondants. Le traitement alcalin des
fibres avec une solution de NaOH (4%) et (8%) a aussi été réalisé. Les fibres obtenues avec
les différentes méthodes ainsi que les bios composites correspondants ont été examinées par

I’analyse IRTF et par microscope optique.
Compte tenu des resultats obtenus, nous pouvons conclure que :

v' les photographies avec le microscope optique des fibres d’urtica pilulifera et
d’urtica dioica extraites avec différentes méthodes d’extraction ont montreé,
que le traitement alcalin a permis de réduire la quantité d’hémicellulose et de
rendre donc la surface rugueuse. Quant aux biocomposites, les micrographies
ont montré qu’il y a une meilleure adhésion des fibres d’urtica dioica

extraites manuellement a la matrice.

v’ Les résultats en infrarouge ont montré que la structure de la fibre d'orties a
changé apres traitement. Cette modification a été montrée par la disparition des
pics a 1738cm™! et 1246 cm™ aprés le traitement alcalin. Tandis que sur les
spectres des biocomposites, ’augmentation de I’intensité des pics des C—O—

C indiquant I’efficacité des traitements.

A la lumiére de ces conclusions, il est intéressent de recommander de :

v' Réaliser des tests mécaniques (traction, flexion) afin de mieux investiguer la
performance mécanique des biocomposites élaboreés.
v Optimiser les traitements effectués et suivre leur impact.

v’ T’évaluation de la stabilité et des propriétés thermiques par ATG.




Conclusion et perspectives

v’ La caractérisation rhéologique de différentes formulations des biocomposites
Une Analyse morphologique au microscope électronique a balayage (MEB)

des fibres d’orties et des biocomposites correspondants
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