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Introduction

La forte croissance de la production des equipements électriques et électroniques et
leur faible durée de vie a entrainé une augmentation du volume des déchets d’équipements
électriques et électroniques (D.E.E.E.). En raison de la présence de substances dangereuses
contenues dans les D.E.E.E., leur fin de vie peut entrainer des problemes environnementaux
s’ils ne sont pas correctement traités. Afin de répondre a cette problématique, des initiatives
ont été enregistrés avec pour objectif de réglementer la collecte, le traitement et de
promouvoir le recyclage et la valorisation des matieres composant les D.E.E.E. . La
réglementation a fixé des objectifs différenciés a atteindre pour les catégories des D.E.E.E.,
notamment en termes de taux de recyclage matiére : 65% et de valorisation : 75%. Par
ailleurs, une augmentation réguliere de ces objectifs initiaux de 5% est prévue.
Parallelement, les D.E.E.E. contiennent environ 20% en masse de polymeres qui sont
aujourd’hui trés peu recyclés. Les fournisseurs d’équipements ¢€lectriques et €lectroniques
(E.E.E.) doivent donc se préoccuper de la fin de vie de leurs produits et s’intéresser a la
création d’une filiere du recyclage des plastiques qui les composent pour satisfaire les

reglementations [1].

La mise en place d’une filiére de recyclage des polymeres issus des D.E.E.E. ne sera
pas immédiate car cela demande au préalable la levée de certains verrous scientifiques. Le
gisement des D.E.E.E. est composé d’environ une dizaine de polymeres différents. Avec les
méthodes de tri actuelles et le post-broyage, il est particuliérement difficile d’assurer une
Séparation idéale et donc d’avoir un polymére exempt d’impuretés pour son recyclage. Les
contraintes liées au gisement (fluctuation, grades différents) et au procédé de remise en
forme (extrusion et injection) doivent également étre prises en compte. Il existe alors
principalement deux principaux verrous technologiques a lever. Le premier consiste a
limiter les effets des impuretés sur les propriétés mécaniques de la matiére recyclée. Le
second est d’homogénéiser les caractéristiques mécaniques de la matiére recyclée malgré

les fluctuations du gisement [1].

Parmi les polymeéres présents dans les D.E.E.E., certains font partie de la famille des
polymeres dits « techniques ». Il s’agit, de I’acrylonitrile-butadiene-styréne (ABS), du
polystyréne choc (HIPS, High impact polystyréne en anglais) et du polycarbonate/
acrylonitrile-butadiéne-styrene (PC/ABS). Afin de minimiser et éliminer le probléme
d’accumulation de c’est déchets dans 1’environnement. Nous avons choisi dans ce mémoire
d’étudier et de caractériser un nouveau matériau composite du polystyrene choc (HIPS)

recycle renforcé par la fibre de Genét d’Espagne.
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L’étude et la conception des matériaux composites suscitent depuis prés d’un siécle
un grand intérét dans les domaines multiples et variés de la chimie moderne. Les matériaux
composites a fibre naturelle occupent une place importante dans I’histoire de la technologie.
La mise en valeur des ressources végétales apporte une alternative forte intéressante aux
problémes environnementaux engendrés et a 1’épuisement probable, des ressources fossiles.
La substitution des charges minérales (le mica, le talc ou le CaCO3) et les renforts
synthétiques (fibres de verre, carbone, etc...) par des fibres végétales (comme le bois, le
chanvre, le jute, le lin, I’Alfa, le kénaf...) dans la conception des matériaux composites
apparait aujourd’hui comme une alternative forte intéressante et se fait de plus en plus

courante [2].

Cette nouvelle catégorie de matériaux se distingue par des propriétés, telles qu’une
rigidité élevée, un bas prix, une faible densité, un caractére écologique du fait qu’ils sont
issus de ressources renouvelables et biodégradables. Par ailleurs, elle demande peu
d’énergie pour étre produite, et offrent une bonne isolation thermique et phonique.
L’industrie des matériaux composites a bénéficié d’une croissance régulieére, soutenue en
particulier par la diversité de ces applications ciblées dans les transports automobiles,
aériens, maritime et ferroviaire, le batiment, le matériel médical, la construction civile,
I’aérospatial ainsi que dans le sport et loisirs [3]. Les fibres végétales semblent étre un
renfort idéal, a tel point qu’elles ont été introduites dans tous types de polymeres :
thermodurcissables (les polyesters insatures, les résines époxydes, et les résines
phénoliques), ou thermoplastiques (PS, PE, PP et le PVC) [4].

La mise en valeur des ressources végetales produites par le sol Algérien apporte une
alternative forte intéressante aux problémes environnementaux et a I’épuisement probable,
des ressources fossiles. Le Genét d’Espagne ou ‘tertak’ est 1'une de ces ressources
naturelles. Ce dernier présente plusieurs applications qu’on pourrait classer comme suit :
Les tiges sont utilisées en vannerie et produisent des fibres pour la fabrication des cordages
et toiles grossiéres. Les fibres sont utilisées pour des applications techniques de
renforcement des composites. En effet, derniérement quelques études ont utilise des fibres

de Genét d’Espagne comme renfort de polymeéres thermoplastiques [5].

Dans ce cadre, le principal objectif de ce mémoire est 1’étude et la caractérisation
d’un matériau composite a base de HIPS renforcé par les fibres de Genét d’Espagne (GE).
Nous nous sommes intéressés particuliecrement a 1’effet du taux de fibres et au moyen de

pallier au majeure probléme lié au développement des composites fibres
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végétales/polymeres, notamment le manque de la compatibilité entre deux composants.
Dans cette optique, les fibres de GE ont été soumises a un traitement, par ’hydroxyde de

sodium (NaOH), afin d’améliorer I’affinité et 1’adhésion avec le polystyréne choc.

Les composites de polystyrene choc/fibres de Genét d'Espagne (HIPS/GE) a différents
taux de fibres traitées et non-traitée ont été préparés et soumis a plusieurs techniques de

caractérisations.

Le présent mémoire est divisé en deux grandes parties : une partie bibliographique et une

expérimentale.
v’ La partie bibliographique du mémoire est divisé en trois chapitres :

Le premier chapitre est consacré a I’analyse bibliographique sur les matériaux
composites, bio-composites, et les généralites sur les fibres végétales, leurs compositions

chimiques et leurs avantages et inconvénients.

Le second chapitre est consacre aux genéralités sur les déchets D.E.E.E., les polymeres

styrénes et polystyrene choc (HIPS). Définition, synthése et leurs avantages et inconvénients.

Le troisieme chapitre est dedié particulierement aux rappelles bibliographiques
polymeres styrénes (HIPS, ABS, PS, SAN...)/fibres végétales.

v’ La partie expérimentale quand elle se divise en deux chapitres :

Le quatrieme chapitre décrit les différentes techniques expérimentales, matériaux

utilisés et la préparation des composites étudies.
Le cinquiéme chapitre présent I’interprétation, et la discussion des résultats obtenus.

Le sixieme chapitre présente les principales conclusions tirées de ce travail et

quelques perspectives.
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Chapitre | Généralités sur les matériaux composites, les bio-composites, et les fibres
végetales

I.1 Matériaux composites

Un matériau composite est un matériau hétérogéne formé au moins de deux constituants
qui occupent des phases différentes, 1’assemblage final ayant des propriétés physico-
mécaniques supérieures aux propriétés de chacun des matériaux constitutifs. Les deux
constituants de base d'un matériau composite sont la matrice et le renfort (Figure 1.1). On peut
ajouter a ces deux composants principaux des additifs qui permettent de modifier soit I’aspect

soit les caractéristiques du matériau [1].

matrice

renfort

Figure 1.1 Représentation d’un matériau composite [1]

1.2 Constitution d’un materiau composite

1.2.1 Matrice

La matrice permet de lier les fibres du renfort entre elles et de répartir les efforts
(résistance a la compression ou a la flexion). Elle est facilement déformable et assure la
protection chimique des fibres. Dans un grand nombre de cas, la matrice constituant le
matériau composite est une résine polymere. On peut décomposer les matiéres plastiques en
trois grandes classes : les thermoplastiques ; les thermodurcissables et les thermostables. Cette
distinction se base sur leurs structures moléculaires et leur comportement sous l'effet d'une

forte température [2].
1.2.1.1 Matrices thermodurcissables

Les polymeéres thermodurcissables ou thermo durcis sont constitués d’un réseau
tridimensionnel de macromolécules. Ils sont obtenus a partir de monomeéres
polyfonctionnels par polycondensationou polyaddition. Les monoméres réagissent entre
eux ou avec de petites molécules servant de liants. Les thermodurcissables durcissent de

facon définitive lors de leur synthése. La transformation est donc irréversible. Ce sont les
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matrices les plus utilisées dans la production de matériaux composites. On trouve les résines
polyester qui, associees a des fibres de verre ont une bonne tenuea la température et aux
agents chimiques, les résines époxy qui posseédent d’excellentes propriétés mécaniques,
thermiques et chimiques, et les résines phénoliques qui résistent bien au feu [3].

1.2.1.2 Matrices thermoplastiques

Les thermoplastiques se présentent sous forme de chaines linéaires ou branchées quine
sont liées entre elles que par des liaisons faibles (van der Waals ou hydrogene). Il faut les
chauffer pour les mettre en forme et les refroidir pour les fixer. Cette opération est réversible.
Elles ont de faibles propriétés mécaniques ; un renforcement par I’incorporation de charge
leur confere une tenue thermique et mécanique améliorée et une bonne stabilité
dimensionnelle. Les matrices thermoplastiques les plus courantes sont le poly (chlorure de
vinyle) que I’on trouve dans les colles et adhésifs, le polyethylene dont on se sert pour
fabriquer les jouets, les bouteilles de shampoing ou les sacs de supermarchés, le
polypropylene pour les boites alimentaires ou les revétements de sols, le polystyréne qui
intervient dans les meubles, emballage, électroménager, l'automobile, la construction, les

radios, les téléviseurs, jouets, Articles de maison et couverts jetables [4].
1.2.1.3 Matrices thermostables

Ce sont des polymeres présentant des caractéristiques mécaniques stables sous des
pressions etdes températures appliquées de facon continue. Cette propriété est mesurée en
déterminant la température éleveées (>200°C) qui peut supporter la résine pendant 2000
heures sans perdre la moitié de ses caractéristiques mecaniques [5]. Mais tout comme les
résines élastomeres, les thermostables ne sont pas tres employés dans I’industrie des

composites.

1.2.2 Les renforts

Les renforts permettent d’améliorer les propriétés physico-chimiques des matériaux
(par exemple, la résistance aux acides et bases pour le stockage de produits chimiques), mais
aussi les propriétés mécaniques (résistance a la compression, & I’impact, a 1’abrasion...),
électriques (résistance électrique, conductivité, ...). Elle permet aussi de faciliter la mise en
ceuvre et de réduire le colt de fabrication d’un matériau. Les différentes familles de charges

peuvent étre décomposées et classées suivant leur type :



Chapitre | Généralités sur les matériaux composites, les bio-composites, et les fibres
végétales

e L es charges particulaires : se divisent en deux sous-familles :
- Les charges renforcant qui ont une action bénéfique sur les propriétés de la matrice.

- Les charges inertes qui n’ont pas d’effet sur les propriétés mais qui permettent

de diminuer le prix de revient du mélange.

eLes charges fibreuses : assurent les propriétés mécaniques du  matériau
composite un grand nombre de fibres sont disponibles sur le marché en fonction des
colts de revient recherchés pour la structure réalisée. Les renforts constitués de fibres se
présentent sous les formes suivantes : linéique (fils, meches), tissus surfaciques (tissus, mats),

multidirectionnelle (tresse, tissus complexes, tissage tri directionnel ou plus).

La classification des types de renforts couramment rencontrés est indiquée dans

I’organigramme ci - dessous (Figure 1. 2).

Artificiels Végétaux Céramiques Meétalliques
-+ Polyesters I Tute ~+ Verme
Ly Aramides » Chanvre *  Carbone
» Alfa *| Bore

Figure 1.2 Classification des renforts pour les composites [6]

1.3 Caractéristiques d’un matériau composite

Les propriétés des matériaux composites dépendent de beaucoup de facteurs elles

sont différentesselon les divers types des matériaux composites. Ces propriétés résultent :
e Des propriétés de la nature et de la qualité des matériaux constitutifs.
e Des constituants de la géométrie et de la distribution du renfort.
¢ De leur interaction de I’interface matrice-renfort, etc... [7].

Le principal intérét de I’utilisation des matériaux composites provient de leurs
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excellentes caractéristiques. Elles disposent d’atouts importants par rapport aux matériaux
traditionnels. Ils apportent de nombreux avantages fonctionnels [7] :

e L égerete.

e Grande resistance a la fatigue (durée de vie augmentee).

e Liberte de formes.

e Maintenance réduite.

e Faible vieillissement sous I’action de I’humidité, de la chaleur, de la corrosion.

eInsensibles aux produits chimiques sauf les décapants de peinture qui

attaquent lesrésines.
e Tenue aux impacts et aux chocs moyens.
e Tres forte anisotropie.
e Une bonne isolation électrique.

1.4 Les bio-composites

Récemment, on trouve une nouvelle classe de matériaux que I’on nomme “bio-
composites”. Il existe d’autres appellations proches comme “éco-composites” et “agro-
composites” qui s’inscrivent également pleinement dans les concepts émergeants de chimie
verte et de chimie durable. Il n’existe pas de définition encore officielle des bio- composites,
mais il est maintenant admis que ces matériaux doivent étre fabriqués impérativement a partir
de ressources naturelles plus ou moins transformées mécaniquement et/ou chimiquement. Les
bio-composites sont ainsi composés dans le principe de renforts généralement en fibres
naturelles et d’une matrice également issue préférentiellement de la biomasse. Toutefois, le
terme bio-polymeére caractérise lui la biodégradabilité dans le milieu naturel, les bio-

polymeéres pouvant trés bien étre d’origine fossile [8].
1.4.1 Quelques données sur les bio-composites

e Renforts végétaux
Les fibres végétales sont des matériaux filamenteux issus de la biomasse. Elles
peuvent étre extraites du fruit, de la tige ou de la feuille d’une plante cultivée, des arbustes et

des herbes. La fibre végétale présente une variabilité trés importante en fonction de leur
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origine. En effet, les dimensions des filaments végétales dépendent de I'état de maturité et
aussi des conditions environnementales de croissance de la plante. La variabilité du diametre
peut étre trés importante le long de la méme fibre végétale. Les fibres végétales sont
également caractérisées par la diversité de I'épaisseur de leur paroi cellulaire résultant de la
porosité fibreuse. La forme morphologique de la fibre végétale peut également étre un facteur
important dans la compréhension du transfert decontrainte aux interfaces fibre- matrice [9].

1.4.2 Avantages et inconvenients des bio-composites

Le tableau suivant représente les avantages et les inconvénients des bio-composites :

Tableau 1.1 Avantages et inconvénients des matériaux bio-composites [9]

Avantages Inconvénient
e Respect e Lasensibilité a la chaleur.
I’environnement. e Sensibilité aux produits chimique

e Poids léger.

e Fibre non couteuse.

e Inoxydable.

e Ne pas libérer d’émissions

toxiques

. Possibilité de prendre plusieurs

formes.

1.5 Les fibres végetales

Les fibres végétales sont des structures biologiques principalement composées de
cellulose, hémicelluloses et de lignine. Dans une proportion beaucoup plus faible elles
contiennent aussi des extractibles, des protéines et certains composes inorganiques. Chaque
fibre se présente sous la formed’un composite multicouches dans lequel la lignine joue le role

d’une matrice enrobant un élément structurant tres rigide qui est la cellulose [10].
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Figure 1.3 Constituants d'une fibre végétale [10]

1.5.1 Composition chimique des fibres végetales

La composition chimique des fibres végétales varie selon la nature des fibres et
comporte principalement la cellulose, I'hémicellulose et la lignine. Les propriétés de chaque
constituant contribuent a la propriété globale de la fibre. L’hémicellulose est responsable de la
biodégradation, I’absorption d'humidité, et la dégradation thermique de la fibre. La lignine,

thermiquement plus stable, est le responsable de la dégradation par les ultraviolets [11].
1.5.1.1 Cellulose

Les chaines de cellulose sont organisées sous forme de micro fibrilles qui constituent
I’armature de la paroi et présentent une trés grande résistance aux tensions. Selon Willtatter €t
Zechmeister (1913) la formule brute exacte de cette macromolécule est (CsH120s). Elle est
composeée des unités de D-anhydrocopyranos reliées entre elle par des liaisons 3 -1,4. L’unité
répétitive est le Cellobiose (deux glucoses réunis). Ces unités élémentaires s’associent par

paquetpour former le micro fibrilles [12].
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Cellobiose

;514 OH

Extrémité non réductrice Extrémite reductrice

Figure 1.4 Schéma d’une molécule de cellulose avec ses liaisons hydrogéne [12]

1.5.1.2 Lignine

La lignine est la seconde substance organique renouvelable la plus présente sur la terre
apréesla cellulose sa proposition varie entre 15 et 30%. La lignine est responsable de la rigidité
et de la dureté des bois et des plantes et est peu sensible a la dégradation biologique. Elle crée
une barbiere morphologique a la pénétration et a la progression des agents pathogenes et

contribue a la protectionnaturelle des végétaux contre certaines attaques parasitaires [13].

OH OH

_-OH
® L
=
v OCH,; H,CO OCH,

-

OH OH OH
alcool coumarylique alcool coniférylique alcool sinapylique
Figure 1.5 Représentation des trois unités composant la lignine [13]
1.5.1.3 Hémicellulose

L’hémicellulose est trés hydrophile, soluble en milieu alcalin, et facilement
hydrolysable dans les acides. Contrairement a la cellulose, les constituants de I'némicellulose
different d'une plante a I’autre [14]. lls se présentent en chaines courtes hautement ramifiées.

Le degré de polymeérisation dans ce polymere est de 20 a 300 fois plus faible que dans la

cellulose.
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Figure 1.6 Structures des chaines des hémicelluloses [14]

1.5.2 Classification des fibres vegétales

Il existe plusieurs critéres de différentiation des fibres [15]:

e Suivant I’organe de la plante dont elles sont issues, les fibres végétales peuvent étres
classées en fibres de tiges (Kénaf, jute, lin, ramie) et de feuilles (Sisal, abace, paille de

graminée).

e Suivant leur teneur en holocelullose (cellulose et hémicellulose) et en lignine, on
peut distinguer les fibres ligneuses (dures et rigides provenant de matériels ligneux tels que le
bois d’ceuvre, les résidus de I’industrie du bois et les fibres non ligneuses (douces, souples,
issues de végétaux non ligneux souvent annuels relativement moins riches en lignine tels que

le kénaf, le chanvre, le sisal, le jute et le lin).

e Suivant leur longueur, les fibres végétales peuvent étres groupées en deux catégories
. fibres longues, dites libériennes, provenant des tiges et d’écorce de tiges de plantes
annuelles. Elles sont douces tandis que les fibres longues issues de feuilles ou de troncs
d’arbre sont plus dures et plus rigides a cause de leur richesse en lignine les fibres courtes ou

étoupes qui sont associées aux fibres longues.
1.5.3 Avantages et inconvénients des fibres végétales

L’introduction de fibres végeétales dans les matrices polymeres peut apporter des
avantages notoires par rapport aux fibres traditionnellement utilisées dans les composite

(comme les fibres de verre) [15]:
v' Faible densité ;
v" Faible codt ou co(t modéré ;
v" Fibres renouvelables ;

v" Faible consommation d’énergie pour leur production ;

12
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v' Fibres biodégradables ;
v' Propriétés spécifiques élevées ;

Les fibres végétales constituent une alternative intéressante aux fibres de verre et de
carbone comme renfort de composites. En revanche, certains inconvénients peuvent étre un

frein au niveau des développements industriels ;

v’ Taux de reprise en eau important : risques de moisissures en I’absence

de traitement biocide ;
v' Mauvaise tenue au vieillissement ;
v' Faible résistance thermique (200°C max) ;

v" Pour des applications industrielles, une bonne gestion de stocks est demandée pour

garantir une qualité constante ;
1.6 Le Genét d'Espagne

Le Genét d'Espagne 'Spanish broom', du latin : Spartium Junceum, est connu en
Algérie sous le nom de 'Tertak'. 1l est originaire d'Europe, d'Afrique du Nord et d'Asie
occidentale. On le trouve en Espagne ainsi qu'en France et dans les régions méditerranéennes.
C'est un arbrisseau, de la famille des légumineuses papilionacées, qui peut atteindre trois
metres de haut et dont les feuilles n'apparaissent qu'en avril au moment de la floraison. Ses
rameaux ont une forme cylindrique creuse, avec tres peu de feuilles. Le Genét d’Espagne
frappe le regard par ses nombreux rameaux allongés comme de grandes joncs, cylindrasses,
compressibles, d’un vert bleuatre (glauques). Supportent des feuilles peu nombreuses

disposition éparses de 2 a 3 cm de long [16].

\ Y

Figure 1.7 Photos représentant le Genét d'Espagne dans un champs [16]
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1.6.1 Composition et structure du Genét d’Espagne

Le tableau suivant représente la composition chimique de genét d'Espagne [17].

Tableau 1.2 Composition chimique (% massique) approximative des fibres du Genét

d'Espagne [17]

Genét Cellulose Hémicellulose (%0) Lignine (%) Pectine (%)
d'Espagne (%)
44,5 16,3 18,5 13.3

La plante a une structure particuliére dans laquelle le tableau suivant I’indique :

Tableau 1.3 Caracteéristiques de la plante de Genét d’Espagne [17]

Nom Spartier, Spartier jonc, Spartier a tiges de jonc, Genét a branches de Jonc,
commun Faux Genét d'Espagne, nomme¢ a tort Genét d’Espagne, dans le sud connu
sous le nom deGinesta ou Argeliér (se prononce iere). Mort jaune, nommé
par les anglophones Spanish broom, Gorse, Weaver's broom,en Algérie

connu sous le nomde ' Tertak , ' Kessaba '

Nom Latin | Spartium junceum L. synonym Genista juncea Lamarck

Famille Fabaceae ( Papilionaceae)
Couleur éclatant et brillant jaune d'or
Hauteur 2 a 3 mentous sens
Sol profond, peu fertile, de préférence bien drainé il a une bonne tolérance aux
solschargés en sel
Origine En zone seche et aride sur le pourtour méditerranéen dont France
méridionale,

Corse Canaries, Afrique du Nord dont Algérie (en zone argileuse dans le
Tell) auMaroc et Asie occidentale.

1.6.2 L’utilisation du Genét d’Espagne

Le Genét d'Espagne présente plusieurs applications gu'on pourrait classer comme suit :
Les tiges sont utilisées en vannerie et produisent des fibres pour la fabrication des cordages et
toiles grossieres. Les fibres sont utilisées pour des applications techniques de renforcement

des composites. En effet, dernierement quelques études ont utilisé des fibres de Genét
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d’Espagne comme renfort de polymeéres thermoplastiques [17]. Dans le Midi de France, ils
emploient les rameaux du Genét d’Espagne en guise de liens et d’osier, des chaussures ;
écorcés ils en font des cabas a presser les olives. Les fibres qu’ils contiennent servaient, dans
I’antiquité et servent encore Aujourd’hui dans diverses régions cotieres, a fabriquer des filets
des cordages a remplacer le crin dans les matelas et coussins a tisser, aprés avoir été filées une

toile grossiére mais presque inusable.

1.7 Adhésion des interfaces (matrice/fibre) d’un composite
1.7.1 Interface

Est une zone concentrique a la fibre, d’épaisseur fine (en général quelque 10 ou 100
nm) et de nature chimique définie (formée par un ou plusieurs constituants élémentaires du
composites lors de son élaboration). Elle peut étre également une fine couche introduite
volontairement dans le but de protéger la fibre ou de contréler la liaison interraciale, ou bien

encore de contribuer & améliorer la compatibilité chimique fibre/matrice (Figure 1.5) [18].
1.7.2 Adhésion

Par définition, I'adhésion est le phénoméne qui crée l'adhérence. L'adhérence est I'état
d'une chose qui colle, qui tient & une autre. Pratiquement, I'adhésion peut s'expliquer par la

physico-chimie tandis que I'adhérence se mesure par des tests [18].

== = Matrice
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modifiées
Fame DESN Ensimage

Effets d’absorption _

Reéactivite chimique

Environnement
mecanique,
chimique,
thermique

Topographie du renfort

Morphologie du renfort
Renfort

— e

S

Stratifie

Figure 1.8 Interface renfort/matrice dans un composite [18]
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1.8 Les paramétres influencant les matériaux composites
1.8.1 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 a une baisse de performances dans certains cas.

D’apres 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.

Adeosun et al ont observé, qu’a partir d’un taux de 50% en fibres, le matériau devient
rugueux et la surface présente des ruptures. L’augmentation de la proportion de fibres
lignocellulosiques a aussi pour conséquence directe, la multiplication des problemes liés a

I’usage d’un matériau biologique hygroscopique et putrescible [19].
1.8.2 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 paramétre qui influence les propriétés physico mécaniques du
composite. En effet les particules ou renforts ont tendance a se regrouper et a s’agglomérer ce
qui crée des défauts. L’orientation des fibres génére une anisotropie, qui détermine des axes
forts, pour le matériau, selon lesquels les fibres seront sollicitées longitudinalement (direction
la plus résistante de la fibre). Ont étudié a ’aide de deux extrudeuses le rdle de la dispersion
des renforts (farines, fibres). Les deux types de mélanges ont été réalisés afin de déterminer
I’importance du ratio géométrique et de I’homogénéisation du mélange. Les résultats
montrent que 1’amélioration du processus de mélange permet une augmentation du module

d’élasticité et de 1’élongation a la rupture supérieure a 10% [20].
1.8.3 L'effet de I'humidité

Les propriétés mécaniques des composites renforcés par des fibres naturelles peuvent
étre réduites en grande partie dans des conditions humides. C'est une préoccupation profonde
car il y a des potentielles d’applications extérieures, ou ’absorption d’humidité peut avoir une
influence significative sur ces matériaux. Les liaisons entre les fibres naturelles (qui

contiennent I'hydroxyle etd'autres groupes polaires) et les matrices relativement hydrophobes
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de polymeére seraient affaiblies avec la prise d'eau élevée. L’interface affaiblie va causer la
réduction des propriétés mécaniques des composites. Par conséquent, l'effet de I'humidité sur
les propriétés mécaniques est essentiel pour les applications des composites renforcés par des
fibres naturelles. A cet égard, la résistance a I'eau de ces matériaux a pu étre améliorée par la
modification des fibres [20].

1.8.4 Adhésion fibre-matrice

Les phénomeénes d’adhésion aux interfaces fibre-matrice jouent un role essentiel sur
les propriétés des matériaux composites. De telles interfaces sont le siege de phénomeénes
physico-chimiques complexes dus aux interactions moléculaires entre deux matériaux de
nature et de propriétés différentes, pouvant conduire a la formation de véritables interphases
aux propriétés intrinséques. Ces interfaces et interface doivent étre en mesure de supporter
toutes les contraintes mécaniques, residuelles ou externes, et de les transmettre de la matrice a
la fibre pour que les matériaux composites présentent les propriétés mécaniques a 1’usage

requises [21].
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11.1 Définition des déchets plastiques
Les déchets plastiques proviennent des résidus de processus de production, de

transformationet de consommation des matériaux plastiques [1].
11.1.1 Classification des déchets plastiques

Il existe donc plusieurs types de déchets plastiques tels que [1] :

> Les déchets plastiques industriels

Ces déchets sont constitués de tous les déchets issus des procédés de production de
résines (trouvés principalement sur les sites pétrochimiques) et de transformation des résines
en produits finis. Les déchets de production proviennent des arréts des réacteurs de
polymeérisation, de la désinfection des réacteurs et des lots déclassés [1]. lls ont la particularité
d'un faible degré de pollution, voire inexistant. On retrouve, en tres grande majorité, les
polymeres de grande diffusion (PE, PP, PS et PVC). Quant aux déchets de transformation, ils
proviennent de toutes les opérations de plasturgie, qui permettent la production de produits
finis (extrusion, injection, soufflage, polissage, etc.).

» Les déchets plastiques de post-consommation
C’est ’ensemble des déchets issus de la consommation industrielle ou des particuliers.
On distingue :

> Les déchets ménagers : comme les récipients alimentaires, bouteilles de
boissonsgazeuses, sacs d’emballage [2].

» Les déchets agricoles : tels que les films, sacs d'alimentation, fats et bidons
deproduits phytosanitaires, etc. [2].

» Les déchets électriques et électroniques : comme les appareils
électroménagers,ordinateurs, cables en tout genre, les réfrigérateurs, etc. [2].

» Les déchets du batiment et des travaux publics : tels que les revétements de
sols, fils, cables, mousses d'isolation, tuyaux, etc. [3].

» Les déchets commerciaux ou de distributions : comme les emballages industriels

etcommerciaux, les fdts, bidons, sacs, etc. [3].
11.2 Définition des D.E.E.E.

Un D.E.E.E. est un déchet d’équipement électrique et électronique, c'est-a-dire un

équipement ou une partie d’E.E.E. arrivé en fin de vie ou ayant perdu son usage initial. Les
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appareils fonctionnantgrace a un courant électrique ou a un champ électromagnétique, ou

encore les appareils de mesure de ces courants et champs, congus pour étre utilisés a une
tension de dépassant pas 1000 volts en courant alternatif et 1500 volts en courant continu. Ces
déchets issus de produits nécessaires a notre vie professionnelle ou personnelle sont en

augmentation constante depuis plusieurs décennies [4].

”~
.A.

A?.; .

Figure 11.1 Photo représentant des déchets d’équipement électrique et électronique
(D.E.E.E) [4]

11.2.1 Les categories des D.E.E.E.

Les D.E.E.E. sont classés en 10 catégories [5] :

» Catégorie 1 : Petits appareils ménagers.

> Catégorie 2 : Equipements informatiques et de télécommunications.

» Catégorie 3 : Matériel grand public.

» Catégorie 4 : Gros appareils ménagers.

» Catégorie 5 : Matériel d'éclairage.

» Catégorie 6 : Outils électriques et électroniques (a I'exception des gros outils
industrielsfixes).

» Catégorie 7 : Jouets, équipements de loisir, et de sport.

» Catégorie 8 : Dispositifs médicaux (a l'exception de tous les produits implantés ou
infectés).

» Catégorie 9 : Instruments de surveillance et de contréle.

» Catégorie 10 : Distributeurs automatiques.
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11.2.2 Composition des D.E.E.E.

Afin de maitriser et d’ajuster aux mieux nos méthodes d’analyse, il est primordial de
connaitre les différents types de matériaux rencontrés dans les D.E.E.E. . Les D.E.E.E. sont
tres hétérogénes et complexes en termes de type, taille et forme des composants et matériaux
[6].Des campagnes de caractérisation sont menées par les éco-organismes pour connaitre la
composition des déchets traités. La Figure 1.2 montre que les métaux constituent la plus
grande partie (50 % en masse) des matériaux présents dans les D.E.E.E., suivis des polyméres

et du verre [7].

Cartes de

Verre Autres circuits
Matiéres 14% 39% imprimeés
plastiques 2%
17% Fraction
minerale
4"’0
Métaux non /» \_Résidus de
ferreux broyage

7% 10%

Métaux ferreux

43%

Figure 11.2 Composition (en masse) des D.E.E.E. traités (446 083 tonnes traitées) [7]
11.2.3 Répartition des D.E.E.E. par type de polymeres

Les types de polymeéres issus des D.E.E.E. sont représentés dans la Figure 11.3.

Composition des plastiques issus des écrans CRT

1%'

= ABS = HIPS = ABS-PC PP = Plastiques bromeés

Figure 11.3 Répartition des D.E.E.E. par types de polymeres [8]
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Les polymeres ou mélanges de polyméres composent ces D.E.E.E, dont I’ABS, le
HIPS, le PP, IePS, le SAN, le PU, le PA, les mélanges PC/ABS et HIPS/PPO. Les deux
polyméres majoritairessont le HIPS et ABS, utilisés pour leur propriété de résistance aux
chocs [8].

11.3 Polymeres styréniques

Les polymeres styréniques sont des polymeres dérivés du monomeére de styrene, qui
est un hydrocarbure aromatique. Les polymeéres styréniques comprennent une large gammede
matériaux, allant des plastiques transparents et rigides tels que le polystyréne, aux élastomeres
thermoplastiques tels que le styréne-butadiéne-styréne (SBS) et le styréne- éthyléne-butylene-

styréne (SEBS), en passant par les résines acrylonitrile-butadiéne- styréne (ABS) [9].

—CH,—CH-;;

Figure 11.4 Structure du polystyréne (PS) [9]

11.3.1 Monomeres constitutifs :

> Lestyrene:

Le styréne, CeHsCH = CHp>, est le monomére principal des polyméres styréniques. Il
est obtenu en mélangeant de I’éthylene et du benzéne qui se combinent en éthylbenzéne,
lequel est déshydrogéné ou soumis a un cracking pour obtenir le styrene. La polymérisation
radicalaire du styrene seul donne un homopolymere, le polystyréne standard cristal, produit

amorphe, astatique, transparent et cassant.

La polymérisation a catalyse métallocéne conduit a un polystyrene syndiotactique,
produit opaque a structure cristalline, ayant de hautes performances techniques mais beaucoup
plus cher que le PS standard. Du fait de la compatibilité du styréne avec de nombreux
monomeres et polymeres, on peut le modifier par copolymérisation pour apporter des

propriétés particuliéres, comme la résistance aux chocs, une meilleure tenue

thermique...etc. [10].
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11.4 Le polystyréne choc (HIPS)

Le polystyrene dit HIPS, pour High Impact Polystyrene, est un polystyréne spécifique
en raison de son opacité et surtout, de sa résistance aux chocs. On I'appelle dailleurs

égalementle polystyréne-choc (HIPS).

Le styréne est I'élément de base de la fabrication du polystyréne. Et sa compatibilité
avec d'autres monomeres et polyméres permet d'imaginer de nombreux composés styréniques
aux propriétés variées. Le HIPS Hips est I'un d'eux. Il integre 15 a 25 % de polybutadiéne et

s'obtient d'ailleurs par greffage de polybutadiene pendant la production de polystyréne [10].
11.4.1 Structure du polystyrene choc (HIPS)

Le copolymeére polybutadiene/styrene, appelé aussi PS choc (HIPS) est opaque et de structure

syndiotactique (Figure 11.5).

+"L'H= ‘_(.'_'l!'l__-rl;‘
CH=—CH

CHa
CHa
CHr—CH— CHs—CH CH—CH—CHz—CH— (.‘.H-_v—-(l:i-l—m

o

O ©

A
High-impact polystyrens (HIFS)

Figure I1.5 Représentation semi-développée du polystyréne choc (HIPS) [11]
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11.4.2 Mise en ceuvre du HIPS

La mise en ceuvre du polystyréne choc peut étre réalisée par différentes méthodes de

transformation des plastiques, notamment l'injection, I'extrusion et le thermoformage.
11.4.2.1 Injection
Le polystyréne choc peut étre moulé par injection dans des moules prévus a cet effet.

Cette méthode est couramment utilisée pour la production de pieces en grande quantité, telles

que des boitiers d'ordinateurs, des couvercles et des récipients [12].
11.4.2.2 Extrusion

Le polystyrene choc peut étre extrudé sous forme de feuille ou de profilé. Cette
méthode est couramment utilisée pour la fabrication de produits tels que des barquettes

alimentaires et des emballages thermoformes [13].
11.4.2.3 Thermoformage

Le polystyréne choc peut étre formé a chaud pour obtenir des produits finis tels que
des assiettes, des gobelets et des plateaux. Cette méthode est couramment utilisée dans

I'industrie alimentaire pour la fabrication d'emballages jetables [14].
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11.4.3 Les propriétés du polystyréne choc (HIPS)

Le tableau 1.1 ci-dessous présente les propriétés les plus usuelles du polystyrene choc.

Tableau 11.1 Propriétés du HIPS [15]

Physique Valeurs
Densité 1.04
Mécanique
Résistance a la traction (MPa) 24
Module d’élasticité en traction (MPa) 1861
Allongement en traction % 52
Résistance a la flexion (MPa) 48
Module d’élasticité en flexion (MPa) 2137
Impact izod ( ft-1bs/in) 2.8
Thermique

Coefficient de dilatation thermique linéaire (in/in/°F x 107) 4.5
Température de déflection de chaleur (°F) 196
Conductivité thermique (W/m.K) 0.17

11.4.4 Applications du polystyréne choc (HIPS)

11.4.4.1 Emballage

Le polystyréne choc est souvent utilisé pour emballer des produits fragiles tels que des
appareils électroniques, des meubles, des équipements médicaux, etc. en raison de sa capacité

a absorber les chocs et les vibrations [16].
11.4.4.2 Isolation thermique

Les panneaux de polystyrene choc sont utilisés comme matériau isolant pour les murs,
les plafonds et les toits, car ils réduisent la perte de chaleur et d'énergie. Ils sont également

utilisés dans les systemes de chauffage par le sol pour améliorer l'efficacité énergétique [17].
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11.4.4.3 Construction
Le polystyrene choc est souvent utilisé comme matériau de remplissage pour les murs
creux et les blocs de béton afin d'améliorer I'isolation thermique. 1l est également utilisé

comme matériau de base pour les coffrages de béton [17].
11.4.4.4 Arts et loisirs

Le polystyréne choc est utiliseé pour fabriquer des maquettes, des sculptures, des

décorations de fétes, des costumes et des accessoires de théatre [18].
11.4.4.5 Emballages alimentaires

Les barquettes en polystyrene choc sont souvent utilisées pour emballer des aliments
tels que des plats a emporter, des viandes et des produits laitiers en raison de leur capacité a

maintenir la fraicheur et a empécher les fuites [19].
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Dans ce chapitre, un bref apercu des différentes études qui se sont intéressé a
I’élaboration etcaractérisation d'un bio composite a matrice polymere et renfort nature (fibre
naturelle) en utilisant le HIPS, plus particuliérement, dans le but d’amélioré ses performance
et ses propriétés mécaniques, rhéologiques etc...., sont résumés ci-dessous, ainsi que quelques
travaux qui ont utilis¢ I’ABS, le SEBS, le PC, le SAN, le SBR, le SBS et le HIPS comme

matrice.

E.H. Agung et al. (2010) [1], ils ont étudié les propriétés mécaniques d’un composite
polymeére qui est influencée par de nombreux facteurs tels que la fibre et la matrice polymere.
Pour I’amélioration ils ont étudiés le HIPS et la fibre d’abaca de différents taux de charge
(30, 40 et 50 %). Pour la modification de la résistance au choc ils ont rajouté 3 % d'anhydride
maléique. Les résultats obtenu dans cette étude sont-ils ont lI'adhérence interraciale entre la
matrice HIPS et les fibres d'abaca. Des composites de polystyréne choc renforcé de fibres
d'abaca (HIPS) ont été produits avec différentes charges de fibres (30, 40 et 50 % en poids).
D'autre part, la résistance a la traction et le module de traction optimales ont été atteints
lorsque lacharge de fibre d'abaca était proche de 40,76 % en poids, d'anhydride maléique de 3
% en poids et de modificateur de choc de 6 % en poids.

E. C. Silva et al. (2023) [2], Ont étudie les propriétés structurales, thermiques,
morphologiques et mécaniques d’éco composites a base de polystyréne a fort impact (HIPS)
renforcé de fibres d’agai (Euterpe oleracea). Ils sont été fabriqués a partir de fibres d’acai a 5
% en poids traitées avec 5 % de NaOH (FT5) et 7 % de NaOH (FT7). Selon les analyses il
sont trouvé que 1’allongement est plus élevé de 2,9 % a 8.4%, la résistance a la traction du 24
a 98 MPa di a la présence d’un ancrage mécanique, qui améliore ses propriétés mécaniques.
MEB, le traitement alcalin nous a permis d’¢liminer les composés de bas poids moléculaire.
L’éco-composite FT5 a un allongement plus élevé, 8.4 %, et une résistance a la traction du
105 MPa, probablement di a la présence d’un ancrage mécanique, qui améliore ses propriétes
mécaniques. L’éco-composite FT7 avait une stabilité thermique légerement supérieure, avec

une perte de masse totale de 87,78 %.

M. Jabri et al. (2023) [3], On concentrés sur le gland comme bio-renforcement, le PS
a été renforcé par le péricarpe du gland (AP) et la cupule du gland (AC), séparément. Les
résultats obtenus montrent une intégration du renfort dans la matrice, les spectres FTIR
montrent ’apparition de la bande OH, les différant spectres montrent une diminution
d'intensité et une légere diminution de la cristallinité, qui reste trés acceptable.

Morphologiquement, les images SEM montraient des stratifiés pour AP tandis que
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I'incorporation d'AC provoquait des pores dans la matrice.

M. Monzon et al. (2020) [4], Ont étudié le comportement de I'acrylonitrile butadiene
styréne (ABS), polystyréne choc (HIPS) et polyéthylene haute densité (PEHD) renforcés de
fibres courtes de bananes des iles Canaries pour son application dans les procédés de
moulage. Plusieurs analyses thermiques (analyse gravimétriqgue thermique (TGA),
calorimétrie différentielle a balayage (DSC) et indice de fluidité(MFI)) et essais mécaniques
(traction, flexion, impact et Analyse Mécanique Dynamique (DMA)) ont été réalisées dans
des composites avec déférents pourcentages de fibres de bananier. Les résultats thermiques
montrent que l'utilisation de la fibre de banane est viable comme renfort dans les composites
pour les procédés de moulage par injection et les tests mécaniques indiquent une
augmentation de la raideur et une amélioration de la flexion maximale stress en augmentant la
teneur en fibres dans les composites, de sorte que la fibre de banane s'avére étre un matériau

naturel alternative pour le renforcement des composants en plastiques injectés.

A. Zizumbo et al. (2011) [5], ils ont étudié les effets d'un traitement alcalin et d'un
agent comptabilisant sur les propriétés de traction de composites de polystyréne choc renforcé
de fibres de palmier a sucre (HIPS). Deux concentrations d'une solution alcaline (4% et 6%)
et deux pourcentages d'un agent comptabilisant (2% et 3%) ont été utilisés dans cette étude.
Le traitement alcalin a été réalisé en immergeant les fibres dans des solutions alcalines a 4%
et 6% pendant 1 heure. 40 % en poids de fibre de palmier a sucre (SPF) a été mélangé avec
du HIPS et I'agent comptabilisant a l'aide d'un mélangeur a fusion Bra Bender a 165 °C. Tous
les composites de fibres traitées ont montré une amélioration de la résistance a la traction par
rapport aux composites non traités. L'augmentation de la résistance maximale était de 35 %,
ce qui a été obtenu par un traitement alcalin a 4 % ; cependant, il n'y a pas eu d'amélioration

du module de traction.

D. A. N. Oumer et al. (2014) [6], sont intéressés aux propriétés de traction des
composites de polystyrene (HIPS) renforcés par des fibres de palmier (SPF) obtenus par des
moyens d'approche statistique et comparées avec des résultats expérimentaux et des modeéles
micromécaniques disponibles dans la littérature. Les composites ont été préparés a différent
taux de charges de fibres (10%, 20%, 30%, 40% et 50% en poids). Les résultats
expérimentaux ont montré que la résistance a la traction du composite diminue avec l'addition

de fibres de palmier, tandis que le module d'élasticité augmente.

D. Maldas et al. (1989) [7], ont étudié I’effet de renforcement de polystyréne PS par

les fibres de bois avec des taux de chargement différent. Les résultats de leurs études indiquent
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que les agents de couplage : isocyanate (poly [methylene (polyphenyl isocyanate)])
(PMPPIC) et silanes :Vinyltri (2-Methoxyethoxy) silane (A-172) et Gamma-
Methacryloxypropyltrimethoxy silane (A-1100) jouent un rdle important dans lI'amélioration
des propriétés mécaniques des composites thermoplastiques contenant des fibres de cellulose.
Lorsqu’ils ont comparé l'efficacité de différents agents de couplage et les traitements, ont

constaté que le revétement suivie d'un traitement isocyanate est le plus efficace.

K. C. M. Nair et al. (2000) [8], ont étudié I'effet de la longueur des fibres, le taux de
chargement, la vitesse et la contrainte de cisaillement et la température sur le comportement
rhéologique des matériaux composites a base de polystyréne PS renforcé par des fibres de
sisal. A 190°C l'addition des fibres augmente la viscosité des composites Cela di a
I'interaction accrue entre les fibres et les molécules de polystyrene. Toutefois, a 180°C la
viscosité suit l'ordre PS<U106<U206<U306 et cela peut étre expliqué que la viscosité a
augmentée rapidement avec l'augmentation du renforcement des fibres en raison des

collisions entre les particules.

J. P. Siregar et al. (2010) [9], ont mené une étude sur l'effet du traitement alcalin
des fibres de feuilles d'ananas sur les propriétés mécaniques des composites a base de
polystyréne (PS). Les concentrations de NaOH a 2% et 4% utilises pour traiter les fibres ont
augmentées la valeur de toutes les propriétés mecaniques des composites telles que la
résistance a la traction, le module de la traction, la résistance a la flexion, module de flexion,
et la dureté. Le traitement avec une solution de NaOH a 4% a montreé la valeur la plus élevée
des propriétés mécaniques par rapport a dautre concentration. On peut conclure que
I'adhérence entre fibre/matrice peut étre améliorée par traitement des fibres avec une solution

alcaline avant la production d'un composite.

S. M. Sapuan et al. (2012) [10], Le but de cette étude était de déterminer les
propriétés de traction des composites de polystyréne renforcés par des fibres courtes de
palmier. L’augmentation de la charge des fibres dans la matrice de PS améliore le module de
traction. Cependant, la résistance a la traction a diminué avec l'augmentation de la charge des
fibres a cause de la mauvaise compatibilité entre l'interface de surface des fibres et la matrice.

Elle peut étre améliorée par l'introduction d'un traitement de surface sur les fibres.

S. Nekkaa et al. (2009) [11], ont étudié 1’absorption d’eau dans les composites PP/GE
traitées par le silane Z-6020 et par ’acide stéarique. Les résultats ont montré que le taux
d’absorption d’eau dépend du temps et du taux de fibres de Genét d'Espagne dans le matériau

composite. Ainsi, les composites PP/GE a un taux de fibres ¢levées ont le taux d’absorption
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d’eau le plus élevé. Le taux d’absorption d’eau des matériaux composites PP/GE dépend aussi
de la température. L’augmentation de la température, accéleére la mobilité des segments ce qui
facilite la diffusion de I’eau dans le matériau. D’autre part, les résultats ont montré que le
traitement des fibres contribue a une décroissance du taux d’absorption d’eau des composites.
Ceci est dii a une diminution des groupements hydroxyles qui réagissent avec I’agent de
couplage. Le taux d’absorption d’eau dans les composites PP/GE suit la loi de Fick (Cas I), ou
la valeur de n pour presque tous les échantillons est égale a 0,5.

N. Haddaoui et al. (2017) [12], s'est intéressée a I'élaboration et la caractérisation des
composites a basede polyéthyléne base densité renforcé par différents taux de farine de Genét
d’Espagne obtenue a partir des tiges de ’arbuste. La charge a été traitée avec une solution
d'hydroxyde de sodium (1,25 N) & différents temps et a différentes températures. Les
composites obtenus ont été soumis a plusieurs techniques de caractérisations a savoir le test
structural (Infrarouge a Transformée de Fourier IRTF), les essais mecaniques (choc, traction
et durete), l'essai rhéolo- gique (l'indice de fluidité), [I'essai thermique (Calorimétrie
Différentielle a Balayage DSC), test de densité et les essais d'environnement (absorption d'eau

et la biodégradation).

S. Ikhlef et al. (2017) [13], Les effets de la teneur en farine de Spartium junceum (SJ),
du temps de traitement et de la température sur les propriétés mécaniques et rhéologiques du
composite polyéthylene bas densité/farine de Spartium junceum (LDPE/SJ) ont été étudiés.
La farine SJa été traitée avec du NaOH (5% en poids) pendant 24, 48 et 72 h a 25°C et 40-C.
Les reésultats FTIR ont montré qu'il y a une élimination partielle de la lignine et des
hémicelluloses apres traitement ce qui a amélioré I'adhérence interraciale matrice/farine SJ.
De plus, le traitement alcalin a amélioré notablement la résistance a la traction et le module de
Young et a légérement augmenté l'allongement a la rupture des composites LDPE/SJ par

rapport a ceux avec de la farine non traitée.

G. Chidichimo et al. (2016) [14], Ont préparé de nouvelles mousses composites de
polyuréthane (PU) avec des pourcentages élevés de fibres végétales naturelles Spartium
Junceum en conjonction avec des polyéthylene glycols biodégradables (PEG). La densité et
les propriétés mécaniques des mousses PU ont été étudiées. Une caractérisation plus poussée
de la morphologie de ces matériaux a été réalisée par microscopie électronique a balayage.
Ici, ils ont montré que ces propriétés peuvent étre facilement ajustées en modifiant la longueur

moléculaire des PEG.
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S. Mishra et al. (2005) [15], ont étudié I’effet de I'utilisation des fibres de la banane,
du chanvre, et de sisal comme charges pour le renforcement des composites de polystyréne
avec des taux de 55:45, 50:50, 45:55, 40:60 en poids (fibre- matrice). Les fibres naturelles ont
éte traités avec de l'anhydride maléique. Le traitement des fibres par I’anhydride maléique
améliore les propriétés mécaniques, telles que son module d'Young, le module de flexion,
contrainte & la traction, contrainte a la flexion, résistance aux chocs et la dureté Shore-D par
rapport aux composites de fibres non traitées. Elle est due au phénomene de I'estérification de
fibres.

M. Poletto et al. (2011) [16], ont étudi¢ I’effet de la farine de bois et la teneur de
chargement ainsi que 1’effet d’addition d'agent de couplage poly (styréne-co- anhydride
maléique) SMA sur les propriétés mécaniques et la morphologie des composites
thermoplastiques a base de polystyrene recyclé. Les résultats obtenus avec 2% en poids d'un
agent de couplage SMA confirme une meilleure adhérence entre la farine de bois et le
polystyréne recyclé. De méme I’étude morphologique a révélé l'effet positif de I'agent de
couplage sur 1’adhésion interraciale. Alors que 1’addition de plus de 2% en poids en teneur

d’agent de couplage a provoqueé une réduction des propriétés mécaniques étudiées.

D. Bachtiar et al. (2012) [17], ont étudié les propriétés mécaniques des composites de
polystyréne (PS) renforces par des fibres de palmier. L’adhésion entre matrice/fibre été
provoguée par une modification de la surface des fibres par un traitement alcalin en utilisant
une solution de NaOH a 6%. Ils ont constaté qu’il y a une amélioration de la résistance a la
flexion, module de flexion et la résistance au choc des matériaux composites avec des fibres
traitées par rapport aux composites avec des fibres non traitées. Tandis que 1’utilisation d’un
agent comptabilisant polystyrene-block- poly (éthyléne-ran-butylene) -block-poly (styrene-

greffé-anhydride maleic) a montré une amélioration de la résistance au choc seulement.

K. C. C. C. Benini et al. (2010) [18], ont étudié le HIPS renforcé avec des composites
de fibres de bagasse de canne a sucre mercerisées et blanchies sont enquété. Apres une
période de vieillissement accéléré de 900 h, sous rayonnement UV-B et cycles réguliers
d'’humidité, les modifications des propriétés mécaniques sont étudiées par des essais de
traction. De cette étude, il a été observé que les composites renforcés avec des les fibres sont
moins sensibles a une exposition accélérée aux intempéries que les composites renforcés de
fibres mercerisées, ce qui s'explique par la plus grande quantité de lignine présente dans les

fibres mercerisées.
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L’objectif de ce mémoire est d’élaborer et de caractérisé un nouveau matériau bio-
composite a base de polystyrene choc (HIPS) issus des déchets d’équipements électriques et
électroniques (D.E.E.E.) renforcer par des fibres vegétales de Genét d’Espagne pour réduire le

probléme de I’accumulation de ces déchets dans I’environnement.
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IV.1 Objectif

Le but de notre travail est 1’¢laboration et la caractérisation des composites de
polystyréne choc(HIPS)/ fibres de Genét d’Espagne (HIPS/GE) a différent taux de fibres
(10,20 et 30 %). Nous nous sommes intéresses, particulierement, aux problémes
d'adhésion a l'interface fibre naturelle/matrice polymérique. Le manque de compatibilité
entre les fibres végétales et certains polymeres, tient a la nature hydrophile des fibres
végétales et au caractére plus hydrophobe de la matrice. Cette incompatibilité provoque
une mauvaise dispersion des fibres et la formation d’un matériau hétérogéne dont les
propriétés mécaniques globales ne sont pas satisfaisantes. Afin d’améliorer 1’adhésion a
I’interface fibre/matrice, les fibres ont été modifiées par I’hydroxyde de sodium (NaOH)
a une concentration de (0.5N). Nous avons étudié 1’évolution des propriétés structurales,
mécaniques, physiques et environnementales des composites (HIPS/GE) en fonction du

taux de fibres et du traitement.

1V.2 Produits et matériaux utilisés

Le tableau 1V.1 ci-dessous représente les produits utilisés pour accomplir le travail
expérimental.

Tableau V.1 Produits chimiques utilisés

Acide acétique Toluene Ethanol Soude HIPS

e Formule chimique :
C,H40,

e Masse molaire :

M =60,04 g/mol

e Densité (a20°C) :
1,0480 a 1,051 g/ml
e Point de
cristallisationn:

16,3 °C

e Formule chimique :
CesHsCH;

e Masse molaire :
M =92,14 g/mol

¢ Densité (a 20°C) :
0,866 g/ml

e Formule
chimique :C2HsO

e Masse molaire :

M = 46,07 g/mol

¢ Densité (220°C) :

0,805 a 0,811 g/ml

e Formule
chimique:NaOH

e Masse molaire :
M= 40 g/mol

¢ Densité (220°C) :
1.18a1.21 g/ml

o Masse volumique :
p=1.03-1.04 g.cm?
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IVV.3 Organigrammes de la partie expérimentale

Partie A : Préparation, traitement et caractérisation des fibres de Genét d’Espagne
(GE) non-traitée et traitée

[ Récolte du Genét d’Espagne ]

v
[ Lavage par 1’eau, puis séchage a T ambiante )
i ¥ i
Broyage, puis tamisage (40-50 um)
i ! i
Prétraitement pendant 24h a 60°C Toluéne/Ethanol(2/1 viv)
L : )
[ Lavage par I’eau distillée ]
v

Séchage a l'air libre pendant 48h
Etuvage a 60° C pendant 24h

\ 4

N
Traitement par NaOH (0.5N)
pendant 24 h a T ambiante
J
i )
Neutralisation par 1’acide
acetique pendant 30min
J
h 4
<
Lavage par I’eau distillée
J
A\ 4
N
Etuvage a 60 °C pendant 24 h
Analyse IR ) [ Analyse IRTF-ATR }
. . > Densité <
Fibre traitee J—» L )
> Perméabilité p

Figure 1V.1 Organigramme de la préparation, traitement et caractérisation des fibres de
Genét d’Espagne (GE) non-traitée et traitée
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Partie B: Préparation et caractérisations de HIPS vierge, et ses composites (HIPS/GE)

[ Fibre non-traitée } + [ HIPS J

HIPS

A 4

[ Fibre non-traitée } + [ HIPS J

[ Mini-extrudeuse bi-vis pendant 7 min

\ 4

[ Mise en ceuvre par une machine injection pendant 1 min a 180 °C

\ 4

{ Eprouvettes }
A 4
Microscopie Absorption Essai de
optique d’eau traction

|

\ 4

[ IRTF-RTA }

Figure 1V.2 Organigramme de la préparation et la caractérisation du HIPS vierge, et ses

composites (HIPS/GE)

1V.4 Mise en ceuvre des matériaux

IV.4.1 Préparation des fibres de Genét d’Espagne

1V.4.1.1 Récolte de ’arbuste de Genét d’Espagne

La récolte pour la production de fibres s’effectue entre le début et la fin de

fleuraison afin d’obtenir la meilleure qualité de fibre. La récolte a été faite au niveau de la

région de Sétif, commune Ain Roua.

IV.4.1.2 Lavage du GE

Apres la récolte, les tiges du Genét d'Espagne ont éte lavées par 1’eau.

IV.4.1.3 Séchage et broyage du GE

Les tiges lavées ont été laissées a l'air libre durant sept jours pour réduire le taux

d'humidité. Ensuite, elles ont été coupées en petit morceau, étuvées a une température de
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60°C pendant 24 heures, enfin elles ont subi un broyage mécanique a l'aide d'un broyeur

de type Brabender.

Figure 1V.3 Photos montrant : (a) La fibre de Genét d’Espagne, (b) Le broyeur,
(c) La farine de Genét d’Espagne

IV.4.1.4 Tamisage des fibres de GE

Pour avoir les mémes dimensions (40-50 um), les tiges broyées ont été tamisées
en utilisant un tamis selon la norme ISO 3310. La marque de la tamiseuse est Restesch,

modele AS 200. La granulométrie finale de la fibre obtenue est comprise entre 40 et 50

pm.

Figure 1V.4 Photos montrant : (a)La farine de Genét d’Espagne, (b) La tamiseuse,
(c) La poudre de Genét d’Espagne

1VV.4.2 Prétraitement de la fibre de GE

Avant le traitement, la farine a subi un prétraitement par lavage dans une solution

de Toluene/Ethanol (2/1 v/v), (300/150 ml) avec agitation pendant 24 heures a la

température ambiante [1]. La farine récupérée a été lavée avec I'eau distillée, puis séchée

dans une étuve a 60 °C pendant 48 heures.
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1V.4.3 Modification de la fibre de GE

1VV.4.3.1 Traitement alcalin

La fibre obtenue a été immergée dans une solution de NaOH a une concentration
de(0.5N) pendant 24 heures a la température ambiante. Apres le traitement, un lavage de
la fibre par l'eau distillée a été effectué plusieurs fois. Les traces de NaOH sont
neutralisées par une solution aqueuse a 2% d'acide acétique pendant 30 min a la

température ambiante, ensuit la fibre est rincée plusieurs fois par de I'eau distillée. Enfin

la fibre a été séchée dans une étuve a 70°C pendant 12 heures.

a4edaad uonnjos

nes,| Jed abene]

Apres neutralisation Fibre traitée

Avant neutralisation PH=11
PH=7

Figure 1V.5 Approche méthodologique du traitement alcalin des fibres de GE
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IV.4.4 Le rble du prétraitements et du traitement chimique

Une des difficultés de la fabrication des composites est de créer une bonne
adhésion entre les fibres et la matrice. La nature hydrophile des fibres végétales est a
I’origine du manque de compatibilité avec la matrice hydrophobe. Cette incompatibilité
provoque une mauvaise dispersion des fibres dans la matrice et la formation d’un
matériau hétérogéne. Le role des traitements chimiques est de modifier la surface des

fibres, amélioration du mouillage des fibres par la matrice et de la liaison interraciale.
IV.4.5 Préparation des composites

Au cours de notre étude, les matériaux composites ont été fabriqués a partir de
polystyrene choc (HIPS) renforcé par la farine de genét d’Espagne (traité et non traité).
Les mélanges a différentes proportions massiques (10 a 30 %) ont été soigneusement

préparés par pesée et placés dans une étuve a 60°C pendant une heure.
IVV.4.6 Préparation des éprouvettes

Dans ce travaille les formulations son préparées avec une mini-extrudeuse qui se
trouve au niveau du laboratoire des matériaux organiques a I’université de Bejaia, pour
les conditions du travaille la température est fixée a 180 °C avec une vitesse de rotation
50 tr /min et un temps de séjour de 7 min. Ensuite ce dernier est mis en forme a 1’aide
d’une machine injection dans les mémes conditions pour un produit final on éprouvette

d’une Norme ISO 527-1 pour les tests mécaniques.
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Eprouvette Machine injection Mini extrudeuse

Figure 1V.6 Approche méthodologique de la préparation des composites (HIPS/GE)

IV.5 Techniques expérimentales

Les différentes techniques expérimentales utilisées dans ce travail sont :

e Spectroscopie infrarouge a transformeée de Fourier (IRTF-ATR).
e L_'essai mécanique (traction).

e Mesure de la densité.

e Microscopie optique.

e Permeéabilité.

e Taux d'absorption d'eau.
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IVV.5.1 Appareil de spectroscopie infrarouge a transformer de fourier
(IRTF) en mode reflectance totale attenuée (RTA)

Dans la spectroscopie (IRTF-RTA), un échantillon est pressé contre un cristal a
indice de réfraction élevé, tel que le diamant, le germanium ou le zinc sélénium. La
lumiére infrarouge est couplée dans le cristal a un angle d'incidence supérieur a I'angle
critique, ce qui permet a une partie de la lumiere d'étre réfléchie a l'intérieur du cristal
selon le phénomeéne de réflexiontotale interne. La profondeur de pénétration de la lumiére
dans I'échantillon est généralement de quelques micrometres a quelques dizaines de
micrometres, en fonction des propriétés du cristal et de l'indice de réfraction des
matériaux [1]. L’avantage de la spectroscopie (IRTF-RTA) est qu'elle permet I'analyse
directe d'échantillons sans préparation specifique, telle que la création de pastilles ou de
films minces. Elle offre une méthode rapide et pratique pour obtenir des informations sur
les liaisons chimiques, les fonctionnalités moléculaires et les groupes fonctionnels

présents dans I'échantillon.

Figure 1V.7 Appareil de la spectroscopie infrarouge a transformer de fourier (IRTF) en
mode reflectance totale attenuée (RTA)

IVV.5.2 Essais mécaniques de traction

Le principe de I'essai consiste a étirer une éprouvette le long de son axe principal
a une vitesse constante (3 mm/min) a la température ambiante jusqu'a sa rupture ou
jusqu'a ce que la contrainte (charge) ou la déformation (allongement). La charge

supportée par |I"éprouvette et son allongement sont mesurés pendant | essai [2].

Les éprouvettes sont découpées au niveau du laboratoire des matériaux

polymériques multiphasiques (LMPMP) (UFA), et les essais de traction ont été effectués
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selon la norme ISO 527-2 sur une machine de la marque Zwick-Roell-1KN au niveau du

laboratoire de Sétif.

Les propriétés en traction (module délasticité E, contrainte a la rupture o,

déformation a la rupture &r) sont évaluées a partir des courbes contrainte-déformation.

Le module d'élasticité s'exprime comme suit [2]:

E : Module d’élasticité ;o : Contrainte (N/m?); ¢ : Allongement.

La contrainte a la rupture est donnée par lI'expression suivante :

o= F/S (N TMM2) (IV.2)

F : Charge de traction supportée par I'éprouvette (N);
S: Section initiale (m?).
L'allongement a la rupture est indiqué en pourcentage sous la forme suivante:

€0 2 A0 (%) e et e (IV3)
Al=1-lp: Déformation a la rupture;

lo : Longueur initiale de I'éprouvette;

| : Longueur finale de I'éprouvette.

Zwick I Roell

Figure 1V.8 Photo de la machine utilisée pour la réalisation de ’essai de traction
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IVV.5.3 Mesure de la densité des fibres de GE non-traitées et traitées

La détermination de la densité a été effectuée par la méthode pycnométre

selonla norme EN 1SO 1675, exprimée par la relation (1V.1) :

dech = ml dli (V. 4)
ECR = o T XA e e :

dech: la densité de I'échantillon;
m; : la masse du pycnometre vide;
m; : la masse de pycnomeétre plein de liquide (L’cau distillée);

msz : la masse du pycnométre plein de liquide avec I'échantillon immergé ;
diig: la densité du liquide utilisé (L'eau) ;
IV.5.4 Caractérisation de surface par microscopie optique

L’observation par microscopie optique de la fibre de Genét d’Espagne non traitée
et traitée/HIPS, nous permet de visualiser la surface de cette herbe. Elle permet
également de distinguer I'effet du traitement. Les observations sont effectuées a 1’aide

d’un microscope optique Karl Zciss Axiovert 40 Mat a agrandissements 40 fois [3].

Figure 1V.9 Photo du microscope optique utilisée
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I\VV.5.5 Essais d'absorption d’eau

Toutes les éprouvettes ont été sechées durant 24h dans une étuve 70°C et laissées
refroidir jusqu'a la température ambiante dans un dessiccateur avant de les peser a 0,1 mg
prés. Cette opération a été répétée jusqu'a ce que la masse des éprouvettes soit constante
(masse m1) a £ 0,1 mg. Ensuite les éprouvettes ont été placées dans un bécher contenant
de I'eau distillée maintenue a température ambiante [4].

Apres une immersion pendant un temps bien précis, les éprouvettes ont été retirées
hors de l'eau et essuyées de toute eau superficielle qui les recouvre, a I'aide d'un linge
propre et sec. Chaque éprouvette a été pesée de nouveau dans la minute qui suit leur
retrait de I'eau (masse my). Pour déterminer la saturation en eau, les éprouvettes ont été
immergées et pesées de nouveau au bout d’un temps définis, la norme utilisée est EN 1SO
62 : 1999 [4].

Calcul du pourcentage en masse d'eau absorbée :

Pour chaque éprouvette, on a calculé la variation relative de masse M (%) en

pourcentage en masse, par rapport a la masse initiale, a 1’aide de la formule appropriée

m2 —ml

M : la variation relative de masse (%)
m1 : la masse des éprouvettes apres absorption d’eau (Q)

m2 : la masse des éprouvettes d'eau absorbée (g)
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V.1 Caractérisation de la fibre de Genét d’Espagne non-traitée et traitée

V.1.1 Analyse par spectroscopie infrarouge

Afin d’étudier les changements de la structure de la fibre de Genét d’Espagne
résultantdes traitements effectués, on a réalisé une analyse par spectroscopie infrarouge a
réluctance totale atténuée (IRTF-RTA). Les spectres des fibres traitées et non traitées sont

représentés sur la figure (V.1).

3423 2913 1450

1641 1040

()

(a)

Transmittance (%0)

4
e

T ’ T v T T - T T T
4000 I S00 S000 2500 20000 1500 gleleln]

Longuewur d"onde{(C mm-1)

Figure V.1 Spectres IRTF-RTA des fibres de GE : (a) non-traitées, (b) traitées par NaOH
eUne bande a 3423cm™ correspond a la vibration d'élongation groupements
hydroxyle OH dans le spectre.

eUn pic a 2913 cm™? attribuées respectivement, aux vibrations d’élongation

asymétrique du groupement CHo.

eUne bande a 1732 cm™ associé a la vibration d’élongation des groupements

carbonyles (C=0)dans le spectre de la fibre non-traitée.

e Un pic d'absorption d'une intensité forte & 1641 cm™ correspond a la vibration

d'élongation du groupe C=C (alcene).

eUn pic dabsorption d'une intensité variable a 1450 cm™ correspond a la

vibration d'élongation du groupe C=C (aromatique).
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eUne bande a 1241 cm-1 assigné a la vibration d’élongation des groupements

éthers (C-O-C) dans le spectre fibre non-traitée.

eUne bande d'absorption d'une intensité variable a 1040 cm™ correspond a la

vibration d'élongationdu groupe C-O (alcool primaire).
On conclue donc que la structure de la fibre a bien changé (modifié) apres le traitement.

V.1.2 Résultats de la mesure de la densité

La détermination de la densité a été effectuée par la méthode pycnométre :

La premiere étape est de pesée le pycnometre vide, ensuite pesée le pycnometre plein de
liquide (I’eau distillée), le pycnometre plein de liquide et d’échantillon non traité, apres

peséele pycnometre plein de liquide et d’échantillon traité.

Tableau V.1 Les différents masses prélevées (g)

ml m2 m3 GE.NT m3 GE.T

16.359 25.923 26.071 42.362

> Densité de la fibre non-traitée

dech = 16359 x 1 =1.009
"= 35923 116359 — 26071~

> Densité de la fibre traitée

dech = 16359 x1=1320
M =35923 116359 — 42362~
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Densité

Traitement

Figure V.2 Variation de la densité des fibres GE traitée (GE.T) et non-traitée (GE.NT)

L’effet du traitement de la fibre de GE sur sa densité est représenté sur la Figure
V.9. D’aprés cette figure on peut dire que les traitements par NaOH augmentent la densité.
Ceci estdi a ’effet du traitement alcalin qui permet d’éliminer les constituants pariétaux
tels que les lignines, les pectines et les substances cireuses qui recouvrent la surface
externe de la paroi cellulaire de la fibre.

Ceci permet un rapprochement des micros fibrilles de cellulose conduisant a une
meilleure compacité et a une augmentation de la densité. Par contre, dans le cas du

traitement par le silane seul, il n’y pas d’effet sur la densité.
V.1.3 Reésultat du test de permeabilité

La figure suivante montre 1’é¢talement de la fibre de genét d’Espagne traité et non

traité sur I’eau distillé.

Figure V.3 Image de I’étalement des fibres GE sur 1’eau distillé
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D’aprés les observations les remarques sont comme suite :

> La fibre de Genét d’Espagne traitée est bien regroupée aux centre est forme un
mauvais étalement sur la surface de I’eau distillé. C’est a dire le traitement
alcalin importe a la fibre une bonne résistance a la perméabilité a I’eau (pas de

dispersion dans cette dernier).

» La fibre de Genét d’Espagne non traité est moins regroupée par rapport
a la fibre traitée. On remarque un bon étalement sur la surface de 1’eau
distillé. C’est a dire la perméabilité a 1’eau est a augmenter (une grande
dispersion dans cette dernier).

V.2 Caractérisation du HIPS vierge et ses composites HIPS/GE par analyse
IRTF-RTA

V.2.1 Analyse par spectroscopie infrarouge

2023 1500
] 'Y’ HIPS

— 3088 “ | 1656

=

=
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Figure V.4 Spectre IRTF-RTA du HIPS vierge

eUn pic d’absorption de variable intensité vers 3088cm™ correspond a la
vibration d'élongationgroupements C-H (aromatique).

eUn pic d'absorption d'intensité forte a 2923 cm™ attribuées respectivement,

aux vibrationsd’élongation asymeétrique du groupement CHo.
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eUn pic d'absorption d'une intensité moyenne a 1656 cm™ correspond a la

vibration d'élongation dugroupe C=C (alcéne).

eUn pic dabsorption d'une intensité intense a 1500cm™ correspond a la
vibration d'élongation dugroupe C-NO: (nitro aromatique).

3394, 3024 2840 1600 1451
\\__—/‘v\r\\[\
=y GE.NT 20%
=] '—'-“—._‘—"""‘"‘—m~._
g 'V\/\
=
EE GE.NT 10%
& B
- V]
= HIPS vierge
4000 35I00 30Ioo zsloo zoloo 1 sloo 1 0.00

Longeur d'onde(cm™)

Figure V.5 Spectres IRTF-RTA des composites HIPS/GE non-traités
 Une bande a 3394 cm™ correspond a la vibration des groupements hydroxyle OH

dansle spectre 30%.

eLaprésence une bande a 3024cm™ attribuées respectivement, aux vibrations

d’¢élongation du groupement C-H (vinyle) dans les tous spectres.

e La présence d'une bande a 2848 cm™ attribuées respectivement aux vibrations

d’élongation asymétrique et symétrique du groupement C-H (CHz alcanes) dans les tous
spectres

e Un pic de variable intensité a 1600 cm™ attribué a la vibration d'élongation de

groupe C=C (aromatique) dans les tous spectres.

e Un pic de variable intensité a 1451 cm™ attribué a la vibration d’élongation du

groupe C=C (aromatique) dans les tous spectres.
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Figure V.6 Spectres IRTF-RTA des composites HIPS/GE traités

« Une bande a 3394 cm™ correspond a la vibration des groupements hydroxyle OH
dansles tous spectres.

eLa présence une bande a 3024cm™ attribuées respectivement, aux vibrations
d’¢élongation du groupement C-H (vinyle) dans les tous spectres.

e La présence d'une bande a 2848 cm™ attribuées respectivement aux vibrations
d’¢élongation asymétrique et symétrique du groupement C-H (CHjs alcanes) dans les tous
spectres

e Un pic de variable intensité a 1600 cm™ attribué a la vibration d'élongation de
groupe C=C (aromatique) dans les tous spectres.

e Un pic de variable intensité a 1451 cm™ attribué a la vibration d’élongation du

groupe C=C (aromatique) dans les tous spectres.

V.2.2 Résultats de I’essai mécanique de traction

Les résultats obtenus de I’essai de traction sur les éprouvettes (HIPS vierge) ;
(HIPS/ genetd'Espagne traitée) et (HIPS/genet d'Espagne non traitée) sont présentés

par les courbes de contrainte-déformation.
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Figure V.7 Courbes type de contrainte — déformation de 1’essai de traction du HIPS vierge, et
de ces composites HIPS/GE non-traitées et HIPS/GE traitées

Les résultats des propriétés mécaniques obtenues par essai de traction sur des

éprouvettes en HIPS vierge ; HIPS/Genet d'Espagne traitée et HIPS/Genet d'Espagne

non-traitée sont présentés dans le tableau V.2
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Tableau V.2 Propriétés mécaniques du HIPS vierge, HIPS/GE.T et HIPS/GE.NT

Matériaux Module d’élasticité | Contrainte (N/mm?) | Déformation & (%0)
E
(N/mm2)
HIPS vierge 60,98 37,00 19,00
HIPS/GE.T 166,05 36,00 18,38
90/10
HIPS/GE.T 374,01 32,00 09,85
80/20
HIPS/GE.T 565,78 15,00 07,51
70/30
HIPS/GE.NT 117,62 35,00 24,69
90/10
HIPS/GE.NT 319,00 37,00 10,16
80/20
HIPS/GE.NT 447,11 40,10 08,64
70/30
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Figure V.8 Influence du taux des fibres GE sur le module de Young

+ D’aprés les résultats obtenus de tableaux (v.1) et la figure (v.8, v.9). Nous
remarquons que I’introduction de la farine du genét d’Espagne traitée et non traitée dans
la matrice polystyréne choc augmente la rigidité du matériau. Autrement dit le module
d’¢élasticité E augmente de 60.98 (N/mm?) pour le HIPS vierge pour atteindreles valeurs
de 117.62, 319 et 447.11 (N/mm?) pour les composites contenant 10 - 20 et 30% de GE
non traitée et 166.05,347.01 et 565.78 (N/mm?2) pour les composites contenant 10 - 20 et
30% de GE traitee.

+ Cette augmentation signifiée que la fibre a emporté a notre matrice un
renforcement structurel pour supporter des charges mécaniques éleveée et aussi on observe

gue le traitement alcalin a importer beaucoup plus de cette augmentation.

+ Pour 1’évolution de la résistance a la rupture des composites non traités et
traités On remarque une diminution de la contrainte a la rupture des composites chargés
avecles fibres du GE non traités comparé au HIPS chargé et non chargé. Cette baisse est
évaluée pour les formulations F.NT 10, F.NT 20, F.NT 30et F.T 10, F.T 20,

respectivement sauf la formulation F.T 30.

* Enfin, pour L’évolution de la Déformation des composites non traités et traités
On remarque une diminution pour toutes les formulations par rapport aux HIPS vierge
Cette diminution augmente au fur et a mesure que le taux de la farine augmente. Ces

résultats sont prévisibles et sont en accord avec beaucoup de travaux.
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V.2.3 Analyse morphologique par microscopie optique

L’ Analyse morphologique avec une microscopie optique des composites HIPS/GE avant est
apres traitement chimique de la fibre avec un grossissement (x40) est représentée dans le

Tableau suivant.

Tableau V.3 Images des surfaces des composites HIPS/GE.T et HIPS/GE.NT

10% 20% 30%

Composites
HIPS/GE
avant le
traitement

Composites
HIPS/GE
apres le
traitement

<% Fibre non traité

Les composites sans traitement de la fibre présente une surface rugueuse avec des
amas de matiére (pectine, hémicellulose, cellulose, lignine ...), une mauvaise adhésion entre

la fibre dans la matrice, et la dispersion est moins abouti.
+ Fibre traité

Apres traitement avec le NaOH. Il a été remarqué sur les photographies une
modification de la surface avec une apparence plus lisse apres I’extraction de I’hémicellulose

et aussi une partie de la cellulose.

L’analyse de surface avec un microscope optique est une premicre approche simple
d’utilisation pour avoir une idée sur I’état 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).
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V.2.4 Résultats du test du taux d’absorption d’eau

Les résultats obtenus de test taux d'absorption d'eau sur les éprouvettes (HIPS
vierge), (HIPS/Genet d'Espagne traitée), et (HIPS/Genet d'Espagne non-traitée) sont

présentés par la courbe de taux d'absorption-temps.
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—e&— 80/20 GE.T

12 - —aA— 70/30 GE.T
1 —%—90/10 GE.NT
11 80/20 GE.NT
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Figure V.9 Résultats du taux d'absorption d'eau en fonction du temps du HIPS, et de ces
composites HIPS/GE non-traités et HIPS/GE traités

La Figure V.9 montre I’évolution du taux d’absorption d’cau des matériaux
¢laborés jusqu’a la saturation en fonction du temps. Les courbes d’absorption présentent
une augmentation linéaire de la masse puis une saturation. La condition de saturation a

été observee apres 30 jours.

C’est résultats montre clairement que le taux d’absorption d'eau des composites
augmente avec l'augmentation du taux de fibres par rapport au HIPS vierge ce dernier
présente un taux minimal d’absorption d'eau de 4%. L augmentation du taux d'absorption
desbio-composites est trés majoritairement liée au caractére hydrophile de fibre de Genet
d’Espagne, cette 1'affinité avec 1'eau est due a la création de liaison hydrogene de type

Van der Waals entre le renfort et I’eau.

On observe aussi une diminution dans le taux d'absorption dans les composites de

10% et 30% avec la fibre traitée que dans les autres composites avec la fibre non traitée
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ce comportement est due au traitement d’alcalin, ceci est due a une diminution des

groupements hydroxyle qui réagissent suivant la réaction suivant :
GE-OH + NaOH — GE-ONa+ HxO

La stabilité du taux d’absorption signifier une saturation de notre renfort.
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Les déchets des D.E.E.E. deviennent une menace majeure pour I’environnement, du
fait de leurs croissances récentes liées a I'évolution rapide de ces équipements. L’objectif de ce
mémoire est d’élaborer et caractérisé un nouveau matériau bio-composite a base de déchets
polystyrene choc (HIPS) issus d’équipements électriques et électroniques (D.E.E.E.) renforcer
par des fibres végétales de Genét d’Espagne a fin de réduire probléme de I’accumulation de

ces déchets dans I’environnement.

Les caractérisations des composites élaborés (HIPS/GE) : Les propriétés mécaniques,
morphologiques, structurale, et physique des composites HIPS/GE ont été évaluées en
fonction du taux de fibres et du traitement.

La composition chimique des fibres de Genét d’Espagne montre que la cellulose et
I’hémicellulose sont les constituants principaux dans le Genét d’Espagne par un ordre de 45.5

et 33.5% respectivement.

Les résultats obtenus par spectroscopie infrarouge ont montré que la structure de la

fibre de Genét d'Espagne a changé apres le processus de traitement.

Les resultats de la densité de la fibre de Genét d’Espagne ont montré que le traitement
alcalin a influencer sur la valeur. Ceci permet un rapprochement des micro-fibrilles de
cellulose conduisant a une meilleure compacite et une augmentation de la densité. Ceci a été
confirmé par des observations par microscope optique de la fibre de Genét d’Espagne avant et

apres les processus des traitements.

L’étude des propriétés mécaniques de nos composites a montré que la résistance a la
traction, la contrainte et la déformation a la rupture diminuent avec I’augmentation du taux de
fibre (GE), alors que le module d’élasticité croit progressivement. Par ailleurs, une certaine
amélioration des propriétés mécaniques des composites apres la modification des fibres a été
observée. Ceci confirme une amélioration de I’adhésion entre la matrice polymérique (HIPS)
et les fibres GE traités.La perméabilité des fibres GE a diminué apreés le traitement chimique

qui aussi contribué a la bonne dispersion des fibres GE dans le HIPS

Le taux d’absorption d’eau dépend du temps et du taux de fibres de Genét d'Espagne
dans le matériau composite (HIPS/GE). Le traitement des fibres a contribué a une diminution
du taux d’absorption d’eau. Les résultats obtenus ont montré aussi une diminution dans le
taux d'absorption dans les composites de 10% et 30% avec la fibre traitée qu’avec les autres

composites composé des fibres non-traités qui est due au traitement alcalin.
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En termes de perspectives, il serait donc indispensable de compléter ces travaux par les études

suivantes :

v’ Effectuer une caractérisation rhéologique des composites HIPS/GE par l'analyse

dynamique mécanique (DMA).
v' Il serait aussi intéressant d’effectué des analyses thermiques (DSC, ATG)

v Enfin et pour améliorer les propriétés de nos composites, nous proposons comme
suite a ce travail, I’addition d’une charge minérale nanométrique (macro-nano

composites) pour améliorer les propriétés de nos composites.
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Résumé

L’utilisation des fibres végétales dans 1’¢laboration des composites présentes de
nombreux ajouts tels que les impacts environnementaux faibles et les bonnes propriétés
mécaniques spécifiques. L’objectif de ce mémoire est d’élaborer et caractéris¢é un nouveau
matériau bio-composite a base de polystyréne choc (HIPS) issus des déchets d’équipements
¢lectriques et électroniques (D.E.E.E.) renforcer par fibre végétale Genét d’Espagne. Capable
de régler le probléme de I’accumulation de ces déchets dans I’environnement. Le probléme de
I’incompatibilité d’interface fibre végétale/matrice polymérique a été remédié par un
traitement alcalin (NaOH).Nous avons étudié¢ 1‘effets du taux des fibres et de leurs traitements

sur les propriétés structurales, mécaniques et morphologiques des composites HIPS/GE.

Les résultats obtenus indiquent une amelioration des propriétés mécaniques et
morphologiques des composites en fonction de I’ajout de renfort fibreux. Le traitement alcalin
a permis de réduire I’hydrophile des fibres. Le composite elaboré de fibre de 30 % donne de

meilleurs propriétés mécaniques.

Mots Clés : Composites, Genét d’Espagne, polystyréne choc, D.E.E.E.
Abstract

The use of vegetable fibers in the preparation of the composite has many advantages
such as low environmental impact and good specific mechanical properties. The objective of
this thesis is to develop and characterize a new bio-composite material based on high-impact
polystyrene (HIPS) from waste electrical and electronic equipment (W.E.E.E.) reinforced
with Spanish broom plant fiber. Able to solve the problem of the accumulation of these
wastes in the environment. The problem of incompatibility vegetable fiber/polymer matrix
has been remedied by an alkaline treatment (NaOH). We studied the effects of fiber content
and their treatments on the structural, mechanical and morphological properties of HIPS/GE

composites.

The results obtained indicate an improvement in the mechanical and morphological
properties of the composites depending on the addition of fibrous reinforcement. The alkaline
treatment made it possible to reduce the hydrophilicity of the fibers. The elaborate 30% fiber

composite gives better mechanical properties.

Keywords: Composites, Spartium junceum, high impact polystyrene, W.E.E.E.



