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Résumé :

Dans le contexte actuel marqué par une grande émergence des questions environnementales,
de I’économie circulaire et du développement durable, la mise au point d’éco-matériaux
représente un enjeu majeur qui offre une alternative aux plastiques recyclés en fin de cycles
de vie.

L’objectif de ce travail est de contribuer au développement de deux éco-matériaux a partir des
biomasses végétales cultivables non alimentaires disponibles, associées a des polymeéres
synthétiques recyclés en fin de cycles de vie.

Il s’agit d’une part, de développer un matériau biosourcé constitué de polystyréne recyclé,
renforcé de coques de cotonnier. Ce matériau devra étre susceptible de se substituer au
polystyrene dans des domaines d’applications diverses telles que la fabrication de piéces
d’isolation thermique, d’habillage intérieur de voitures, des coques de portables cellulaires,
d’ordinateurs, de photocopieurs et d’emballages agroalimentaires.

D’autre part, de développer des panneaux de particules en bois de tiges de cotonnier et de
tiges de kénaf associés a un liant naturel (la colle d’os) pour une utilisation dans le domaine
de I’isolation thermique d’intérieur en remplacement des panneaux de particules ¢laborés avec
la colle urée formaldehyde.

L’influence des paramétres d’élaboration pour chacun des deux matériaux a été¢ analysée.
Aprés optimisation des conditions de mise en ceuvre pour chaque matériau, la tenue
mécanique, les propriétés thermiques et la microstructure ont été déterminéees et optimisées
dans chaque cas.

Mots clés :

Matériau biosourcé, panneaux de particules, coques de cotonnier, bois de kénaf, bois de
cotonnier, polystyréne recyclé, extrusion, injection, thermopressage, propriétés mécaniques,
propriétés thermiques.

Abstract

In the current context marked by a large emergence of environmental issues, the circular
economy and sustainable development, the development of eco-materials represents a major
challenge which offers an alternative to plastics recycled at end of life cycles.

The objective of this work is to contribute to the development of two eco-materials from plant
biomass non-cultivable food available, associated with synthetic polymers recycled at end of
life cycles.

It is a part, to develop a biosourced material constitutes of recycled polystyrene, strengthened
of hulls of cotton. This material will be likely to be a substitute for polystyrene in areas of
various applications such as the manufacture of parts for thermal insulation, interior trim from
cars, the hulls of cellular mobile, computers, photocopiers, and various packaging.

On the other hand, to develop particle board in wood of cotton stems and stalks of kenaf
associated with a binder natural (the bone glue) for use in the area of the thermal insulation of



interior in replacing the panels of particles prepared with glue urea formaldehyde.

The influence of the parameters for the development for each of the two materials was
analyzed. After optimization of conditions of implementation for each material, the
mechanical holding, thermal properties and the microstructure have been determined and
optimized in each case.

Keys words
Material biosourced, particle board, hulls of cotton, wood of kenaf, wood of cotton, recycled
polystyrene, extrusion, injection, thermopressage, mechanical properties, thermal properties.
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INTRODUCTION GENERALE

Le Burkina Faso est un pays essentiellement agricole. Le coton (Gossypium Hirsutum)
et le kénaf (Hibiscus cannabinus L.) sont deux cultures de rente, trés répandues.

Le kénaf est une plante annuelle, qui est cultivée pour I’exploitation de ses fibres
d’écorces qui sont utilisées en général pour le cordage; le reste de la plante apres
I’extraction des fibres est laissé dans la nature ou brdlé comme énergie de chauffe ce
qui constitue une source de pollution environnementale.

La production de coton est la premiére culture de rente du pays. Elle représente 60%
des recettes d’exportation, et contribue a hauteur de 35% a la formation du produit
intérieur brut (PIB) selon le «Rapport sur le développement humain 2009 (Nations
unies) ».

Le Burkina produit en moyenne 500 000 tonnes de coton par an. La culture du coton
engendre une quantité importante de déchets agricoles parmi lesquels on trouve les
tiges de cotonnier qui sont le plus souvent délaissées dans les champs apres les récoltes
a travers toute 1’étendue du territoire. Ces tiges de cotonnier, (300 000 a 450000
tonnes) ne sont ni valorisées ni transformées mais souvent brdlées dans les champs
pour s’en débarrasser ou utilisees comme énergie de chauffe.

Par ailleurs, 1'industrie d’égrenage du coton fournit trois sous-produits principaux a
savoir :

e les graines : utilisées pour la production d’huile,

e la fibre : utilisée pour I’industrie textile le plus souvent,

e les résidus issus de 1’égrenage (voir photo 2) « les coques de cotonnier » : 1ls
représentent 30% du volume traité et sont trés peu transformés et valorisés (en
général sous forme de tourteaux pour le bétail), mais souvent brilés pour
I’énergie de chauffe ou a I’air libre pour s’en débarrasser ; cela constitue un
probléme environnemental du fait de la pollution engendrée par le CO, dégagé.

Enfin les processus d’égrenage utilisent trés largement le transport de matiére par air
qui disperse dans I’atmospheére des déchets de fibres et poussieres de taille variable.
Cette situation est d’autant plus préoccupante que les usines sont souvent situées dans
des zones habitées, voire en ville ce qui nécessite que les législations pour la

protection de 1’environnement doivent étre renforcées.
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Photo 1 : Emission de résidus d’égrenage dans Photo 2 : Coques de cotonnier

P’environnement d’une usine d’égrenage de coton.

(Cliché © Cirad)

Face a cette pollution environnementale, il devient urgent de rechercher des pistes de
solutions pour pallier au probleme. L’objectif de ce travail est double. Il s’agit :

v d’une part, de développer des composites biosourcés, par incorporation de
biomasses polluantes et sans valeur marchande (les coques de cotonnier) dans
du polystyrene recyclé pour réduire leur nuisible impact environnemental.

v’ d’autre part de développer des panneaux de particules a partir des bois de tiges

de cotonnier et de tiges de kénaf associées a de la colle d’os.

En outre, ce sujet présente un intérét économique pour un pays comme le Burkina
Faso dans la mesure ou il valorise des ressources naturelles trés répandues dans le pays
et dans la région ouest-africaine.

Le présent travail se fixe pour objectifs de valoriser deux résidus de la biomasse non
alimentaire a savoir : les tiges de cotonnier et les tiges de kénaf d’une part et d’autre
part, les coques de cotonnier a travers leur transformation pour 1’élaboration de deux
matériaux composites.

Deux applications principales sont visées :

- un premier matériau en panneau de particules de fibres végétales formé par des tiges
de cotonnier ou des tiges de kenaf associées a un liant naturel pour une application
dans le domaine de I’isolation thermique d’intérieur;

- un second matériau composite biosourcé obtenu par 1’ajout de fibres végétales

(résidus de coques de cotonnier) a une matrice polymere (polystyréne recyclé). Ces
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deux matériaux composites sont élaborés et caractérisés suivant la démarche éco-
conception en se basant sur le concept « Produit/Process/Matériaux ».

Pour atteindre les objectifs fixés, ce travail est structuré en quatre parties comme suit :
Le premier chapitre présente tout d’abord le contexte environnemental de 1’étude et
notamment la place de la mécanique et des matériaux dans la problématique du
développement durable. Les concepts d’éco-matériau et d’éco-conception seront
¢galement précisés dans cette partie. L’¢tat de 1’art est focalisé sur 1’utilisation
d’agroressources dans les matériaux polymeres : une revue bibliographique concernant
le renforcement de matrices polymeres thermoplastiques par des fibres végeétales ainsi
qu’une synthése des récents travaux menés sur le développement d’éco-matériaux pour
différents domaines de conception sont présentés. Enfin I’étude fait le point sur les
potentiels de développement, les méthodes de production et les propriétés de ces
nouveaux matériaux puis énonce la problématique de recherche a laquelle nos travaux
vont tenter de répondre. Ainsi les différents matériaux composites et les méthodes et
procédés d’élaboration ont été décrits, puis les limitations identifiées dans
I’¢laboration de ces matériaux présentées.

La deuxiéme partie traite de la caractérisation des matieres premieres utilisées dans ce
projet et regroupe des résultats issus de la bibliographie et des résultats expérimentaux
obtenus durant cette étude. Elle s’intéresse aux constituants des deux matériaux
composites élaborés respectivement (le composite biosourcé et le composite en
panneaux de particules). Dans cette partie une exploration des propriétés physico-
chimiques, mécaniques et thermiques des différents constituants est présentée. Dans un
premier temps, les propriétés chimiques, physiques et mécaniques des fibres végétales
sélectionnées pour ce projet, a savoir la tige de kénaf, la tige de cotonnier et les cogues
de cotonnier, seront analysées et compareées a celles d’autres types de fibres végétales
ou synthétiques. Ensuite les constituants de la matrice liante (la colle d’os), et de la
matrice polymere (le polystyrene) seront egalement analyses. Les compositions
physico-chimiques de la colle d’os ainsi que les mécanismes de prise qu’elle induit
seront notamment décrits.

Les caractéristiques physiques, thermiques et mécaniques du polystyréne recyclé

seront présentees.
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Enfin I’influence des paramétres de mise en ceuvre sur les propriétés des deux
matériaux élaborés sera étudiée dans le but d’optimiser les procédés de mise en ceuvre
retenus en vue d’une élaboration de ces matériaux dans des conditions optimales
garantissant I’atteinte des performances attendues en termes de propriétés physiques et
mécaniques.

Les troisiéme et quatriéme parties portent sur la mise en ceuvre des méthodes
d’élaboration des composites retenues et les essais et tests de caractérisation utilisés en
vue de déterminer les propriétés physiques, mécaniques et thermiques des matériaux
élaborés. Ainsi les résultats de ces essais qui portent sur la détermination de propriétés
mécaniques telles que le module de flexion, le module de traction, les contraintes a la
rupture et les contraintes maximales, la résistance a I’impact, le module de
cisaillement, et sur la détermination de propriétés physiques telles que la densité,
I’absorption d’eau, et enfin sur la détermination de propriétés thermiques telle que la
conductivité thermique sont présentés puis comparées a ceux retenues par la norme, ou
présentes dans la littérature. Ce qui nous permet de conclure sur la qualification des
materiaux élaboreés a satisfaire une utilisation dans un domaine d’application donnée.
Enfin D’utilisation de certaines propriétés déterminées précédemment telles que le
module d’élasticité (E), la densité (p), le module de cisaillement (G) et le coefficient
de Poisson (v) dans un modele de simulation numérique par eléments finis developpé
avec le code de calcul Abaqus, permettra d’accéder au comportement du matériau sous
divers chargements en flexion, traction et torsion, et d’optimiser les formes et les
dimensions des produits lors de leur conception pour une application donnée

conformément a un cahier de charge produit.
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CHAPITRE 1: ETAT DE L’ART ET PROBLEMATIQUE
DE RECHERCHE

1. Place de la science des matériaux dans le concept du développement durable

1.1. Contexte environnemental

Ces dernieres décennies ont été marquées par une prise de conscience généralisée
guant aux actions de I’homme sur la nature dont les conséquences ont eu pour
manifestations : le réchauffement climatique de la planéte, la pollution de 1’air et des
eaux, et surtout 1’épuisement annoncé des ressources naturelles, etc. Face a cette
menace qui met en cause la survie méme de I’humanité, des voix s’élévent de plus en
plus pour proner un autre type de développement, voire un autre type de
comportement. C’est ainsi qu’est né le concept du « développement durable ».

Le développement durable est sans aucun doute le concept le mieux partagé au
plan international a ce jour, puisque tous les médias en parlent a longueur de journée,
méme si on est encore loin d’un consensus au plan international sur les moyens et
méthodes de sa mise en ceuvre. Dans un tel contexte, il importe de se pencher sur les
enjeux réels. Selon de Vergés M., (2009) : « le développement durable doit répondre
au besoin du présent sans compromettre la capacité des générations futures a répondre
aux leurs ». Les travaux de K. Halada en 1992, s’inscrivent dans ce cadre lorsqu’il a
défini la notion d’éco-matériaux comme « des matériaux devant contribuer a la
réduction de I’impact environnemental li¢ aux activités humaines ». Ainsi cette
définition montre que les matériaux sont appelés a jouer un réle de premier plan dans
ce contexte. La notion d’éco-matériau ainsi défini, recouvre des matériaux aussi bien

usuels qu’innovants, ainsi que des utilisations variées.
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1.2. Problématique environnementale et industrie mecanique

L’industrie mécanique est percue a tord ou a raison au méme titre que la chimie
comme les sources principales de dégradation, de pollution de notre environnement
notamment a travers les déchets et rejets engendrés pendant les activités de production,
a la phase d’utilisation des produits et enfin quand les produits arrivent en fin de vie. A
ce titre I’industrie mécanique se trouve au cceur des enjeux et problématiques du
développement durable. Cependant la mécanique est moins concernée que les
entreprises métallurgiques par certains enjeux environnementaux.
Comme toute industrie, elle est confrontée au traitement des déchets de fabrication
(huiles, boues, chutes de métaux...) et de ceux liés aux fournitures (papier, emballage,
conteneurs, chiffons). Des difficultés persistent en effet dans la collecte de ces
déchets car les quantités individuelles restent faibles et dispersées.
Les industries mécaniques s’engagent dans un processus de developpement durable.
Elles proposent des procédés plus propres tels que la presse adiabatique, 1’usinage et
le formage a sec, I’utilisation de nouveaux produits de traitements de surface excluant
produits volatils et chlorés. Dés la conception, une réflexion sur I’impact
environnemental  (éco-conception) accompagne aussi  quelques démarches
individuelles. C’est pourquoi relever le défi du développement durable passe par une
nouvelle vision sur la production des produits industriels depuis la conception, jusqu’a
la fin de vie du produit en passant par la fabrication et I’utilisation. C’est cette nouvelle
vision que tente de s’approprier I’industrie mécanique d’aujourd’hui notamment a
travers son concept de « cycle de vie d’un produit ». L’étude du cycle de vie est un
outil qui vise a identifier les interactions entre 1’activité de production, le produit et
I’environnement comme le montre la figure 1.

Considérons la fabrication et 1’utilisation d’un produit manufacturé comme une
boite noire (figure 1). En entrée, nous avons des ressources naturelles et de 1’énergie

tandis qu’en sortie nous avons divers impacts environnementaux.
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Ressources
naturelles

Impacts
sur

I’environ-
nement

Ressources
naturelles,
Energie

Ré-utiilisation

Remise a neuf (Recondionnement)

Recyclage hors boucle fermé

Déchets

. Recyclage en boucle ouverte

Figure 1. Cycle de vie d’un produit manufacturé (Ashby M., 2007)

Les déchets constituent I’impact environnemental le plus visible. Leur incinération
peut s’accompagner d’une valorisation énergétique sous forme de chaleur ; d’autres
alternatives sont le stockage ou I’enfouissement. Les déchets sont de plus en plus
taxés, leur incinération pose parfois des probléemes environnementaux (émission
toxiques...) et leur stockage s’avere difficile (manque de place, législation...), colteux
ou dangereux.

Sur la figure 1 (Ashby M., 2007) qui représente le cycle de vie d’un produit
manufacturé, a chaque étape des impacts environnementaux sont genérés. En fin de
vie, le produit est considéré comme un « déchet ». Plusieurs alternatives au stockage, a
I’enfouissement ou a la valorisation énergeétique existent : le recyclage (en boucle
ouverte ou fermée), la réutilisation des produits manufacturés et le reconditionnement
(remise a neuf). Sont appelées matiéres premiéres secondaires des matiéres ayant déja
été incorporées au moins une fois a un produit : elles n’ont pas forcément les mémes
propriétés physiques que les matiéres premieres initiales. C’est par exemple le cas des
polymeéres styréniques tel que le polystyrene qui fera d’ailleurs 1’objet de notre étude

dans ce travail.
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1.3. Enjeux économiques

Le marché est de plus en plus caractérisé par des clients ou consommateur
sensibles & 1’impact du produit acheté sur I’environnement. A cela on doit associer
I’imposition de normes de production et notamment environnementales, que ce soit au
plan national, régional ou international, aux entreprises. Toute entreprise qui mene une
activité de production doit obligatoirement respecter ces normes sous peine de voir ses
produits disqualifiés sur le marché.

Ces normes qui peuvent porter sur I’hygiéne, la sécurité et 1’environnement
peuvent concerner en plus des produits, I’ensemble de la chaine de production, sans
oublier la gestion ou le traitement des déchets générés par I’entreprise a travers la mise
en place d’un systéme de qualité qui a bien entendu un codt.

Dans ce contexte, le respect ou le non respect des normes a forcement un colt
économique. Toutefois, une petite touche ou amélioration d’un produit notamment au
plan environnemental peut engendrer un gain substantiel pour I’entreprise surtout s’il
s’agit d’un produit manufacturé de grande consommation.

Cela permet d’appréhender les spécificités du développement durable pour les produits
spécifiques aussi.

L’instauration des normes a eu pour effet d’accroitre la responsabilité des fabricants en
France et Europe selon (Ashby M., 2007).

Néanmoins la situation est loin d’étre simple car I’amélioration, en termes d’impacts
environnementaux, d’une phase de vie d’un produit peut, au contraire, dégrader une
autre phase. Par exemple comment juger de la pertinence d’un recyclage dont le coit
énergétique est tres important? La notion d’’eco-conception est une tentative de

réponse a ces questions complexes.
1.4. Eco-conception et éco-matériaux

1.4.1. Principe de l’éco-conception

L’"eco-conception est un concept utilisé au plan international et développé par
le «World Business Council for Sustainable Development» lors du sommet de Rio de
1992. 11 s’agit d’intégrer I’environnement dés la phase de conception des produits, en

s’appuyant sur une approche globale et multicritére des impacts sur I’environnement,
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ainsi que sur la prise en compte de toutes les étapes de vie des produits. Cette
démarche peut s’accompagner d’un systeme de management environnemental (SME)
au sein de I’entreprise.

L’éco-conception intégre dans sa démarche 1’analyse du cycle de vie (ACV),
méme s’il est difficile d’estimer 1’impact environnemental du produit a certaines
phases de sa vie.

Pour un produit standard, on doit établir, pour chaque phase de la vie, le colt en
termes de ressources (matiéres premicres, énergie), 1’inventaire des émissions et
I’estimation de I’impact sur I’environnement. Cela requiert des bases de données sur
les matériaux et les procédés de fabrication, autrement dit des données nombreuses,
parfois difficiles a obtenir. De plus la démarche d’éco-conception est codteuse en
temps et en argent, d’ou la nécessité de mettre au point des éco-indicateurs pertinents
et utilisables dans la pratiqgue (Rydh C.J. et al., 2005 ; Tiruta-Barna L. et al., 2007).
L’ACYV est surtout utilisé pour comparer des solutions technologiques entre elles. Elle
est seulement appliguée a quelgues composants du produit complet et se limite le plus
souvent a quelques critéres environnementaux et/ou a certaines phases de vie du

produit.

1.4.2. Eco-matériaux

Le terme d’éco-matériaux est défini dans une publication de Kohmei Halada en

1992 (Halada K., 1992, 31, p. 505-512) et cette notion prend tout son sens dans le
contexte de développement durable et d’éco-conception.
De maniére générale, il s’agit de matériaux qui contribuent a la réduction de I’impact
environnemental liés aux activités humaines. Halada a classé les éco-matériaux en 4
grandes catégories (Halada K., 2003, p. 209-216) :

e Les matériaux contenant moins de substances dangereuses
Il va s’agir par exemple de matériaux sans plomb, sans gaz halogénes (retardateur de
feu, substitut du PVC..), sans mercure, de matériaux semi-conducteurs moins
dangereux pour I’environnement...

e Les matériaux avec un meilleur profil environnemental

Cette catégorie inclut :
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= des matériaux issus de ressources renouvelables (Baley C., 2002 ;
Bodros E. et al., 2007 ; Dupré B., 2005) : matériaux a base de plantes, de
bois, tels les bioplastiques (bio-polyméres)...
= des matériaux obtenus a partir de déchets : ciments obtenus a partir de
déchets municipaux ou de cendres (résidus de combustion), bétons légers
contenant des granulats de caoutchouc (granulation de pneus usés
(Benazzouk A. et al., 2003, 2006 ; Bonnet S., 2003 ; Turki M., 2007),
bétons légers contenant des granulats de plastique (broyats de PET et
PEHD obtenus mécaniquement a partir de bouteilles plastiques
(Yazoghli O., 2005))...
= des matériaux issus de procédes de fabrication ayant moins d’impacts sur
I’environnement...
e Les matériaux avec un potentiel de recyclage plus important
On peut citer les aciers recyclables, des matériaux composites recyclables (composites
décomposables, composites de la méme famille de matériaux), des aciers avec peu
d’impuretés...
e Les matériaux présentant un rendement supérieur par rapport aux ressources
utilisées.
Les produits d’origine végétale sont trés présents : Il s’agit de valoriser des agro-
ressources non alimentaires parmi lesquels des déchets agricoles et agro-alimentaires.
La définition des éco-matériaux peut encore étre étendue aux matériaux qui entrent
dans la fabrication de systemes de contrdle et/ou de traitement de la pollution, de
procédés de traitement et/ou de recyclage et de procédés de fabrication plus
respectueux de I’environnement. L’amélioration du taux de recyclage des gisements de
matiéres plastiques, pour lesquelles le tri automatique est difficile, peut entrer dans
cette catégorie.
Enfin, comme le soulignent Yagi et Halada (Yagi K. et al., 2001), nous allons
utiliser les matériaux mieux et plus longtemps, ce qui implique de repenser la «science

des matériaux » dans le cadre de 1’ "eco-conception et des éco-matériaux.
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L’approche de ces auteurs est par ailleurs intéressante puisqu’ils lient les notions
d’environnement et de gestion des risques, une dimension souvent oubliée lorsqu’on
traite de développement durable (Yagi K. et al., 2001).

Nos travaux qui portent sur la valorisation de la biomasse non alimentaire polluante et

le recyclage de déchets plastiques sont en adéquation avec cette approche.
2. Problématique pour la mécanique

2.1. Matériaux innovants

Les matériaux innovants qui font partie des éco-matériaux sont le plus souvent des
composites élaborés avec des combinaisons nouvelles ayant pour renfort des fibres
issues de ressources végétales ou d’agro ressources ou méme de la biomasse végétale.
Diverses compétences sont nécessaires pour leur élaboration a savoir : I’agronomie, la
chimie, la biochimie, la mécanique, etc.

Ainsi, a I'instar de I’aéronautique, dans le secteur automobile les objectifs sont
entre autres de diminuer la consommation énergétique et les émissions de pollution
tout en assurant la sécurité des passagers et la recyclabilité des véhicules en fin de vie ;
cela passe nécessaire par I’allégement des structures et ’utilisation des fibres végétales
a cette fin semble une approche assez fiable et méme déja expérimentée dans
I’industrie.

Cependant, les fibres se distinguent surtout par la variabilité de leurs propriétés dans
le temps, et selon le lieu de leur culture. Cette variabilité des propriétés pose le
probleme de la modélisation du comportement mécanique du matériau qui est pourtant
indispensable pour une utilisation industrielle. Il faut alors trouver un compromis entre
le caractére «durable», les propriétés thermiques, hydriques, acoustiques et
mécaniques, tout en veillant a ce que la fonction technique soit remplie. Cela nécessite
une certaine pluridisciplinarité et un dialogue avec tous les acteurs de la filiere, du
fournisseur de matiéres premieres jusqu’aux assurances. Cela pose aussi le probleme
des objectifs contradictoires qu’il faut concilier a travers une utilisation des
technologies économiquement viables.

L’originalité ici tient du fait que le mécanicien peut intervenir dés la phase

d”"elaboration du matériau afin d’apporter son expertise technique a des industriels

11
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et/ou a des chercheurs issus d’autres disciplines (chimie, physique, biologie,
agriculture, économie, génie civil, génie des procédés...). C’est pourquoi I’étude et la
mise au point d’un éco-matériau innovant doit se baser sur le concept : « Produit,

Procédé, Matériaux » dans toute démarche d’éco-conception (figures 2).

Projet d'une
piéce a réaliser

Contraintes

geéometriques hEnvironnement

Deéfinition des
fonctions de la piéce
A [

Colt/masse Spectre
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constituants de fabrication

Definition du matériau

Préedimensionnement

'

Calecul : .
- mécanique
- thermique

Essais
Verification

Definition des épaisseurs

Plans
Speécifications

Moyen de mise en ceuvre Gamme de fabrication
QOutillages Gamme de controle

——— | Fabrication du produit

:

Qualification du produit

CCO conception a colt objectif
4+ fleche indiquant des retours éventuels a I'étape précédente

Figure 2. Tableau synoptique de conception d’une piéce en matériau composite

(d’apreés A. Négrier et J.C. Rigal) [A 7 790]

Comme le montre la figure 2, I’utilisation d’un éco-matériau dans un dispositif ou
équipement, en vue de remplir une fonction technique, suppose que celui-ci a au
préalable satisfait a une étude sur un ou plusieurs des aspects suivants : optimisation de
forme, calcul de dimensionnement des structures, sollicitations complexes et séveres,
comportement mécanique en fatigue, mécanique de I’endommagement, mécanique des

matériaux hétérogenes, approches multi-échelles, couplages multi-physiques et autres
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conditions liées a I’environnement d’utilisation pour vérifier sa capacité a supporter et
résister a ces facteurs.

Il apparait alors que tout cela reléve du domaine de la mécanique.

Enfin, le recyclage, la réutilisation des matieres recyclées, 1’élaboration de matériaux
biodégradables, 1’amélioration des processus de fabrication répondent sans aucun
doute aux objectifs contenus dans la définition des écomatériaux et interpellent le

domaine de la mécanique.
3. Généralités sur les Matériaux composites

3.1. Introduction

De tous temps les matériaux ont été essentiels pour I'évolution des civilisations :
c’est ainsi que de grandes époques de notre humanité ont été référencées aux
matériaux : age de pierre, age de bronze, age de fer ...

Aujourd'hui dans notre monde de haute technologie aux évolutions rapides, les
innovations dans le domaine des matériaux sont au cceur de bien des avancées
industrielles et elles se succédent a un rythme tres soutenu.

Les matériaux composites font partie des matériaux dits "nouveaux" et vont
retenir notre attention dans cette étude. Les premiers matériaux composites créés par
I'nomme furent sans doute a base de bois. Un des tous premiers composites est l'arc
traditionnel mongol qui date d'environ 2000 ans av. J.-C. L'dame de I'arc est en bois et
contrecollée de tendon au dos et de corne sur la face interne. Durant le moyen-age, un
matériau composite populaire pour la construction, le torchis, fut utilisé pour ses
propriétés isolantes et son faible colt. En 1823, Charles Macintosh créa I'imperméable
en imprégnant du caoutchouc sur du tissu. Par la suite, en 1892, Hennebique déposa
un brevet sur un matériau tres semblable au béton armé d'aujourd'hui. Fabriqués a
partir de dérivés de I’industrie pétrochimique, les composites a fibres de verre sont les
plus répandus dans les applications industrielles a cause des performances techniques
liées a leurs excellentes propriétés mécaniques et thermiques.

Un matériau composite est un assemblage d'au moins deux matériaux non
miscibles, mais ayant une forte capacité d'adhésion. Le nouveau matériau ainsi

constitué posséde des propriétés que les éléments seuls ne possédent pas. En
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combinant deux phases différentes, par exemple un polymére tel que le polypropyléne
et de la fibre de verre, il est possible de créer un matériau beaucoup plus intéressant du
point de vue mécanique que le polypropyléne seul, mais a un colt moindre que la fibre
de verre seule. Le matériau ajouté, souvent sous forme de fibre, est appelé le renfort,
tandis que le matériau présent en plus grande quantité et qui assure la cohésion dans la
structure est appelé la matrice. Dans I'exemple précédent, le polypropylene est la
matrice et la fibre de verre est le renfort. Les matrices les plus communes sont les
polymeres thermoplastiques, thermodurcissables ou élastomeéres (les caoutchoucs). Il
existe également des matrices de type céramique ou métallique, mais seules deux
matrices sont concernées dans ce travail (la matrice thermoplastique et la matrice
thermodurcissable). Les renforts les plus utilisés a ce jour sont les fibres de verre et de
carbone, bien que les fibres naturelles gagnent en popularité. L’utilisation des
matériaux composites s’est répandue tres rapidement ces derniéres années a tel point
qu’ils sont devenus omniprésents dans notre vie de tous les jours a travers des
applications dans des domaines aussi divers que [D’industrie automobile,
I’ameublement, la construction, I’agroalimentaire, la marine, 1’aéronautique, la
décoration, le sport et les loisirs et méme la santé.

Cette évolution s’est encore généralisée dans d’autres secteurs de la vie avec
I’élaboration des matériaux composites a fibres naturelles.
Outre les fibres artificielles ou synthétiques, c'est-a-dire celles créées par I'nomme, il y
a plusieurs types de fibres d'origine naturelle (Baley, 2005). Comme il est mentionné
ci-dessus, les fibres naturelles ont sans aucun doute été les premiéres a étre utilisées
par 'nomme. Ce qui justifie I’utilisation des fibres naturelles, c’est tout d'abord leurs
Impacts environnementaux qui sont beaucoup moindres que les fibres artificielles. Ces
fibres sont biodégradables et renouvelables. Finalement, les fibres naturelles peuvent
permettre d'atteindre des propriétés mécaniques intéressantes, tout en réduisant de
facon significative le colt des composites. Il est important de spécifier que le terme «
fibre naturelle » comme le montre la figure 6, regroupe aussi bien les fibres d'origine
végétale (cellulose), animale (protéine) que minérale (Robert, 2005 ; Baley, 2005). Les
fibres naturelles les plus intéressantes a utiliser sont celles qui possedent déja a la base

une propriété de renfort ou de support. Un autre point intéressant a mentionner est que,
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de par la trés grande différence entre les fibres naturelles, les propriétés mécaniques
varient enormément d'une fibre a l'autre. Les fibres d'origine animale les plus
intéressantes sont sans doute les soies (Baley, 2005). De par leur structure complexe,
les soies possedent d'excellentes propriétés de résistance a lI'allongement supérieures a
celles des fibres artificielles. Quant aux fibres naturelles d'origine végétale, en plus de
la fibre de chanvre qui se distingue des autres fibres par ses propriétés intéressantes de
bonne rigidité et de résistance a la rupture (Baley, 2005), il y’a aussi la fibre de kénaf
et la fibre de coton qui possédent de bonnes propriétés de résistance et de rigidité. Une
limitation majeure de 1’élaboration des matériaux dans le domaine des fibres est la
température maximale de mise en forme. Bien que les technologies pour mettre en
forme les matériaux composites soient souvent les mémes (extrusion, injection,
compression), une température maximale de I'ordre de 200 a 230°C ne doit pas étre
dépassée, puisqu'a ces températures commence la dégradation des fibres (Ouajai et al.,
2005). Finalement, un autre aspect non négligeable des fibres naturelles est leur
décomposition. En les jumelant a un polymeére biodégradable, il serait possible de
créer des matériaux composites « verts » ayant peu d'impact sur lI'environnement :
100% recyclable (Stanojlovic-Davidovic A., 2006).

Ces matériaux peuvent se présenter sous différentes formes généralement
dépendantes de la géométrie du renfort (particules, fibres longues ou courtes
introduites dans les tissus...). Les composites qui nous préoccupent ici, font partie de la
famille des composites des fibres courtes et de celle des composites dits particulaires.
Pour les composites dits particulaires, la matrice conserve la disposition géométrique
des renforts et leur transmet les sollicitations auxquelles elle est soumise. Ces
matériaux sont hétérogénes a 1’échelle microscopique mais sont considérés
macroscopiquement comme homogenes selon la taille de la piece (Berthelot, 1992 ;
Chapman et Hall, 1993; Gay, 1987;).

Les matériaux composites sont développés et choisis pour leurs caractéristiques
mécaniques, thermiques, chimiques, etc... Les propriétés obtenues sont généralement
meilleures que celles de la matrice seule. Bien évidemment, il est impossible de réunir
I’ensemble de ces propriétés dans un méme composite (Nielsen, 1970) ; mais, par

rapport aux caractéristiques recherchées, on peut trouver des solutions optimales.
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La progression des connaissances sur les différents matériaux constitutifs permet un
contrble permanent des différents parametres de conception, ce qui a pour effet
d’améliorer considérablement les propriétés des matériaux composites résultants. Les
matériaux ainsi obtenus sont de plus en plus performants dans les différents domaines
d’application.

Dans leur utilisation, les matériaux composites sont soumis a différents
phénomeénes de dégradation, qu’ils soient d’ordre mécanique, chimique ou bien
physique. Depuis de nombreuses années, on s’intéresse a I’analyse de leurs propriétés
thermomeécaniques et a la modélisation de leur comportement. Les différentes études
expérimentales utilisant des analyses non-destructives permettent de suivre le
comportement évolutif de matériaux composites en cours de dégradation.

Dans notre étude, nous nous intéresserons dans un premier temps au cas des
matériaux composites ou les particules (renfort) sont agglomérées par un liant
(polymere) et dans un second temps au cas de matériaux composites dans lesquels les
charges particulaires (renfort) sont directement intégrées dans une matrice polymere
(figure 3).

——1— Matrice

b O
. l . .4_ Charge
o
" o %

Figure 3 : structure d’un composite renforcé de charges particulaires

Les propriétés du composite résultent directement de celles de ses constituants,
de la distribution des charges dans la matrice et de I’interaction entre les constituants ;
Pour décrire le matériau composite, il sera nécessaire de spécifier la nature des
constituants et leurs proprietés, la géométrie et la distribution des charges, la nature et
les propriétés de I’interface charge-matrice.

Les composites peuvent étre formés d’un nombre relativement important de
constituants, ce qui rend complexe leur étude. Dans le cadre de notre travail, nous nous
concentrerons sur 1’étude de deux matériaux composites a deux phases (charge d’une

seule nature et matrice).
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Figure 4. Illustration de la distribution et de la dispersion des charges dans la matrice
(MORTON, 1989)
La fraction de charges dans la matrice est un des parametres déterminants des
propriétés du matériau composite, car elle fait intervenir un volume de renfort et une
surface de contact (interface charges-matrice). Pour une concentration donnée, la
répartition des charges dans la matrice constitue également un parameétre aussi
important. Une répartition uniforme des charges assurera, a 1’échelle macroscopique,
une certaine « homogéneité » du matériau. Cette hypothese simplifie considérablement
les problémes de modélisation du matériau composite. Les mauvaises répartitions
spatiales (ou dispersions) des charges dans la matrice (constitution d’agrégats, zone
dépourvue de charge, zone dite de gomme occluse), présentées par (Morton, 1989) a la
figure 4, affecteront directement les propriétés mécaniques, favorisant des zones
pauvres en renfort et diminuant nettement la résistance du composite.

Les renforts se présentent géneralement sous deux formes différentes, les fibres
plus ou moins longues et les charges particulaires (sphériques). Les propriétés du
composite résultant different en fonction de la géométrie des charges caractérisées par

leur forme, leur taille et leur orientation notamment pour les fibres.

3.2. Définition et structure de la fibre végétale

Les fibres lignocellulosiques sont des structures biologiques fibrillaires (figure 5)
d'origine végétale majoritairement composées de cellulose, d'hémicelluloses et de
lignine (Jodin, 1994; Neto et al.., 1996), et en proportions relativement faibles
d’extractibles non azotés, de maticre protéique brute, de lipide et de matiére minérale

(Rowell et al, 1997). Les proportions de ces différents constituants dépendent
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énormément de 1’espéce, de 1’age et des organes de la plante (Neto et al.., 1996 ;
Nishimura, et al., 2002 ; Ververis et al., 2004).

~

S3

82 \ Paroi 4
secondaire

7
Paroi
primaire

Lamelle
mitoyenne

Figure 5-a. Structure d’une fibre végétale au sein d’un faisceau (Baley, 2004)

La structure des fibres naturelles, et en particulier des fibres libériennes (issues des
tiges), peut étre analysée a différentes échelles (Charlet et al., 2007).

A T’¢chelle macroscopique, et en partant de I’extérieur vers I’intérieur, la tige végétale
est composée de I’écorce, du phloéme, du xyléme et d’un vide central.

Au niveau mésoscopique, la section transversale d’un faisceau contient des fibres qui
sont liées ensemble principalement par des pectines (Morvan et al., 2003).

A T’échelle microscopique, une fibre est constituée de couches concentriques qui se
différencient par leur épaisseur, leur composition chimique et leur structure.

Chaque couche est composée de microfibrilles qui, a I’échelle nanoscopique, sont
constituées de chaines de cellulose cristallisée noyées dans une matrice amorphe
d’hémicellulose, de lignine et de pectine principalement :

- la cellulose est un polymere linéaire, dont les longues chaines sont constituées
d’unités de glucose. Elle présente des régions cristallisées, le centre des microfibrilles
est géneralement cristallisé, tandis que les chaines de surface sont de nature plus
désordonnée et constituent des zones paracristallines (Mitra et al., 1980 ; Sedan,
2007);

- I’hémicellulose est un polymére ramifié, fait de plusieurs polysaccharides ;

- la lignine, dont la structure chimique n’est pas enticrement connue a I’heure actuelle
serait composée d’un mélange hétérogene et amorphe de polymeéres aromatiques

condensés et de monomeres de phénylpropane ;
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- les pectines sont des polyméres complexes dont la chaine principale est composée
d’acide uronique. Au niveau microscopique, la structure concentrique des fibres
végétales est plus précisément décrite par John (John et al., 2005). Les fibres sont
constituées d’une paroi primaire trés fine, d’une paroi secondaire composée de trois
couches et d’un espace vide au centre, le lumen (Figure 5). Il existe également des
vaisseaux transversaux qui connectent les fibres entre elles. Les fibres sont liées les
unes aux autres au sein de faisceaux par une couche appelée lamelle mitoyenne.

Les différentes couches sont composées en proportions variables de lignine, cellulose,
hémicellulose et pectine. On trouve également des produits d’extraction (constituants
secondaires des bois ou autres végétaux, pouvant en étre extraits par dissolution dans
I'eau, I'éther, I'éthanol ou le benzene, a froid ou a température peu élevée) et de la
matiére inorganique en faible quantité.

Les parois primaire et secondaire contiennent une armature formée de microfibrilles de
cellulose, dans une matrice contenant des hémicelluloses et de la lignine ; cette
structure simplifiée est représentée schématiquement sur la Figure 5a (Baley, 2004).
Les microfibrilles sont parall¢les les unes aux autres et forment avec 1’axe de la fibre

un angle appelé angle microfibrillaire.
2 ; angle micrafibrillzire

H
;

Fibrilles de cellulose

Figure 5-b : Schéma de principe de la structure d’une fibre végétale (Baley, 2004)

3.3. Classification des fibres végétales

La classification des fibres végétales n'est pas aisée car il existe plusieurs
critéres de différenciation des fibres.
Suivant I’organe de la plante dont elles sont issues, les fibres végétales peuvent étre
classées en fibres de tige (kénaf, jute, lin, ramie, etc.), de feuilles (sisal, abaca, paille
de graminées) ou de fruits (coco, banane, etc.) figure 6.
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coniféres libériennes des des des des

feuilles graines fruits tiges

Figure 6. Organigramme de la classification des différentes fibres naturelles.
Notre attention portera particulierement sur les fibres de tiges dans la suite.

Les panneaux de particules mis au point en 1940 dans le but de valoriser les déchets de
bois, connaissent aujourd’hui un essor important avec la mise au point et le
développement de nouveaux procédés de fabrication.
D'une maniére genérale, la fabrication des panneaux de particules se fait en 4 étapes
principales : le fractionnement, I'imprégnation, le formage et la finition (English et al.,
1997a ; Mehta et al., 2005 ; Drzal et al., 2002).

e Le fractionnement
La préparation du matériel fibreux qui dépend du type et des caractéristiques des
panneaux deésirés consiste en un simple fractionnement mécanique (simple découpe du
matériau lignocellulosique en copeaux ou simple broyage dans le cas des panneaux de
particules traditionnels) ou en un defibrage thermomécanique (dans le cas des
panneaux de fibres). Dans le cas du déefibrage, une attaque chimique ou enzymatique
peut précéder I’opération. Aprés fractionnement, le mateériel fibreux obtenu est séché
et classé afin d'obtenir des fragments ou particules homogeénes.

e [’imprégnation
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Elle consiste a mélanger le matériel fibreux avec la matrice liante par pulvérisation de
la résine en suspension colloidale dans I’eau, dans un mélangeur contenant la maticre
fibreuse ou par injection sous pression des liants en sortie d’un raffineur
thermomécanique et avant I’étape de séchage des fibres sous courant d’air chaud
(flash-drying) pour les panneaux de fibres. Dans le cas des matrices thermoplastiques,
le mélange peut étre réalisé par incorporation des fibres dans le polymére en phase
fondue (compoundage).
Les particules ou fibres ainsi encollées sont alors distribuées pour former un matelas
(ou MAT) d’épaisseur contrélée, ou introduites dans un moule.

e Le formage
Les techniques de mises en forme des panneaux de particules peuvent étre classées en
trois grandes catégories : le thermopressage, le thermoformage et le moulage. Ces trois
procédés feront 1’objet d’étude dans la suite de ce travail.

e Lafinition
La finition des panneaux de particules porte sur les opérations visant la stabilité
dimensionnelle des panneaux (traitements contre la prise d’humidité), la mise au
format par sciage, poncage, découpe et conditionnement et les traitements post-
formage tels que la peinture, I’enduction de vernis, de produit de protection contre les

agressions biologiques, et le placage.

3.4. Propriétés des fibres naturelles

Malgré leurs trés grandes différences en termes de propriétés mécaniques, les fibres
veégétales sont intéressantes comme renfort dans un matériau composite. Il est certain
que les fibres végétales n'ont pas les mémes propriétés mécaniques que les fibres
artificielles. 1l n'en demeure pas moins que dans certaines applications spécifiques,
comme par exemple les patios ou les poutres en composites utilisées dans les bancs de
parc, ou le type de chargement peut étre la flexion ou la traction, elles sont
intéressantes (Klyosov, 2007). Dans les tableaux 1 et 2, les auteurs comme (Klyosov,
2007 ; Kalia et al., 2009; Wambua et al., 2003) comparent quelques caractéristiques de
ces fibres. Néanmoins, les fibres végétales se défendent trés bien et peuvent méme

rivaliser par moment avec les fibres artificielles.

21



CHAPITREL : ETAT DE L’ART ET PROBLEMATIQUE DE RECHERCHE

(Wambua et al., 2003), résume assez bien au Tableau 3, les avantages de chaque type de

fibre.
Tableau 1 : Propriétés physiques et mécaniques des différentes fibres (Kalia et al., 2009)
Masse o Module de | Module de | Elongation a
) ) Diametre )
Type de fibre volumique (m) traction Young la  rupture
m
(glem®) : (MPa) (GPa) (%)

Jute 1,3-1,45 20 —-200 393 -773 13-26,5 71-8
Lin 15-3 - 800 — 2000 40-85 2,7-3,2
Chanvre - - 690 - 1,6
Ramie 1.5 - 400 — 938 61,4 — 128 1,2-3,8
Sisal 1,45 50- 200 468 — 640 9,422 3,1-7
Palme - 20-80 413 -1627 | 34,5-82,51 1,6
Coton 15-1,6 - 287 — 800 55-12,6 71-8
Coco 1,15 100 -450 | 131-1785 41-6 15-40
Fibre de verre 25 - 2000-3500 70 2,5
Fibre d’acier 2,5 - 4570 86 2,8
Aramide 1,4 - 3000-3150 63-67 3,3-3,7
Fibre de carbone

) 1,7 - 4000 230-240 14-18
haute résistance
Kevlar 29 1,44 - 2700 59
Kevlar 49 1,45 - 2900 127
Fibre de carbone

1,95 - 2000 400

haut module
Fibre de carbone
' 1,75 - 2600 260
Acier 7,80 - 4000 200
Reed de chine 0,58 - 89-144 10-43
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Tableau 2 : Propriétés physiques et mécaniques des différentes fibres naturelles et de la

fibre de verre (Wambua et al., 2003).

Fibre
Fibre
Propriéte . i .
de Chanvre | Jute Ramie Coco Sisal Lin Coton
verre
Masse
volumique 2,55 1,48 1,46 15 1,25 1,33 1,4 1,51
(g/em®)
Module de 400- 600- 800-
_ 2400 550-900 500 220 400
traction (MPa) 800 700 2000
Module de
73 70 10-30 44 6 38 40-85 12
Young (GPa)
Elongation a
3 1,6 2 15-25 2-3 1,2-1,6 3-10
la rupture (%)
Absorption
d’humidité - 8 12-17 10 11 7 8-25
(%)

Tableau 3 : Comparaison entre les fibres végétales et les fibres de verre (Wambua et al.,

2003).

Fibre végétale

Fibre de verre

Masse volumique

Faible

Le double des fibres végétales

Colt Faible Faible mais plus élevé que les fibres naturelles
Renouvelabilité Oui Non

Recyclabilité Oui Non

Dépense d’énergie Faible Eleve

Distribution des fibres Large Large

Carbone — neutre Oui Non

Abrasion des machines Non Oui

Risque a la santé - Oui

Biodégradable Oui Non

En résumé, (Joshi et al., 2003) ont montré que les fibres végétales sont moins dispendieuses et

sont moins dommageables pour I'environnement que les fibres artificielles. D'un point de vue
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purement mecanique, les fibres artificielles sont intéressantes puisque leurs propriétés en
flexion, en traction et en impact sont pratiquement toujours supérieures aux fibres végétales.
Cependant, dans certaines applications, comme par exemple en emballage, le but est d'avoir
un matériau assez résistant mais pas nécessairement le meilleur; il s’agit d'avoir des propriétes
mécaniques suffisantes tout en réduisant les codts. C'est dans ce domaine que les fibres
végétales peuvent étre beaucoup plus intéressantes que les fibres artificielles, puisqu'elles sont
moins dispendieuses. 1l y a également tous les aspects environnementaux dont il faut tenir
compte. Les fibres végétales ont habituellement un bilan net de CO, moins important que les
fibres artificielles (Joshi et al., 2003). Elles consomment moins d'énergie, sont biodégradables
et endommagent habituellement moins les appareils de mise en forme que la fibre de verre ou
de carbone (Robert, 2005). Un dernier point de comparaison est la densité des fibres végétales
habituellement plus faible que celle des fibres artificielles. Ce facteur pourrait étre un élément
clé dans le domaine du transport, ou la réduction de poids signifie une réduction de co(t

énergétique, donc une économie d'argent.

3.5. Différences entres diverses fibres végétales

Il existe une trés grande variété des fibres végétales (Wambua et al., 2003) ce qui
constitue parfois un avantage. Il est donc possible de choisir la bonne fibre pour une
application donnée afin d'avoir le meilleur matériel et de diminuer les colts. En effet,
certaines fibres comme le chanvre, par exemple, possedent de meilleures
caractéristiques en traction et en flexion. Elle se défend aussi plutdt bien pour sa
résistance a I’impact. Cependant, il peut toujours étre intéressant d'utiliser des fibres
végetales si la ressource est a proximité, afin de minimiser les colts (production et
transport) et de favoriser une industrie locale. Plusieurs auteurs ont travaillé sur la
différenciation des fibres végétales a travers la détermination de leurs différentes
caractéristiques (Pietak et al., 2007 ; Wambua et al., 2007 ; Grishanov et al., 2006 ;
Munder et al., 2004 ; Eichhorn et al., 2001 ; DeJong et al., 1999), et dont I'absorption
d'’humidite par la fibre végétale (Kohler et al., 2003 ; Gelica et al., 2003 ; Mishra et al.,
1998 ; Mishra et al., 1998).
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3.6. Impacts environnementaux des fibres végétales compares aux fibres

artificielles

Les avantages indéniables des fibres végétales sont leurs aspects économiques et
environnementaux (Joshi et al. 2003). La fibre végétale possede I'avantage de pouvoir
se dégrader naturellement dans I'environnement, limitant ainsi l'impact
environnemental. Par la suite, les Tableaux 4 a 8 montrent tous que la fibre naturelle
nécessite beaucoup moins d'énergie a produire. De plus, de par leur densité plus faible,
les fibres végétales permettent de réduire la masse des composites tel que présenté
dans le Tableau 4. Une économie de poids dans le domaine du transport signifie
également une économie d'énergie. Finalement, outre le fait que les fibres végétales,
donc a CO, neutre, la réduction d'énergie venant des fibres végétales implique
également moins de CO, produit. Les fibres végétales gagneront sans doute de plus en
plus en popularité puisqu'elles peuvent produire des propriétés similaires aux fibres

artificielles (par unité de masse) avec un codt et un impact environnemental bien

moindres.

Tableau 4 : Possibilités de réduction de poids (Joshi et al., 2003)

Piece Matériau Masse (g) | Composite a Masse du | Réduction
base de fibre composite | de  poids
végeétale (9) (%)

Panneau ABS 1125 Chanvre -Epoxy 820 27

latéral

d'automobile

Panneau Fibre de 3500 Chanvre - PP 2600 26

isolant verre -PP

d'automobile

Palette de | Fibre de 15000 "reed" de chine - 11770 22

transport verre -PP PP

3.7. Composites en panneaux de particules

3.7.1. Contexte de l’étude

Les panneaux de particules sont des matériaux composites réalisés avec des
particules de bois et une matrice polymeére (en général, de la colle urée formaldehyde
UF) mais P’action nocive, toxique et polluante du formaldéhyde contenu dans les

panneaux est bien avérée aujourd’hui. Il se pose alors la problématique soit de la
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substitution de ces liants par d’autres de nature végétale, animale ou minérale, ou de la
neutralisation des émissions du formaldéhyde pendant tout le cycle de vie du matériau.
C’est pour répondre a cette problématiqgue que des panneaux de particules
lignocellulosiques qui sont des bio-composites, ont été développés (Chow et al., 1992;
Younquist et al., 1994; Rowell, 1995; Drzal et al., 2002). lls sont constitués de
copeaux de bois ou d’autres matiéres fibreuses lignocellulosiques (anas de lin, bagasse
de canne a sucre...), formés avec ou sans apport de liant.

Aujourd’hui, les éco-matériaux constituent une thématique pluridisciplinaire,
porteuse et en plein devenir et cette étude se veut une contribution dans le domaine.
Elle porte sur deux types de panneaux ayant en commun [’utilisation de fibres
végétales issues de biomasses agricoles non alimentaires et sans valeur ajoutée. Il
s’agit d’une part, de 1’élaboration puis la caractérisation thermomécanique de
panneaux de particules en bois de tiges de kénaf et d’autre part, de 1’élaboration et la
caractérisation thermomécanique de panneaux de particules en bois de tiges de

cotonnier.

3.7.2. Définitions

Un panneau composite a renfort lignocellulosique est une combinaison de
matériaux fibreux lignocellulosiques et d’une matrice adhésive dans laquelle les
composants gardent leur identité, ils ne se dissolvent pas ou ne se mélangent pas
completement. Ces deux constituants du composite sont de formes et de compositions
différentes a 1’échelle macroscopique et peuvent étre physiquement identifiables avec
leur interface remarquable (ASM international, Elgun, 1999).

Selon la norme (EN 309, 1992), les panneaux de particules lignocellulosiques
peuvent se définir comme des bio-composites en plaque mono ou multi couches
d’épaisseur variable fabriqués sous pression et chaleur, essentiellement a partir de
particules constitués de copeaux de bois ou d'autres déchets ligneux provenant du
faconnage du bois et/ou d’autres maticres fibreuses lignocellulosiques (anas de lin,
bagasse de canne a sucre, chenevotte de chanvre, etc.) avec ou sans apport de liant
(Chow et al., 1992 ; Youngquist et al., 1994 ; Rowell 1995a ; Drzal et al., 2002).
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3.7.3. Classifications des panneaux de particules

La grande variété des panneaux de particules conduit a une multiplicité de
criteres de classification de ces composites. En effet, la nature et la géométrie des
éléments de renfort, la nature et la réactivite de la matrice, la proportion
renfort/matrice, la spécificité fonctionnelle des panneaux, les conditions de leur
utilisation ainsi que les procédés de fabrication sont quelques uns des criteres de
classification des panneaux de particules (EN 309, 1992 ; EN 312, 2004 ; ANSI,
A208.1, 1999).

Classiquement, d’aprés Suchsland et Woodson (1986), les panneaux de
particules et les panneaux de fibres sont classés suivant la morphologie du renfort, la
densité, et le procedé d’¢élaboration. Ainsi, suivant la taille des particules, on distingue
les panneaux de fibres, les panneaux de particules, les panneaux de copeaux, les
panneaux de lamelles minces et longues et les contre plaqués. Suivant la densité, il y a
les panneaux d’isolation thermique et acoustique de faible densité (150 < p < 450), les
panneaux de fibres (MDF) et les panneaux de particules de densité moyenne (450 < p
< 800) pour I’ameublement principalement et les panneaux structuraux de haute
densité (p > 800). Suivant le procédé de fabrication, on distingue les panneaux obtenus
par voie seche et ceux produits par voie humide.

La norme EN 309 (1992) définit 6 criteres de classification des panneaux de
particules: le procédé de fabrication, I’état de la surface, la forme, la dimension et la
forme des particules, la structure du panneau et 1’usage final du panneau.

Suivant le procédé de fabrication, on distingue les panneaux pressés a plat, les
panneaux a pressage par cylindre et les panneaux extrudés pleins ou tubulaires.

L’état de la surface des panneaux de particules permet de définir les panneaux
bruts non poncés, des panneaux poncés ou rabotés, des panneaux revétus avec un verni
Ou une peinture et des panneaux revétus sous pression avec un matériau solide par
placage tels que les panneaux de particules surfacés mélaminés (PPSM) et enfin des
panneaux surfacés papier sec ou revétus d’un stratifié décoratif.

Selon la forme, les panneaux de particules sont plats, en forme ou en chant

profile.
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La dimension et la forme des particules font distinguer des panneaux de particules
arrondies, de particules plates (waferboard), de particules en lamelles minces, longues
et orientées (Oriented Strand Board OSB) et des panncaux avec d’autres types de
particules comme les anas de lin.

Suivant leur structure, les panneaux peuvent étre monocouche, et plus
fréguemment "trois couches", ou multicouches avec souvent différents types de
particules disposées avec ou sans orientation spécifique.

Suivant l'usage et les conditions d’utilisation des panneaux, la norme EN 312 définit
huit types de panneaux de particules : P1 — P7.

P1 : Panneaux pour usage général en milieu sec

P2 : Panneaux pour agencements intérieurs (y compris les meubles) utilisés en milieu
sec

P3 : Panneaux non travaillants utilisés en milieu humide

P4 : Panneaux travaillants utilisés en milieu sec

P5 : Panneaux travaillants utilisés en milieu humide

P6 : Panneaux travaillants sous contrainte élevee utilisés en milieu sec

P7 : Panneaux travaillants sous contrainte élevée utilisés en milieu humide.

Ces panneaux peuvent étre traités pour en améliorer la résistance vis-a-vis des
attaques biologiques, pour les ignifuger ou pour leur conférer des propriétés d'isolation

acoustique, etc.

3.7.4. Renforts lignocellulosiques des panneaux de particules

Les particules lignocellulosiques sont des structures a renfort fibreux issues de
bois natifs ou recyclées : copeaux, sciures, et chutes ; de déchets de bois de post-
consommation : palettes et matériau d’emballage rejetés, débris de la construction ; de
résidus agricoles : chaumes, tiges de cotonnier, tige de kenaf, etc. ; de plantes a fibres :
kénaf, chanvre, jute, etc, (Youngquist et al., 1996 ; English et al., 1997a ; Mohanty et
al., 2002 ; Nenonene, 2009 ; kadja, 2011).

De part leur disponibilité, le colt de production relativement bas, la capacite de
renouvellement, la Iégéreté, la capacité acoustique, la faible conductivité thermique et

les bonnes propriétés mécaniques, les fibres végetales se prétent bien pour leur
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transformation en matériaux composites (Youngquist et al., 1996 ; Rowell et al., 1997;
Drzal et al., 2002 ; Nenonene, 2009 ; kadja, 2011).

Cependant, la morphologie, la structure et la composition chimique des fibres
lignocellulosiques et le liant utiliseé ont un effet sur les caractéristiques et le

comportement physicochimique des composites qui en sont issus.

3.7.5. Propriétés des panneaux de particules

Un panneau de particules est caractérisé par ses propriétés physiques et mécaniques au
regard des exigences de son domaine d’application. Les propriétés physiques sont la
densité et son comportement vis-a-vis des autres éléments tels que chimiques etc.

La garantie de qualité et de performance des panneaux de particules est exprimée en
terme de propriétés mécaniques stables et effectivement conformes aux utilisations
auxquelles ils sont destinés. Les normes précisent les exigences a remplir par les
panneaux en fonction de leur domaine d’application et des conditions spécifiques de
leur utilisation. Ces exigences peuvent étre mécaniques ou et spécifiques. Les normes
européennes EN 312 1 a EN 312 -7 et Américaines ANSI A208.1 définissent ces
exigences.

En général, quel que soit le type de panneau de particules, les exigences générales
portent sur la stabilit¢ dimensionnelle dont la méthode d’essai est régie par la norme
EN 324-1, la teneur en humidité régie par (EN 322), la masse volumique régie par (EN
323) et le potentiel d’émission de formaldéhyde régi par (EN 120).

Les tests physiques et mécaniques auxquels les panneaux de particules sont soumis
dépendent du type et de la norme de certification utilisée. Ainsi selon la norme EN
312, en plus des exigences générales, seules la résistance a la flexion (EN 310) et la
cohésion interne (EN 319) sont requises pour les panneaux de type P1. Les valeurs de
la résistance a la flexion, de module d’élasticité en flexion, de cohésion interne et de
gonflement en épaisseur aprés immersion (EN 317) sont requises par la norme EN 312
pour tous les autres types de panneaux. Par contre la norme ANSI 208.1 requiert la
mesure de tous les parameétres cités plus haut quel que soit le type de panneau.

En résumé les caractéristiques principales nécessaires a la qualification d’un panneau

de particules pour une application sont : le module d’élasticité en flexion ; la contrainte
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de rupture a la flexion, la contrainte de traction et le gonflement en eau ou le taux
d’absorption d’eau. Toutes ces caractéristiques dépendent des conditions d’élaboration
des panneaux de particules. Le tableau 5 ci-dessous résume les valeurs des propriétés

des panneaux exigées par les normes ANSI A 208.1 1999 pour les différents panneaux.

Tableau 5 : Propriétés des panneaux de particules

Catégories | Module Module Cohésion | Dureté Expansion | Tenue des vis
de rupture | d’élasticité | interne HB lin€aire _
N/mm? N/mm? N/mm? max.moy. Face rive
(pourcent) | N/mm? N/mm?
PANNEAUX DE PARTICULES
H-1 16,5 2400 0,90 2225 NS 1800 1325
H-2 20,5 2400 0,90 4450 NS 1900 1550
H-3 235 2750 1,00 6675 NS 2000 1550
M-1 11,0 1725 0,40 2225 0,35 NS NS
M-S 125 1900 0,40 2225 035 900 800
M-2 145 2250 045 2225 035 1000 900
M-3 16,5 2750 055 2225 035 1100 1000
LD-1 30 550 01 NS 035 400 NS
LD-2 5,0 1025 0,15 NS 0,35 550 NS
produits de plancher en panneaux de particules produits
PBU 11,0 1725 0,40 2225 0,35
D2 16,5 2750 055 2225 0,30
D3 195 3100 055 2225 0,30

Source Norme CCMC d’ANSI A 208.1 1999

3.8. Matériaux composites renforcées de fibres végétales ou matériaux biosourcés

3.8.1. Définition

Un matériau biosourcé ou encore écocomposite est un matériau composite forme par
I’association de constituants végétaux ou de constituants synthétiques et vegétaux ou
de matériaux recyclés dans une démarche globale de limitation de I’impact

environnemental appelée « démarche d’éco-conception ».

3.8.2. Principales matrices polyméres utilisees
On appelle polymere une grande molécule constituée d’unités fondamentales appelées
monomeres (ou motifs monomeres) reliées par des liaisons covalentes.
Un monomeére est un composé constitué de molécules simples pouvant réagir avec
d’autres monomeres pour donner un polymere. Contrairement au polymere, un

monomere a une faible masse moléculaire.
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Le terme macromolécule est souvent utilisé a la place de polymere.

La polymérisation est la réaction qui, a partir des monomeres, forme en les liants des
composés de masse moléculaire plus élevée, les polyméres ou macromolécules. Les
noyaux des monomeres sont le plus souvent constitués d’un atome de carbone
(molécules organiques) ou d’un atome de silicium (polymeéres siliconés).

Un homopolymére est un polymere qui comporte des motifs monomeéres tous
identiques.

Un copolymere est un polymére qui comporte des motifs monomeéres de deux ou plus
sortes différentes. Les polyméres peuvent étre d’origine naturelle (animale ou
végétale) ou d’origine synthétique. Les macromolécules naturelles sont les
caoutchoucs, les polysaccharides, le glycogéne, I’ADN, les protéines... Les
macromolécules synthétiques sont représentées par exemple par le polyéthyléne, le
polypropyléne, le polystyréne, le PVC, le PTFE, les polyesters, les polycarbonates, les
polysiloxanes, les polyimides...

Les matrices polymeéres des matériaux composites sont regroupées en trois principales
catégories :

e les thermoplastiques : Une résine thermoplastique est constituée de chaines
linéaires ou ramifiées a liaisons covalentes. Ces chaines sont liées entre elles
par des liaisons faibles de type Van der Waals et hydrogéne par exemple. Les
thermoplastiques peuvent étre dissous dans certains solvants et se ramollissent a
la chaleur d'ou le terme « thermoplastique ». Les thermoplastiques comprennent
entre autres le polyétyrene, le polypropyléne et le polystyréne.

e les thermodurcissables : Une résine thermoplastique est constituée de chaines
lineaires reticulées entre elles. Les chaines sont liées dans ’espace par des
liaisons fortes de type covalent. Nous sommes donc en présence d'un réseau
tridimensionnel insoluble et infusible. on trouve le polyester et I'époxy.

o les élastomeéres : dans cette catégorie, le caoutchouc est le plus connu.

Plusieurs auteurs se sont intéresses aux composites a fibres vegétales et notamment

I’incorporation du chanvre dans les matrices polyméres comme (Kirwan et al.,

2007 ; Leute et al.,2002 ; etc.).
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3.8.2.1. Composites a matrice polyéthyléne

Le polyéthyléne est un des polymeres les plus simples, le plus utilisé et le moins
dispendieux. Cependant, avec la simplicité viennent souvent des propriétés
mécaniques un peu moins intéressantes. C'est pourquoi il est peu utilisé dans les
matériaux composites (Naik et al., 2005 ; Mishra et al., 2005). Mishra et Naik ont
développé un composite a partir du polyéthylene haute densité (HDPE) renforcé par de
la fibre de banane, de chanvre ou d'agave. Certaines fibres ont été traitées avec de
I'anhydride maléique dans le but d’évaluer l'absorption d'eau dans le composite
(Mishra et al., 1999). La fibre de chanvre a présenté la plus forte capacité d’absorption
d’eau avec un taux de 19% a I’inverse de l'agave dont le taux d’absorption se situe a
environ 13% apres 30 heures. La fibre de banane se situe entre les deux. L'effet de
I'anhydride maléique a permis de réduire d'environs de moitié les quantités d'eau
absorbées. De plus, I'anhydride maléique permis de ramener le temps de saturation du

composite de 18 heures a seulement 12 heures.

3.8.2.2. Composites a matrice polypropyléne

Un des polymeéres les plus populaires comme matrice dans les matériaux composites
est sans doute le polypropylene (Beckermann et al., 2008 ; Li et al., 2003 ; etc.). Ce
polymere présente de meilleures propriétés mécaniques que le polystyrene et une
température maximale d'utilisation plus élevée. C'est pourquoi il est souvent favorisé
dans la plupart des applications.

Dans larticle de Mutjé et al., (Mutjé et al., 2006), des composites a base de
polypropyléne ont été préparés avec des taux de fibre de 10% , 20%, 30% et 40%. Les
auteurs ont montré que 1’ajout de fibres sans aucun traitement prealable a permis
d'obtenir des propriétés mécaniques intéressantes. Toutefois 1’étude montre également
que l'ajout d'un agent couplant (le copolymére d'anhydride maléique) permet
d’améliorer de facon significative les propriétés mécaniques obtenues. En effet, sans
I'ajout d'agent couplant, la fibre ne présente pas une bonne adhésion avec le polymere.
C’est ainsi que 1'ajout du copolymére d'anhydride maleique greffé sur le polypropylene
permet de faire le pont entre les fibres et la matrice et de créer des liens covalents plus

forts, entrainant ainsi I’amélioration des propriétés mécaniques (Mutjé et al., 2006).
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3.8.2.3. Composites a matrice polystyrene

Un autre polymeére thermoplastique, le polystyréne, peut étre utilisé comme matrice
dans les matériaux composites (Naik et al., 2007) ; Naik et al., 2006 ; Mishra et al.,
2005). Cette matrice est cependant moins étudiée que le polypropyléne.

(Vilaseca et al., 2004) ont comparé la fibre de chanvre avec la fibre de verre comme
renfort dans le polystyrene. La fibre de chanvre a été traitée avec un agent hydrophobe
le AKD (ALKYLKETENE DIMER), pour la rendre hydrophobe. Les différences dans
les propriétés meécaniques des composites a fibre de chanvre et ceux a fibre de verre
sont assez élevées quand la teneur en fibre est faible (Tableau 6). Cependant, avec
l'augmentation de la teneur en fibre, les écarts deviennent moins importants. Un point
intéressant soulevé par les auteurs est le fait que les propriétés mécaniques du
composite de chanvre sont moins élevées, mais que la densité finale est aussi plus
faible que le composite de fibre de verre. Pour pallier cet écart de comportement
mécanique, il est possible d'augmenter la teneur en fibres de chanvre dans le composite
pour ainsi augmenter sa densité et réhausser ses propriétés mecaniques. Un autre point
soulevé par les auteurs est que le composite avec des fibres de chanvre est relativement
intéressant lorsque les propriétés de transparence du polystyrene ne sont pas requises
(maintenues par I’emploi des fibres de verre).

Le tableau 6 traduit I’amélioration des contraintes d’une matrice polymere en
polystyréne expansé par I’incorporation des fibres végétales.

Tableau 6 : Propriétés mecaniques de composites polystyrene/chanvre et fibre de verre
(Vilaseca et al., 2004).

Teneur Module de | Elongation | Energie & | Résistance | Module de | Résistance
massique | traction ala la ruzpture a la flexion | flexion a I'imgact
en  fibre | (MPa) rupture (MPa) (MPa)

) ) (kd/m) (kdJ/m)
PS avec fibre de chanvre

0 34,1 %07 2,08 0% [363*H! 63,5 *%° 2678 *3* [ 26,2 %08
7,5 38,9 *%7 2,26 9% [ 49,0*08 73,1 %04 3045 ** 17,6 =
15 39,9 %07 2,12 %009 147 4%0 75,3 *0° 3554 19 13,1 *0°
22,5 40,4*°° 1,02 %008 143 4 %07 76,7 08 4226 ** 12,7 *0°
PS avec fibre de verre

0 34,1 %7 2,08 010 1363*H! 63,5 *° 2678 *3* [ 26,2*%°
7,5 43,3*07 2,96 %% [ 86,7 *0 80,5 *%° 3107 20,1 09
15 46,0 =04 2,72*008 g2 0*09 84,9 *0° 3596 ** 16,2 *0°
22,5 46,9 =08 2,18 0% [ 642*0° 87,2 *%3 4503 *% | 14,8*07
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Glenn et al., (2001) ont comparé les propriétés mécaniques de composites d’amidon
expansé renforcé par des fibres de bois tendre avec ou sans carbonate de calcium
(CaCO3) mis en forme par le procédé de moulage avec celles des matériaux utilisés
actuellement dans 1’industrie de I’emballage (polystyréne expansé et carton bi couche).
Les résultats montrent que les composites contenant des fibres (rapport massique
amidon/fibres=5 :1) possédent les meilleures propriétés mécaniques.

Leurs propriétés mécaniques sont comparables a celles de matériaux traditionnels de
I’emballage, contrairement aux faibles propriétés mécaniques de 1’amidon expansé

seul ou de I’amidon expansé charge de CaCO3 (figure 7).
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Figure 7. Courbes contrainte/déformation en flexion de composites : polystyréne
expansé (EPS), carton bicouche (PB), amidon expansé et composites d’amidon expansé
avec fibres, CaCOg3 et fibres/CaCO3 (G. Glenn,et al., 2001).

3.8.2.4. Composites hybrides

Panthpulakkal et Sain ont travaillé sur des matériaux hybrides incorporant des fibres
de chanvre et des fibres de verre avec une matrice polypropyléne (Landro et al., 2009 ;
Panthapulakkal et al., 2006 ; Panthapulakkal et al., 2007). Ills ont aussi ajouté un
copolymere de polypropyléne et d'anhydride maléique pour étudier l'effet de la
rétention d'eau sur les propriétés mécaniques. Les échantillons ont été trempés jusqu'a
saturation. Les résultats montrent la nature hydrophile de la fibre de chanvre, car une
plus grande quantité d'eau a été absorbée par les composites avec des concentrations
plus élevées de chanvre. De plus, les composites avec davantage de fibres de verre ont
gardé des propriétés mécaniques plus élevees apreés saturation d'eau. La fibre naturelle
a tendance a absorber de I'eau, ce qui risque de faire gonfler la fibre et d'endommager

la matrice qui I'entoure.
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3.8.2.5. Composites a matrice biodégradable

Une solution possible pour le recyclage (ou biodégradabilité) des matériaux
composites serait de remplacer la matrice polymére non dégradable par un polymére
biodégradable. Plusieurs auteurs se sont intéressés récemment aux polymeres
biodégradables (Herrmann et al., 2009 ; Stanojlovic-Davidovic, 2006 ; Lee et al.,
2003 ; etc.).

Ces polymeres sont souvent d'origine végétale ou sont des composés naturels
polymérisés par I'homme. Hu et Lim ont créé un matériau composite avec une matrice
polymere d'acide polylactique ou PLA (Lee et al., 2003). Souvent, ces polymeres sont
dispendieux. Le fait d'incorporer de la fibre de chanvre dans le PLA permet
d'augmenter ses propriétés mécaniques. Les propriétés mécaniques du PLA sont
présentées au Tableau 7.

Tableau 7 : Propriétés du PLA seul (Lee et al., 2003)

Masse volumique (g/cm®) 1,25
Melt index, g/10 min (190°C) 4,8
Résistance a la traction (MPa) 35
Mondule de traction (GPa) 3,5
Elongation a la rupture (%) 6
Résistance a I'impact Izod (ft-1b/in) 0,24

(Stanojlovic-Davidovic et al., 2006) ont élaboré et caractérisé un biodégradable
composé d’amidon expansé de pomme de terre renforcé de fibres végétales (linter de
coton, chanvre) pour une application dans le domaine de I’emballage alimentaire et ils
ont développé un matériau multicouche pour remplacer les barquettes en polystyréne
expansé (PSE). La figure 8 indique les modules spécifiques du PSE et des différents
composites élaborés. On remarque que les propriétés mécaniques spécifiques du
composite formé avec le renfort en cellulose sont équivalentes a celles du PSE. Les
composites contenants les fibres de linter de coton et la paille de blé ont des modules
spécifiques equivalents mais 1égérement inférieurs a celle du PSE. L’ajout des fibres

de chanvre dans la matrice polymeére n’a pas un effet significatif en termes de variation
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des propriétés spécifiques du composite ainsi obtenu. Ainsi le meilleur composite
susceptible de remplacer le PSE dans son utilisation comme barquette est celui formé

avec le renfort en cellulose (M+10% cellulose).

1
:’gog
;u‘gO,S
50,7
20,6
30,5
0,4
0,3
0,2
0,1
0

Matrice M M/10% paille M/10% L|nter M/10% M/10%

de blé de coton Cellulose chanvre

Figure 8. Module d’élasticité/masse volumique (E/p) du polystyréne expansé et des

composites multicouches contenant des fibres (Stanojlovic-Davidovic, 2006).

3.8.2.6.  Influence des fibres et de leur taux sur les propriétés des composites

La plupart des travaux sur des composites Polymere/fibres vegétales portent sur
I’influence des fibres et de leur taux sur les propriétés mécaniques et la cristallisation.
Les auteurs s’accordent a dire que la quantite de phase cristalline augmente en
présence de fibres (Yongli et al., 1997 ; Nayak et al., 2009 ; Zhang et al., 2010). Ainsi les
fibres (bambou) joueraient un role d’agents nucléants du Polymére polypropyléne
(PP). Une augmentation de la vitesse de cristallisation a également été observée par
Zhang et al., (2010). Par contre, aucune variation significative de la température de
fusion du composite par rapport au Polymeére (PP) pur n’est observée par Nayak et al.,
(2009). Ils relévent également que dans le cas ou la surface des fibres naturelles et de
la matrice polymeére ont une nature chimique similaire (présence de groupements OH),
des liaisons hydrogenes entre les fibres et la matrice sont possibles, ce qui conduit a
des composites possedant de bonnes propriétés mécaniques.
Vilaseca et al. (2007) ont etudié les composites élaborés a partir des fibres de jute et
d’amidon.
Les résultats montrent que la contrainte a la rupture augmente de 35, 54 a 68% pour
les composites comprenant 10, 20 et 30% (en poids) respectivement de fibres non
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traitées. Le module d"Young des composites, quant a lui, augmente de 80, 180 et 310%
pour les composites renforcés respectivement avec 10, 20 et 30% (en poids) de fibres
non traitées.

La plupart des publications présentent des résultats similaires, a savoir que 1’ajout des
fibres permet une augmentation de la contrainte a la rupture et du module en traction
(Follain et al., 2006 ; Rossana et al., 2006 ; Wembo et al., 2006), ainsi que du module
vitreux mesuré en DMA (Vroman et al., 2009 ; Zho et al., 2008). Tous les auteurs ont
également montré que la déformation & la rupture diminue lorsqu’on ajoute des fibres
(Curvelo et al., 2001 ; Ochi et al., 2006 ; Carmen et al., 2009). Tous ces résultats sont
probablement dds au fait que les fibres seules ont un module plus élevé que la matrice
et une déformation a la rupture plus faible. Cependant, selon Torres et al. (2007), pour
des composites amidon/fibres naturelles, la contrainte a la rupture atteint une valeur
maximale pour une teneur en fibres d'environ 12%. lls expliquent ceci par la difficulté
d'obtenir une bonne dispersion des fibres dans les composites pour des teneurs en
fibres de 10% en poids, a cause de la formation de mottes de fibres et de vides dans les
composites. Les résultats de Chen et al. (2009) montrent aussi que le module et la
contrainte & la rupture diminuent quand le taux de fibres est supérieur a 20% en poids.
(Kumar et al., 2008 ; Carmen et al., 2009 ; Lu et al., 2006) ont observée une réduction
de I'absorption d'eau avec l'augmentation de la teneur en fibres (dans le cas des fibres
de cellulose, de la poudre de cellulose microcristalline et des fibres de pulpe
d’eucalyptus). Cette réduction est attribuée a l'insolubilité et a la faible capacité de
gonflement de la cellulose dans I'eau en comparaison avec la matrice d'amidon (Kumar
et al., 2008). De plus, ce phénomeéne peut étre dd a la présence de fortes interactions
(liaisons hydrogenes) entre la matrice d'amidon et les fibres (Lu et al., 2006).

La rigidité de la matrice augmente avec ’incorporation des fibres qui permettent un
transfert de contrainte entre la matrice et la fibre (Thwe et al., 2002, Huda et al., 2008).
L’ajout de fibres naturelles dans le PP conduit généralement a une augmentation du
module d”Young et une diminution de la contrainte et de la déformation a la rupture.
Les propriétés mecaniques en fonction du taux de fibres de bambou ont été etudiees
par Thwe et al. (2002). Aucune variation significative de la résistance en traction n’est

constatée lorsque le taux de fibres de bambou varie entre 10 et 30% massique, par
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contre celle-ci diminue lorsque le taux de fibres augmente jusqu’a 40%. Cette
diminution pourrait étre attribuée a une faible adhésion entre la fibre et la matrice qui
serait a I’origine de la formation de microfissures a I’interface. En effet un fort taux de
fibres, par exemple fibres de bagasse Mohammad et al., (2007) ou de bambou Thwe et
al., (2002) conduit a la formation de plus de vides au cours de la mise en ceuvre,
provoquant ainsi la formation de microfissures lorsque le matériau polypropyléne est
soumis a un effort et donc une réduction de la resistance en traction.

Toutefois, le module d’Young montre un accroissement régulier, presque linéaire,
avec I’augmentation du taux de fibres du fait d’une rigidité toujours plus élevée. Ceci
est en accord avec les résultats obtenus par Nayak et al., (2009) (composites PP/fibres
de bambou/fibres de verre) et Lee at al., (2006) (composites PP/fibres de bambou)
respectivement en analyse mécanique dynamique et essais de traction.

Quelques soient les fibres naturelles en renfort dans le PP, les résultats sont la plupart
du temps similaires a ceux obtenus avec le bambou, a savoir une augmentation du
module, une diminution de la résistance en traction. Quelques auteurs observent
cependant, pour leurs composites, un comportement mécanique différent. En effet,
Bledzki et al., (2007) sur des composites PP/abaca, PP/lin et PP/jute, ont montré que
les propriétés mécaniques s’améliorent jusqu’a 40% de fibres et se détériorent ensuite,
probablement du fait d’une plus mauvaise distribution des fibres a taux élevé. D’apres
Hanafi et al., (2002), la résistance mécanique du composite (caoutchouc naturel/fibres
de bambou) diminue lorsque les renforts ont une forme irréguliére du fait d’un moins
bon contact entre la fibre de bambou et la matrice et d’une plus grande difficulté pour
la fibre de récupérer les contraintes transférées par la matrice. D’autres auteurs comme
Vilaseca et al., (2010) (fibre d’abaca/PP), Mutje et al., (2006) (fibres de chanvre/PP),
Mendez et al., (2007) (pulpe de bois/PP) constatent également une augmentation du
module avec la teneur en fibres ainsi qu’une diminution de la déformation a la rupture
mais dans leur cas la contrainte a la rupture augmente aussi avec le taux de fibres. Ils
attribuent ce résultat peu courant a un ancrage mécanique entre la fibre et la matrice et
a un phénomene de diffusion du polymeére dans la fibre mais aussi a la présence de
transcristallinité.

Dans la plupart des cas, I’incorporation de fibres naturelles dans une matrice
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polypropyléne conduit a une augmentation de la reprise d’eau ou d’humidité du fait de
la forte hygroscopie des fibres végetales (Wulin et al.,, 2003 ; Thwe et al., 2002 ;
Gonzalez et al., 2011).

La concentration optimale en masse de fibres dans le composite PP/lin (Lee et al., 2003)

semble se situer a environ 40% (Tableau 8).

Tableau 8 : Propriétés mécaniques des composites (Lee et al., 2003)

Module
Résistance Résistan-
Teneur en , de
) ) Epais- | Masse ala ) Module ce
fibres Traitement ) ] traction )
] seur volumique | traction - de traction E | ala
(% alcalin 3 (g spécifique )
) (mm) | (g/cm?) spécifique (MPa) traction
massique) o/p (MPakg
E/p (MPakg™.m?) (MPa)
1.m3)
30 Oui 4,01 1,21 32,47 6306,6 7631,0 39,29
30 Non 3,66 1,25 32,91 4522,0 5652,5 41,14
40 Oui 4,39 1,23 44,39 6902,0 8489,6 54,60
40 Non 4,09 1,19 37,5 6218,1 7399,5 44,63
50 Oui 4,65 1,21 34,52 5795,3 7012,3 41,77
50 Non 4,02 1,22 35,84 5763,0 7030,8 43,73
3.8.2.7. Influence de la morphologie (longueur et diametre) des fibres sur les

composites

L’incorporation de fibres végétales dans une matrice nécessite une connaissance

préalable de la réaction des fibres dans le milieu et également d’optimiser 1’interface

matrice/fibre. La résistance d’un composite renforcé par des fibres dépend du degré

avec lequel une charge appliquée est transmise aux fibres. Ceci est fonction de

I’amplitude de la liaison interfaciale fibre /matrice. L'importance des interactions a

I’interface entre la matrice polymeére et les fibres a été largement reconnue dans

I'amélioration de la stabilité hygrothermique et des propriétés mécaniques des

composites naturels et polymere renforcé de fibres. Pour cela, différents traitements

ont été étudiés afin d’améliorer cette liaison. Une force appliquee directement a la

matrice, sur la surface d’un composite, est transférée sur les fibres les plus proches et
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se propage de fibre en fibre via la matrice et I'interface. Si l'interface est mauvaise, une
distribution efficace des forces n'est pas atteinte et les propriétés mécaniques des
composites sont altérées. Par contre, une bonne interface peut permettre que le
composite ait la capacité de supporter la contrainte, méme apres que plusieurs fibres
soient coupees parce que la force peut étre transférée aux fibres non cassées.

Plusieurs études dans le passé ont déja étudié les modifications des propriétés de
surface des fibres de cellulose afin d’améliorer leur adhésion avec une matrice
polymérique et réduire 'absorption d'humidité. Il a été démontré qu’un traitement
approprié appliqué sur les fibres peut entrainer une compatibilité avec la matrice
polymeére, qui améliore la qualité des composites. Des méthodes variées comme les
traitements plasma, alcalin, thermique, greffage par copolymérisation, le traitement
avec des silanes ou encore avec d’autres produits chimiques ont permis d’améliorer la
compatibilité des fibres avec la matrice. L’ensemble de ces études montre que
I’adhésion entre les fibres et la matrice joue un role primordial sur les propriétés
mécaniques du composite. Il est donc indispensable de connaitre les interactions
chimiques de surface entre les différents constituants des composites avant de pouvoir
réaliser une caractérisation mécanique de I’ensemble. Ainsi un point de comparaison
intéressant pour les composites est I'effet de la taille (longueur et diamétre) des fibres
sur les propriétés mécaniques du composite. (Mechraoui et al., 2008) ont montré que,
plus les fibres sont longues, plus elles sont capables d'absorber de I'énergie avant de
rompre. C'est pourquoi les propriétés mécaniques sont supérieures. Dans la majorité
des composites, il est intéressant d'avoir le maximum de fibres plus longues afin
d'obtenir les meilleures propriétés mécaniques possible, mais ceci diminue
généralement la facilité de mise en ceuvre. Thwe et al., (2002) ont montré que dans des
composites PP/bambou-verre, 1’accroissement de la longueur des fibres de bambou
provogue une légére diminution de la contrainte a la rupture en traction mais une
augmentation du module d’Young. L’interface entre la fibre de bambou et une matrice
PP diminue lorsque le diamétre des faisceaux de fibres augmente Nguyen et al.,
(2004). La forme de la section de ces derniers devient de plus en plus complexe
lorsque le diamétre augmente conduisant a un contact imparfait entre la matrice et la

fibre en plusieurs endroits.
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Pour des composites PP/sisal renforcés par des fibres courtes Joseph et al.,(1999), ont
mis en évidence 1’existence d’une longueur critique de ces fibres requise pour un bon
transfert des contraintes. En dessous de cette longueur, la fibre soumise a une
contrainte est déchaussée de la matrice et le composite se rompt pour de faibles
charges. Pour des longueurs supérieures, I’application d’une contrainte conduit a la
rupture des fibres (et non pas au déchaussement) d’ou une résistance en traction plus
élevée.

Gonzélez et al., (2011) ont étudié, pour des composites PLA/bambou, 1’influence de la
taille des fibres non seulement sur les propriétés mécaniques mais également sur
I’absorption d’eau. 3 tailles de fibres ont été utilisées : farine (<150p), fibres courtes
(entre 150 et 500p) et fibres longues (entre 150 et 1000p). Aucune variation
significative de module n’est observée, par contre la contrainte et la déformation a
rupture sont augmentées mais uniquement quand on passe de la farine aux fibres
courtes tandis que la résistance a I’impact augmente chaque fois que la longueur des
fibres croit. En ce qui concerne I’absorption d’eau, une augmentation de la longueur
des fibres conduit a une reprise d’eau plus élevée. En effet celle ci étant gouvernée par
un processus de diffusion, une plus grande longueur de fibres facilite la pénétration
d’eau dans le composite.

Soykeabkaew et al., (2004) ont également élaboré des composites (matrice polymeére
en amidon + jute ou lin) en faisant varier le rapport longueur/diamétre (L/D) et
I’orientation des fibres (transversale, longitudinale et aléatoire) pour le méme taux de
fibres (10% en masse) afin d’estimer la variation des propriétés physiques et
mécaniques en fonction de ces parametres. Les propriétés mécaniques des composites
dépendaient également de L/D et de I’orientation des fibres. Elles étaient les plus
élevées pour les composites contenants des fibres avec un rapport L/D le plus
important. Ceci peut s’expliquer par le fait que les fibres avec un L/D plus élevé
possédent une surface de contact avec la matrice plus importante. De plus, ces auteurs
ont également mis en évidence une forte interaction entre les fibres et I’amidon.

En ce qui concerne I’orientation des fibres, les composites avec une orientation
longitudinale des fibres possédent les meilleures propriétés mécaniques. Tandis que les

plus faibles propriétés mécaniques ont été notées pour des composites avec une
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orientation transversale des fibres. Les composites avec une orientation aléatoire des

fibres possedent des propriétés mécaniques médiocres.

4. Procédés d’élaboration des éco-matériaux

La plupart des composites a matrice polymeére ont jusque-la été développés sur des
machines dédiées a | élaboration des matériaux plastiques. Les plastiques sont mis en
forme par un grand nombre de technologies, chacune étant adaptée au matériau a
transformer. Ces machines sont congues en fonction des propriétés physico-chimiques
du polymeére, mais également des caractéristiques recherchées pour le produit fini. Les
technologies de mise en forme des plastiques sont: 1’extrusion, I’extrusion gonflage, le
calandrage, le thermoformage, le moulage par injection, I’injection multiphasée,
I’injection soufflage, le moulage par réaction (RIM) ou réaction renforcée (RRIM), le
rotomoulage, etc.

La mise en forme des agro matériaux est au début de son développement industriel. A
I’exception des presses de thermopressage, les équipements spécifiques de mise en
forme ne sont pas fabriqués en série comme pour les polymeres synthétiques. Certains
agro matériaux ont cependant été fabriqués et étudiés avec les équipements disponibles
en plasturgie classique. C’est le cas des matériaux développés dans notre travail ou les
procédes retenus sont le thermopressage, 1’extrusion suivi du moulage par injection.
Les principaux procédés et méthodes d’élaboration d’éco-matériau sont présentés ci-

apres :

4.1. L’extrusion

L’extrusion est le plus important des procédés de mise en forme des polymeéres car elle
présente 1’avantage de fonctionner en continu. Ce procédé est soit utilisé pour la mise
en forme d’un produit fini (film, plaque, profilé, tube, etc.), ou pour des étapes
intermédiaires du procédé de fabrication : compoundage, granulation ou encore
polymeérisation.

Le terme « extrusion » désigne généralement un systeme vis-fourreau équipé d’une
filiere dont les fonctions sont les suivantes : transport et malaxage de la matiére,
plastification ou fusion du polymere grace a la chaleur apportée (apport thermique et

dissipation visqueuse), et mise sous pression du polymeére nécessaire a sa
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transformation, a son écoulement a travers une filiere de mise en forme. L’extrusion

monovis et I’extrusion bivis sont deux technologies qui coexistent.

4.1.1. L ’extrusion monovis

C’est la plus répandue. L’industrie alimentaire a depuis trés longtemps utilisé la vis
d’Archimede et le procédé d’extrusion pour fabriquer entre autre des saucisses ou des
pates. Concernant la plasturgie, le premier brevet d’extrudeuse monovis, pour isoler
des cables a base de gutta percha, a été¢ déposé en 1879, soit au tout début de I’histoire
des plastiques (Agassant, 1996). Depuis, ce procédé n’a cessé d’étre optimisé, adapté
aux polymeéres a transformer, au fur et a mesure de la diversification des grades de
plastique.

Une extrudeuse monovis est constituée d’une vis d’Archimede qui tourne dans un
fourreau cylindrigue régulé en température, et au bout duquel est fixée une filiére. La
vis est généralement conique, son filet peut étre plus ou moins usiné en fonction des
effets de transport ou de malaxage attendus. Il existe trois zones phénoménologiques :
la zone d’alimentation ou le polymeére est solide (granulés ou poudre plus ou moins
compactée) ; la zone de plastification ou de compression dans laquelle coexistent le
polymere solide et en phase fondue ; la zone de pompage ou le polymeére est

totalement fondu (Figure 9).

i Plastification | Pompage Filiere

SATLUN

I
Alimentation : :

Figure 9. Schéma d’une extrudeuse monovis (Agassant et al, 1996 ; p.235).

Le diamétre du corps de la vis augmente de 1’arriére vers ’avant, et donc la profondeur
du canal diminue, soit sur toute la longueur de la vis soit dans la seule zone de
compression. La matiére se déplace grace aux frottements induits par les mouvements

du filet de la vis sur le polymeére. Si la matiére colle a la vis, I’effet d’extrusion est nul,
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tandis que si elle adhére a la paroi interne du fourreau, le processus d’écoulement est
augmenté. L’¢tude des phénoménes de transport et de fusion du polymere dans
I’extrudeuse a fait ’objet de trés nombreux travaux (Rubin, 1972; Agassant, 1996;
Rosato, 2000), qui ont mis en évidence I’'importance de la géométrie de la vis. En
effet, I’écoulement de la matiére dans le canal de la vis pendant la rotation de
I’extrudeuse dépend du coefficient de frottement, qui varie avec la température et la

nature du polymére, et surtout de I’action de plusieurs forces composantes (Figure 10).

Figure 10. Forces agissant sur la matiere durant la rotation de la vis d’extrusion d’apreés
Trotignon (1996).

Ainsi la force « U » exercee sur le polymere par la vis se décompose en premier lieu
en une composante « T » perpendiculaire au filetage et une composante tangentielle «
V » paralléle a ’axe du canal de la vis. La force composante « V » est due a
I’entrainement de la mati¢re qui adhére a la paroi et qui est raclée par le sommet des
filets. Le mouvement oblique de ces derniers pousse la matiere le long du canal en
direction opposée au vecteur « V ». Ce mouvement est appelé « écoulement de
transport » : sa vitesse est plus grande au fond du canal et diminue a I’approche du
fourreau.

La force composante « T » est perpendiculaire a 1’axe longitudinal du canal de la vis.
L’écoulement induit par cette force n’intervient pas sur le débit de I’extrudeuse, mais il
joue un réle important dans le malaxage de la matiere et dans le transfert de chaleur.
Une troisiéme force composante résulte de 1’augmentation de pression dans le
fourreau. Sa direction est opposée a la direction de I’écoulement Q. Elle apparait
quand la section de la filiere est plus petite que la section interne du fourreau. La
valeur de son débit est notée Qp.

Cette force s’oppose au mouvement de transport et provoque une augmentation de

pression a ’avant de 1’extrudeuse, suite a cela une partie de la matiére s’écoule par la
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filiere tandis que I’autre recule le long du canal de la vis.

La quatrieme composante Qs représente la fuite de la matiere par le petit jeu entre la
paroi interne du fourreau et le sommet des filets (quelques centiemes de millimétre).
La géométrie de la vis, le rapport longueur / diamétre de vis, les caractéristiques du
fourreau, le systéme de régulation thermique de 1’extrudeuse, ainsi que la géométrie de
filiere sont autant de spécificités des extrudeuses a adapter a la matiere a mettre en
forme. En effet, sans la maitrise de ces outillages, le matériau risque de ne pas étre
convenablement plastifié, et ce, méme si les parametres d’extrusion (températures du
fourreau et de la filiere, vitesse de rotation de la vis) sont correctement fixés d’apres
les propriétés physico-chimiques de la matiere, et par conséquent, le produit fini

obtenu sera de mauvaise qualité.

4.1.2. L’extrusion bivis

Comme son nom I’indique, I’extrusion bivis s’effectue avec une extrudeuse a deux vis
dans un fourreau non plus cylindrique, mais en forme de huit 1égérement déformé, et
qui est régulé en température. Comparativement a 1’extrusion monovis, I’extrusion
bivis offre des particularités intéressantes pour la transformation et la mise en forme
des plastiques. Du fait de son fonctionnement similaire a une pompe a Vis,
I’alimentation est beaucoup plus réguliere. Les débits peuvent €tre augmentés. Le
mélange est bien plus efficace, et I’homogénéité¢ du polymere en phase fondue ou du
compound est assurée.

Développée en paralléle depuis soixante-quinze ans pour des applications
agroalimentaires et dans I’industrie des polymeres synthétiques, cette technologie a
conduit a la mise au point de plusieurs types d’extrudeuses bivis. Les vis peuvent étre
coniques ou cylindriques, leur pas peuvent étre constant ou non. De plus, elles peuvent
étre corotatives ou contrarotatives, interpénétrantes ou non, conjuguées ou non
(Figure 11). De nombreuses combinaisons sont possibles, et le choix d’une
configuration de vis dépend de I’action a effectuer sur la matiere. Pour les applications
de compoundage de matériaux complexes, voire d’extrusion réactive, I’extrudeuse
bivis a vis corotatives et interpénétrantes, a profil conjugué, est préférée. Elle présente,

entre autre, I’avantage d’avoir des vis autonettoyantes, ce qui permet a la maticre de
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Figure 11. Types de vis utilisées dans les extrudeuses bivis (Agassant, 1996; Trotignon,
1996).

La mise en ccuvre de trongons de vis spécifiques (Figure 11) et le développement
d’équipements modulaires ont considérablement élargi le champ d’application de la
technologie. Au-dela du compoundage et de la mise en forme des matieres plastiques,
de la cuisson extrusion pour les transformations agro-alimentaires |’extrusion bivis a
été appliguée a de nombreux procédés de fractionnement et transformations de
matiéres végeétales tres variées.

Dans le domaine des biopolymeres, la plastification de I’amidon en extrudeuse bivis a
sans nul doute donné lieu au plus grand nombre de travaux (Lacourse, 1989; Lourdin,
1995; llo, 1996; Willett, 1997; Barron, 1998; Bastioli, 1998; Della Valle, 1998;
Lourdin., 1999; Mohanty, 2000; Stepto, 2000; Loercks, 2001; Van Soest, 2001). Les
transformations imposées a I’amidon dans chaque zone de 1I’extrudeuse (zone de
convoyage solide, de fusion, de convoyage fondu), ainsi que les modifications
structurales de la matiére ont été décrites (Vergnes, 1986), en particulier en relation

avec I’énergie mécanique spécifique et 1’énergie spécifique formée par dissipation
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visqueuse (Della Valle, 1989). Plusieurs modelisations des écoulements ont été
proposées et appliquées a ’amidon (Vergnes, 1987; Parker, 1990). Par contre, dans le
cas du composite fibre/amidon de mais plante entiere (Peyrat, 2000a), la modélisation
de la plastification dans les contre-filets de I’extrudeuse bivis s’est avérée trop
complexe. Bien que donnant lieu aussi a une plastification efficace en extrudeuse
bivis, peu de travaux ont été consacrés au cas des protéines (Aréas, 1992; Culioli,
1996; Zhang, 2001;

Fischer, 2004).

4.2. L’injection moulage

L’injection moulage est le procédé le plus couramment utilis¢ industriellement pour la
mise en forme des thermoplastiques, et méme de thermodurcissables, en tout type
d’objets finis (Rosato, 2000). Cette technologie trouve son origine dés le XIXeme
siecle. En effet, en 1872, John et Isiah Hyatt obtiennent un brevet pour une machine
d’injection moulage qui leur permettait de mouler du celluloide. Six ans plus tard,
John Hyatt introduit le premier moule multi-empreinte. En 1909, Leo H. Baekeland, le
concepteur de la résine phénolformaldéhyde ou bakélite, utilise la premiére presse a
injecter possedant une vis de plastification dans son groupe injecteur (Rubin, 1972).

Il existe plusieurs types de machines d’injection moulage (Figure 12) : presse a
injecter a piston, a vis de plastification, a injection multiple (a piston, a vis, a piston et

a vis), etc.
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Piston : piston

Feed hoper : trémie d’alimentation

Single-stage ram mjection : groupe injecteur a étage simple
Ram melting : groupe de fusion

Two-stage ram injection ° groupe injecteur & deux étages
Torpedo : torpille

Screw drive motor - moteur d’entrainement de la vis
Single-stage or reciprocating screw : étage simple ou vis-
piston

Screw plasticator : vis de plastification

Two-stage or preplasticizing screw : double étage ou vis de
préplastification

Heater : collier de chauffage

Holdmg chamber : chambre de dosage

Nozzle : nez ou buse machine

Mold : moule

Figure 12. Exemples de différents systémes de plastification de presse a injecter d’apres

(Rosato, 2000).

Si tant de machines d’injection moulage ont été proposées parallelement au

développement des différents grades de plastiques, c’est que cette technologie présente

des avantages importants pour les industriels, et ceci malgré quelques inconvénients

(Tableau 9).
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Tableau 9 : Avantages et inconvénients de I’injection moulage d’aprés (Rubin, 1972).

Avantages

Inconvénients

Fort rendement de production

Forte concurrence d’ou une faible marge

Grand volume de production

Codt de production relativement faible

par objet

Trois opérations unitaires en décalage dans

le procédé (plastification, injection

moulage, démoulage)

Automatisation du procédé

Définition précise de la piéce (décoration
en bas relief, précision de la géométrie,

etc.)

Prix élevés des machines, des équipements

auxiliaires et des moules

Recyclage des rebus et autres déchets

thermoplastiques apres broyage d’ou des

Détermination de la qualité d’une piece non

o . . Immeédiate
pertes minimales de matiére premiére
Possibilité de mouler de mémes formes
avec des matériaux différents, voire avec | Probléemes liés aux bases du procédé

des additifs ou charges, via la méme

machine et le méme moule

difficiles a appréhender

Propriétés de produit fini intéressantes:
e ratio
o forte résistance mécanique /

masse, résistance a la corrosion,

résistance en traction, etc.

de

conséquences

Manque connaissance  sur les

que peuvent avoir des

défaillances machines sur les propriétés du

produit fini

Nous nous limiterons dans cette partie

au cas des presses a injecter a vis de

plastification, qui sont les plus répandues, en nous attachant a montrer I’importance

des caractéristiques des principaux outillages de cette machine vis-a-vis de la

plastification d’un matériau et de sa mise en forme.

4.2.1. Description d’une presse a injecter

Une presse a injecter, ou machine d’injection moulage, est constituée de deux unités

principales : I’unité d’injection, ou de plastification, et I'unit¢ de moulage (moule et
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systeme de fermeture) (Figure 11). Le plus souvent, les différences notables entre les
types de machines concernent I’unité de plastification (Figure 10). Notons qu’il existe
des presses verticales bien que les presses horizontales soient les plus fréquentes.
Parmi ce type de machines, deux grands groupes se distinguent : les presses
hydrauliques et les presses électriques. Elles présentent chacune des particularités plus
ou moins intéressantes et adaptées a certaines fabrications.

Injection unit : unité d’injection, groupe injecteur

Mold : moule

Clamping cylinder : groupe ou unité de fermeture

Systéme d'injection Moule Systéme de fermeture

Ilm

http:/farchimede.bibl.ulaval.ca/archimedefiles/

Figure 13. Eléments de base d’une machine d’injection moulage d’aprés (Rosato, 2000)

Une machine d’injection moulage se caractérise généralement par sa capacité
maximum d’injection et sa force de fermeture. La premicre caractéristique peut étre
donnée en masse de Polystyréne standard ou en volume (cm?). La capacité d’injection
réelle est comprise entre 30 et 70% de cette capacité maximale, ceci en fonction du
comportement en phase fondue de la matiere a transformer et des limites de sécurité
machine (étape de compactage). La force de fermeture est généralement exprimée en
tonne, et correspond a la force de fermeture maximum du moule que peut maintenir la
presse avant, pendant et aprés le remplissage du moule par la matiere fondue.
Toutefois, de nombreux autres critéres peuvent étre précisés pour définir au mieux une
presse & injecter. Ils sont d’autant plus importants qu’ils seront nécessaires au choix
d’une machine parfaitement adaptée a une gamme d’objets a fabriquer : par exemple
les distances entre plateaux et entre colonnes doivent étre de dimensions compatibles

avec celles du moule.
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La Figure 12 indique les éléments essentiels d’une machine d’injection moulage.
Parmi ces éléments, 1’unité de plastification nous intéresse tout particulierement dans
le cas de la mise en ceuvre des matériaux bio sourcés. En effet, le rapport longueur /
diameétre de la vis de plastification, la regulation thermique du fourreau a la base de la
trémie, la longueur et la géométrie de la buse d’injection sont autant de caractéristiques

a prendre en compte pour la fusion de la matiere sans dégradation de celle-ci.

S VF C @ PM My BI PI T
| } | A VR /’ MH-
135 ) com N l/ ! %5 N R CP-\Ezet) VP
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4 14 25 % = et |
! - : —Vs
g — = A | =
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— e S — - B
Ba—H B aP" T 2
J p— s — IIl v Z > & '///TJ J
"N NSNS EUSNSSSS N \ NN AN N AN N NS SN N SN \ AN
A axe de pivotement du bloc d’injection G  genouillére P, pompe haute pression S sommier
Ac accumulateur Gl glissiére PI plateau d'injection T trémie
B bac de stockage des pidces moulées M moule Pi  piéce moulée VA vérin d’approche
Ba bati ou chassis ME moteur électrique PM plateau mobile VF vérin de fermeture
BI buse d’injection MH moteur hydraulique R résistance chauffante VI vérin d'injection
C colonne N nez de cylindre Re refroidisseur VP vis de plastification
CC carter coulissant Pa patin de frottement RH réservoir d’huile VS vis sans fin
CP cylindre de plastification Pg pompe basse pression RV roue a vis sans fin VV vérin d'avance et de recul du bloc d’injection

Figure 14. Schéma d’une presse a injecter électrique a vis de plastification

Lorsque ces éléments, qui ont une forte incidence mécanique sur le plastique, sont mal
dimensionnés, les piéces éventuellement formées présentent des défauts qualitatifs
importants.

Le principe de fonctionnement d’une machine d’injection moulage reste sensiblement
le méme quel que soit le type de presse :

- La matiére plastique est introduite dans la trémie.

- Le moule est fermé et verrouillé a la force de fermeture nécessaire pour son
remplissage. Si la force d’injection est supérieure a cette force de fermeture, le moule
s’ouvre. Ce phénomene peut provoquer une usure prématurée du moule et de la
machine, I’objet est souvent a rejeter (bavure voire défaut).

- Par conduction thermique et dissipation visqueuse, la matiere est ramollie lors de la
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rotation de la vis qui recule au fur et a mesure que la matiere fondue est stockée en
bout de fourreau. La pression engendrée par la matiére sur la vis est contrée par une
contrepression consignee et exercée par le moteur, ceci évite de stocker des gaz ou des
espaces vides en plus de la matiére, qui pourrait éventuellement changer d’état
(équilibre PVT modifié). Il s’agit de la phase de dosage.
- Lorsque le dosage est effectué, le groupe injecteur avance vers le moule. Et lorsque
le contact buse machine et busette moule est établi, la matiere fondue est injectée dans
I’empreinte du moule par un mouvement de translation de la vis de 1’arriere vers
I’avant du fourreau (effet piston).
- Une pression de maintien est exercée pendant un bref instant afin d’assurer le
compactage de la piece. Cette étape assure une bonne reproductibilité dans la
fabrication des pieces injectées. Elle présuppose également la nécessité de doser un
volume de matiére fondue légérement supérieur au volume de I’empreinte du moule.
- La picce doit se solidifier dans le moule avant d’étre démoulée et éjectée. Dans le cas
des thermoplastiques, le moule est thermorégulé a une température inférieure a la
température de ramollissement par circulation de fluide. Dans le cas de
thermodurcissables, des moules dotées de systémes de chauffe électriques sont le plus
souvent utilisés. En effet, ils offrent I’avantage de modifier rapidement la température
du moule, et il est donc possible de réticuler rapidement la piece injectée par cuisson.
- Une fois I’objet figé dans sa forme, et aprés que le ponton du groupe injecteur soit
reculé, le moule s’ouvre et les éjecteurs poussent la piece hors du moule.
Aprés nettoyage du moule, si nécessaire, un nouveau cycle peut démarrer. Pour gagner
du temps, le dosage peut s’effectuer lors du recul ponton ou pendant 1’ouverture du
moule et I’éjection.
Les phénomenes physiques liés au fonctionnement d’une presse a injecter sont trés
nombreux. Les modéles permettant de représenter I’ensemble de la transformation
nécessitant la prise en compte de multiples parametres :

e la géométrie est complexe ;

e le procéde est non stationnaire, donc transitoire ;

¢ la forte vitesse d’injection génére une puissance dissipée éleveée ;

e les gradients thermiques sont marqués dans I’épaisseur de la piece ;
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e [’écoulement est compressible (notamment au cours du compactage) ;

e les phénomenes de cristallisation et d’orientation sont trés hétérogenes;

e les conditions aux limites sont modifiées au cours du refroidissement.
De nombreux modeles concernant la plastification des polymeres synthétiques et le
remplissage des moules ont été proposés (Alles, 1986; Rosato, 2000). Ils sont tres
utiles pour définir et concevoir au mieux les moules et aussi pour parametrer les
consignes d’injection moulage (Agassant, 2000). Ainsi ils permettent :

e [’optimisation du moule et notamment la localisation des seuils d’injection,

e [’optimisation des parametres de mise en ceuvre,

e la prévision des structures, des déformations résiduelles et des propriétés du

matériau moulé.

Dans le cas des biopolymeres, aucune donnée sur 1’application de ces modéles n’a été

signalée a notre connaissance.

4.2.2. Outillages spécifiques

La fabrication des objets injectés de bonne qualité requiert d’une part une bonne
connaissance de la matiére premiere et de ses propriétés rhéologiques et thermiques, et
d’autre part de bien dimensionner la machine et ses outillages spécifiques. De
nombreux criteres doivent étre pris en compte, car ils sont liés a ’interaction entre la
maticre et le travail thermomécanique qu’elle va subir : la sensibilité du plastique vis-
a-vis du taux de cisaillement, son indice de fluidité & chaud et son comportement
rhéologique, sa température de ramollissement et la température du moule, la pression
et la vitesse d’injection, la contrepression sur la maticre, le couple subi par la vis, la
vitesse de rotation de la vis, le(s) systeme(s) de dégazage, les types de buses, la

température de séchage du matériau, le retrait au moulage et la densité du matériau.

4.2.2.1. Vis de plastification

Les principaux phénomenes qui ont lieu lors de la rotation de la vis de plastification
sont : le transport, le ramollissement ou la fusion, et le pompage de la matiere. Cette
vis de plastification est a quelques détails prés une vis d’extrusion (Figure 15). Et

comme elle, elle présente trois zones : alimentation, plastification et pompage.
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Figure 15. Vis de plastification standard d’une presse a injecter (Agassant et al., 1996).
Metering type screw : vis a section homogéne
Feed section : zone d’alimentation
(Melting) transition : zone de fusion, de transition
Metering section : zone de dosage
Pitch (lead) : pas de vis
Les vis de plastification standard sont a pas singulier (Figure 13) dont les
caractéristiques sont les suivantes :

e Ds (ou D), le diamétre nominal de la vis ;

e @, I’angle de I’hélice ;

e s, I’épaisseur du filet ;

e hF, la profondeur du filet au niveau de la zone d’alimentation ;

e hM, la profondeur du filet au niveau de la zone de pompage ;

e L, lalongueurde lavis;

e ), lejeu entre le sommet du filet et le fourreau ;

e L/D, le rapport longueur sur diametre nominale de la vis ;

e 1c =hF/hM, le taux de compression.
Les mécanismes de déplacement et de transformation d’un polymére dans une vis
d’Archiméde ont été décrits de facon détaillée (Agassant et al., 1996) :
Le transport du polymere solide dans la zone d’alimentation :
Le plastique sous forme de granulés ou de poudre a un comportement voisin de celui
d’un « sable » avec une certaine cohésion et un certain angle de frottement interne. Il
est rapidement compacté (ou fritté) sous 1’action de la pression et de la température, et

il se comporte alors comme un solide plus ou moins indéformable glissant entre la vis
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et le fourreau. Le déplacement s’effectue comme pour I’extrusion monovis. Il existe
cependant une légere différence concernant la vitesse du fourreau par rapport a la vis,
considérée fixe. Elle est due au recul de la vis au fur et a mesure que le dosage de la
matiére fondue s’effectue. Toutefois, cette vitesse de recul, vr, est négligeable devant
la vitesse de rotation, v : v =1 X Dx N > vr. Des mod¢les ont été développés afin de
déterminer un angle de vis optimum permettant un débit de solide optimum dans cette
zone d’alimentation. Notons que cette optimisation nécessite de déterminer le
coefficient de frottement polymere / métal du fourreau et de la vis.

Le phénomeéne de transition de phase dans la zone de plastification, et de compression:
Deux actions sont responsables du ramollissement du polymeére : la conduction
thermique et la dissipation visqueuse due au cisaillement exercé par la vis sur la
maticre. Le taux de cisaillement augmente donc de la zone d’alimentation a la zone de
pompage de la vis. Un faible taux de cisaillement ne permet pas une bonne
homogénéisation du matériau. Un taux de cisaillement trop important peut entrainer
une dégradation du matériau. La plastification d’un polymere est ordonnée dans le
canal de la vis. D’abord, un film liquide se forme au contact du fourreau au dessus du
solide. Cette étape s’appelle la zone de retard a la fusion. Plus le jeu entre le sommet
du filet et le fourreau est important, plus longue est cette zone de retard a la fusion.
Quand la couche de polymere fondu devient plus importante que ce jeu, elle se met en
pression le long du filet arriére et 1’épaisseur du film augmente. Il se forme alors une
poche liquide a I’arriere du chenal, celle-ci grandit de I’arriére vers I’avant du cylindre
en méme temps que le lit de solide diminue : c’est la zone de plastification proprement
dite (Figure 16).
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Figure 16. Plastification d’un polymére dans la zone de fusion :

a) retard a la fusion (Agassant,1996),

b) plastification (Rubin, 1972).

Notons que pendant les phases d’arrét de la vis, la plastification se poursuit par
conduction thermique.

Le phénoméne de pompage :

Dans la troisieme zone de la vis, la matieére fondue est mise sous pression ce qui
entraine son écoulement vers le bout de vis ou chambre de dosage. Ce phénomeéne a
été moins étudié pour le cas de 1’injection moulage que pour 1’extrusion monovis. Les
modeles expliqués pour une extrudeuse monovis munie d’une filiere et fonctionnant en
continu ont été adaptés au systeme transitoire que représente I’injection moulage. Il se
peut que la température de la matiere diminue tout le long de la vis entre le début et la
fin de la phase de rotation. Le polymere pourrait alors avoir une température tres
hétérogene (Agassant, 1996).

La pointe de vis est également un élément essentiel pour I’injection du matériau. En
effet, il peut étre nécessaire d’équiper la vis de plastification d’une pointe de vis munie
d’un clapet anti-retour, qui évite a la matiére fondue de reculer dans la vis au moment
de I’injection. Le remplissage du moule s’en trouve ainsi optimisé.

Les mouvements et phénomeénes successifs, qui ont lieu dans une vis de plastification
d’une machine d’injection moulage, sont résumés dans les Figure 17 et Figure 18.
Barrel : fourreau

Screw : vis

Open discharge : écoulement libre

Blocked flow : écoulement bloqué
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Barrel : fourreau

Screw : vis

Open discharge : écoulement libre
Blocked flow : écoulement bloqué
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Figure 18. Principe de fonctionnement standard d’une vis de plastification sur un

plastique a injecter (Rosato, 2000).

4.2.2.2. Moule

Le moule d’injection est slirement 1’outillage le plus complexe et le plus difficile a
concevoir. En effet, un moule est constitu¢é d’un ensemble de plaques usinées
s’imbriquant parfaitement les unes dans les autres, et dont chacune a un role précis a
jouer dans la fabrication de la piéce (Figure 19). « Injection Molding: theory and
practice » (Rubin, 1972) et « Injection Molding Handbook » (Rosato, 2000) sont des
ouvrages de référence qui consacrent chacun un chapitre trés complet sur les différents

types de moules d’injection moulage existants et leur conception.

S7



CHAPITREL : ETAT DE L’ART ET PROBLEMATIQUE DE RECHERCHE

Entrée de
Ejecteur Noyau  pince Circuit de
\ rapporté refroidissement
Cale |\ -
Trou de fixation \ il

_ Empreinte rapportée

whiny

. Buse d'injection

Arrache-carotte -

Appui de |la buse

Trou pour la command -
PO Y ° - d'injection de la presse

des éjecteurs

T Rondelle de centrage

Tige de rappel ——__

———— Bloc porte-empreinte

SHIN'SNNNANN NN
A

) Mg i NN ,': ¢ S LT L A Goujon de guidage
Contre-plaque d'éjection — Lq\ ” N 1R~I ‘{ﬁ : J g g
Plaque de fixation I | Plaque de fixation
Course |
d'éjection /
/ | \ .
Plaque Bague de Trou pour Bloc porte-noyau
d'éjection guidage anneau de ou porte-poingon

manutention

Figure 19. Structure générale d’un moule d’injection (Pichon, 2001)

Afin de déterminer la taille et la localisation des seuils d’injection, la dimension des
canaux d’alimentation de I’empreinte, les angles de dépouille de la carotte d’injection
comme ceux de ’empreinte, il est indispensable de connaitre le comportement
rhéologique (melt index), et les caractéristiques thermiques du matériau fondu (sa
capacité a se figer et a quelle température, son retrait au moulage) pour exploiter les
modeéles permettant de prédire le comportement du plastique fondu pendant la phase
de remplissage. Cependant, les empreintes des moules sont généralement de géomeétrie
complexe. Le remplissage s’étudie alors en décrivant une succession d’écoulements
dans des géométries simples entre lesquelles la continuité de la pression, du débit et de
la température est assurée. Des logiciels ont été développés sur ce principe (Rosato,
2000). En fait, I’étude et la modélisation du remplissage d’un moule par une matiére
plastique constituent par elles-mémes une étude compléte (Alles, 1986). L’acquisition
des données est menée avec des moules de géométrie simple (disque, spirale), munis
de capteurs de pression et de température, qui permettent de définir : le débit
d’injection durant le remplissage du moule, la température de la matiére a son entrée

dans le moule (la température d’injection) et la température du moule. Le
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comportement du polymere remplissant le moule peut ainsi étre caractérisé par
I’évolution de la pression dans I’empreinte, et grace a une série de sous-dosages qui
permettent de fournir la position du front de matiere a des instants successifs au cours
du remplissage.

D’un point de vue pratique, I’observation des pieéces moulées permet d’orienter le
choix des conditions d’injection et de pressage ainsi que les adaptations du moule aux
caractéristiques du polymere. Ainsi, généralement, les modeles ne rendent pas compte
de I’écoulement de la matiére au voisinage du front de matiere, appelé «effet
fontaine». Cet écoulement particulier génere souvent des structures caracteristiques de
I’injection moulage : zone de cceur, effet de peau, lignes de soudure, etc. Par ailleurs,
au cours du refroidissement de la piece injectée, la variation de volume spécifique, qui
n’a pu étre compensée par le compactage, engendre des contraintes résiduelles. A la
fin du compactage, il existe un gradient thermique entre la peau et le cceur de 1’objet.
Comme la dimension finale de la piéce est uniforme (pas de différence entre les
couches du cceur et de peau), les couches périphériques sont en compression et les
couches internes en traction. De ce fait, 1’épaisseur de 1’objet a tout intérét a étre la
plus faible possible pour diminuer cet effet. D’autre part, il est nécessaire que le moule
soit uniformément régulé en température. En effet, un gradient thermique entre deux
positions de I’empreinte pourrait induire une déformation de la piece a I’ouverture du
moule (Agassant, 2000). Par conséquent, suite aux observations de défauts faites sur
les objets moulés des séries de réajustements des consignes d’injection moulage sont
possibles (Pichon, 2001).

La technologie d’injection moulage a cependant déja été appliquée pour la mise en
forme de plusieurs biopolymeéres, formulés ou non, et de composites biopolymeéres en
fibres végétales, reconstitués ou naturels.

Quelle que soit la formulation mise en ceuvre, nous pouvons remarquer que la
température de mise en forme est toujours comprise entre 50 et 200°C, et elle est le
plus souvent voisine de 120 a 150°C. Cette température permet I’écoulement des
biopolymeres transformés tout en les préservant d’une dégradation thermique.

La presse a injection utilisée dans cette étude pour élaborer les éprouvettes et

échantillons est une presse a injection de marque ARBURG 370 S 700-70. La presse a

59



CHAPITREL : ETAT DE L’ART ET PROBLEMATIQUE DE RECHERCHE

éteé reglée a une température de 180°C et a une pression de 2500 bars.

Elle a une force de fermeture maximale de 700KN et est munie d’un systéme
d’éjection hydraulique avec un diameétre de la vis 150mm et 180mm ; Sa puissance
électrique est de 15 KW.

4.3. Le thermo pressage

Le thermo pressage est également appelé moulage par compression (Trotignon,
1996). Cette technologie est issue de 1’industrie des composites a base de résines
thermodurcissables. Le thermo pressage consiste en la fabrication de panneaux de
particules par compression de mat dans un moule avec application de la chaleur en
présence d'un plastifiant éventuellement.

Son principe de fonctionnement est décrit par la Figure 20. Le mélange est
chargé dans le moule chauffé par conduction. Les plateaux de la presse se rapprochent
et viennent comprimer la matiére qui ramollit et prend la forme de I’empreinte. Le
moule est maintenu fermé sous pression pendant le temps de la réaction de réticulation
du thermodurcissable.

Lorsque celle-ci est terminée, les plateaux s’écartent 1’un de 1’autre et la picce

est dégagée.

hid ]

Figure 20 : Moulage par compression (d’apreés Trotignon, 1996)

Ce procédé permet une facile mise en ceuvre de bio polymeres comme les protéines
(Di Gioia, 1998; Orliac, 2002a) dont le comportement se rapproche de celui des
thermodurcissables, mais aussi comme 1’amidon (Van Soest, 2001) ou encore les
composites fibres lignocellulosiques/protéines comme le tourteau de tournesol
(Silvestre, 2000). Cependant, la présence d’eau dans les biopolyméres impose
plusieurs contraintes lors du moulage par compression. En effet, quand la matiere est
chauffée au-dela de 100°C, I’eau passe sous forme vapeur et tend a s’échapper. Si cette
vapeur d’eau n’est pas évacuée au début du cycle, par exemple par une entrouverture

du moule, des cloques risquent de se former a la détente du moule a chaud, quand la
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piece n’explose pas. Pour diminuer la pression de vapeur, le moule peut étre refroidi
avant son ouverture, mais ceci ralentit considérablement les cadences de fabrication.
Pour résoudre ce probléme, un systeme de carrousel a été développé afin de presser
une premiere fois la matiere a chaud pour lui donner sa forme, puis un seconde
pressage, a froid, remet en forme 1’objet en profitant de la chaleur accumulée lors du
premier pressage (Rentsch, 1997), c’est ce procédé qui est retenu pour ¢laborer nos

panneaux de particules en tiges de kenaf et tiges de cotonnier.

4.3.1. Le Pressage a chaud
Quatre facteurs principaux justifient I’importance du pressage dans le procédé de
fabrication des panneaux. Il s’agit de :
e la forte consommation d’énergie
e la variation de la qualité du produit final par tous les mécanismes de transfert de
chaleur et de masse qui se produisent dans le mat
e le temps de pressage affecte la productivité

e le profil de densité, développée durant cette étape.

Pendant la compression a haute température, de nombreux processus physiques et
chimiques sont mis en oeuvre dans le mat et se produisent de facon simultanée. Leur
étude doit prendre en compte tous les phénomenes physiques locaux tels que le
transfert de masse et de chaleur, en utilisant les stratégies de contrdle de la presse et les
simulations par ordinateur. La Figure 21 de (Wolcott, 1989), décrit trois étapes

principales dans le cycle de pressage. Il s’agit de :

4.3.1.1. Laconsolidation

Le plateau supérieur de la presse entre en contact avec la surface supérieure de
I’échantillon et 1I’élimination des espaces vides commence jusqu'a ce que I’épaisseur
finale soit atteinte, en méme temps que la pression évolue dans le temps. Cette étape
est équivalente a la fermeture de la presse désignée par TFP (Temps de fermeture de la

presse).
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4.3.1.2. Larelaxation transitive

La relaxation commence apres avoir obtenu le maximum de pression sur I’ébauche. La
diminution de la pression durant cette étape est graduelle et donne du temps pour la

polymeérisation du liant.

Pression au cours de pressage

Pression (M Pa)

]

120 180 240

-
ta ]

Temps{s)

Figure 21. Les étapes dans le cycle de pressage (Adaptation de Wolcott, 1989)

4.3.1.3. Larelaxation asymptotique

Pendant cette étape la pression est un peu plus constante, mais le plateau supérieur est
encore en contact avec 1’ébauche.

Finalement, la décompression ou dégazage se produit quand le plateau supérieur se
dégage de I’ébauche. L’ouverture des plateaux est totale et le cycle de pressage se

termine.

4.3.1.4. Les conditions internes du mat (Adaptation de Kamke 2003)

La recherche pour comprendre la physique de base des phénomenes se produisant dans
I’ébauche durant la compression a haute température fut initiée avec les expériences
qui reproduisent le pressage a chaud. Le but était de connaitre le comportement des
différents paramétres et leur incidence sur les propriétés finales du mat. Kelly (1977) a
effectué¢ une excellente revue de littérature a ce sujet. La vitesse d’augmentation de la
température a un impact logique sur la vitesse de polymérisation de la résine. Les
thermocouples pour contréler la température au cours du pressage au centre du mat ont

été utilisés par Maku et al. (1959) et Strickler (1959). Ils ont démontré aussi que la
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géométrie des particules affecte le flux de la vapeur d’eau, et en conséquence affecte la
température atteinte par le panneau. Les auteurs ont reconnu que les gradients de
pression résultent en un flux de vapeur de la surface vers le centre du mat durant la
compression, et ultérieurement dans le plan du panneau, du centre du mat vers les
bords. Fahrni (1954) a signalé 1’avantage du flux de vapeur pour un transfert de
chaleur plus rapide au cours du pressage et il a proposé 1’effet « steam-shock » ou
« effet de pression de vapeur ». Cet effet survient lorsque des particules de teneur en
humidité beaucoup plus élevée sont employées a la surface de 1’¢ébauche afin de
favoriser un transfert de chaleur plus rapide.

Comme le flux de vapeur dans 1I’ébauche a une importance significative durant le
transfert de chaleur et comme une pression excessive de vapeur en fin de cycle du
pressage peut produire un délaminage, une technique pour mesurer la pression du gaz
dans I’ébauche a été¢ concue (Denisov et Sosnin 1967, Kavvouras 1977, Kamke et
Casey 1988).

Cette technique utilise un tube rigide avec un petit diamétre intérieur ouvert d’environ
0.25 mm. Cette extrémité du tube va a l’intéricur du mat et 1’autre extrémité est
connectée a une sonde trés sensible. Le tube peut &tre rempli avec un liquide, comme
par exemple de I’huile de silicone a basse pression de vapeur, afin d’éliminer la
condensation de vapeur d’eau a I’intérieur du tube. Cette méthode permet de mesurer
seulement la pression totale du gaz et ne peut pas différencier les pressions partielles.
Par exemple, la fabrication des panneaux de lamelles orientées (PLO) peut étre faite a
I’aide d’un adhésif polymérique diphényleméthane diisocyanate (pMDI) qui produit
des quantites significatives de CO, au cours de la polymérisation. Le résultat de cette
technique pourrait ne pas indiquer les bonnes mesures durant le pressage (Geimer
1991) et dans ce cas la elles pourraient étre indiquées seulement comme référence. Les
mats avec une basse perméabilité, telles que les PLO de basse densité, peuvent avoir
un gradient de pression de gaz élevé a travers 1’épaisseur et latéralement du centre vers
le bord du panneau.

La mesure de la température et de la pression du gaz a ’intérieur du mat au cours du
pressage a chaud est une pratique commune dans I’industrie depuis 1’introduction du

systéme moniteur du mat PressMAN® (Alberta Research Council 2003). Ce systéme
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inclut des sondes spécialement congues pour mesurer la température interne et la
pression du gaz durant le pressage. On note que 80 sondes de ce genre sont
actuellement en utilisation dans I’industrie et dans les centres de recherche dans 20
pays, que ce soit pour les presses lot et ou en continu.
Les mesures directes des conditions internes de 1’ébauche sont nécessaires pour la
vérification des modéles de simulation du pressage a chaud (Zombori, 2001).
Selon les conditions décrites précédemment, on conclut que les principaux facteurs du
pressage des panneaux de particules sont les suivants (Cloutier, 2001 ; nenonéne,
2009) :

v’ température de la presse

v’ teneur en humidité du mat

v’ vitesse de fermeture de la presse

v’ temps de pressage

Tous ces facteurs jouent un rdle trés important lors du pressage car ils sont a I’origine
des phénomenes de transfert de masse et de chaleur dans I’ébauche et ils déterminent

le profil de densité finale des panneaux de particules.

4.3.2. Transfert de masse et de chaleur au cours du pressage a chaud

La présence d’eau dans le panneau de particule s’explique par trois causes
indépendantes :

v' Lateneur en humidité des fibres.

v' L’eau contenue dans la résine et I’eau ajoutée aux fibres.

v’ L’apparition de I’eau par la polycondensation de la résine colle d’os qui est

employée ici pour ce type de panneaux.

Durant la fermeture de la presse, les couches de surface du mat sont en contact direct
avec les plateaux de la presse. Donc, elles recoivent la chaleur par un phénoméne
appelé conduction. Ainsi, les couches externes atteignent rapidement le point
d’ébullition de I’eau qui commence a se vaporiser.

En méme temps que la vapeur d’eau est produite suite a un changement de phase dans

les couches de surface, elle transporte avec elle la chaleur latente de vaporisation et la
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chaleur sensible. Cela permet de réchauffer le centre du mat. L’augmentation de la
pression a I’intérieur du mat durant la consolidation du panneau produit un flux
hydrodynamique de vapeur qui se déplace par filtration, principalement dans la
direction perpendiculaire a la surface du mat.

La vapeur d’eau produite a cause de la chaleur des plateaux de la presse constitue un
milieu d’échange calorifique entre les couches externes et internes de 1’ébauche. La
vapeur atteint les couches internes du mat dont la température est inférieure, se
condense et libere sa chaleur latente provoquant I’augmentation de la teneur en
humidité et de température du centre du panneau. Ultérieurement, ces zones internes
atteignent le point d’ébullition de 1’eau et commencent a perdre I’humidité par
vaporisation de 1’eau présente dans cette zone.

Ce phénomeéne en chaine est transitoire a travers 1’épaisseur et se poursuit jusqu’a ce
que l’eau atteigne le centre du panneau. L’eau se condense et par la suite la
température augmente pour compléter la polymérisation du liant, I’un des buts du

pressage a chaud.

4.3.2.1. Compression du mat (Adaptation de Kamke 2003)

Le comportement en compression du mat est influencé par sa structure et les propriétés
mécaniques du bois. La structure du mat est constituée de particules et d’espaces
vides. Les espaces vides sont nombreux et les vides représentent un taux volumique
important durant la premiére étape du cycle du pressage. Au niveau microscopique, les
particules avec un rapport élevé hauteur/largeur servent de pont et elles contribuent a
la résistance a la compression due a la flexion au cours de la consolidation de
I’ébauche. Les particules qui ont la géométrie d’un cube par exemple, n’ont pas
beaucoup de résistance a la compression. La flexion ou le glissement des particules de
bois contribue au comportement non linéaire de la compression. Dans la premiére
période de la fermeture de la presse, au début du cycle du pressage, I’ébauche est
comprimeée de facon élastique. Le module de compression du mat est si faible que les
contraintes peuvent étre a peine mesurées. Durant cette période, les particules n’ont
pas de restriction a se comprimer et elles glissent les unes sur les autres. Durant la

deuxieme période, la limite élastique est atteinte quand le contact particule / particule
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se produit de la zone inférieure a la zone supérieure du mat et quand la plupart des
particules sont déja étalées, donc, que la flexion est initiée. Cette région est marquée
par une grande déformation avec peu ou pas de contraintes. La troisieme période
commence quand les particules de fagon individuelle commencent a étre comprimeés et
le volume du lumen de la cellule du bois commence a diminuer. La quatrieme période
commence quand la plupart des cellules du lumen ont été éliminées et la substance de
la paroi cellulaire est en train d’étre comprimée.

La Figure 22 montre la structure vide d’un panneau de particules pendant la
compression. A 0% de déformation, la présence des grands espaces vides est évidente,

et ceux-ci sont facilement accessibles par le flux de masse.
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Figure 22. Compression d’un Panneau de 0 a 75 % de déformation.

Les fleches indiquent la progression de la disparition des espaces vides (Adaptation de
Lenth et Kamke, 19964, b).

Comme la déformation est en augmentation, les espaces vides se font de plus en plus
petits. Beaucoup d’entre eux ont été complétement ¢liminés, comme on peut
I’apprécier par la fléche qui suit la progression d’une espace vide entre 0 et 75% de
déformation. Cette figure montre que la structure aléatoire du mat crée des zones
verticales continues de particules, donc sous contraintes de compression, alors que
d’autres contiennent des vides et sont donc libres de contraintes de compression. Par
contre, on trouve des régions verticales vides qui peuvent rester ainsi ou la contrainte
sera pratiquement nulle. Cette non — uniformité de la structure vide est plus fréquente

dans les mat avec des particules plus grandes.
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Les particules du bois ont leur propre structure cellulaire, avec les lumens cellulaires
qui comprennent les espaces vides. Sous la compression, la paroi cellulaire produira la
flexion et ultérieurement elle brisera. Avec une déformation excessive, ou bien une
grande vitesse de déformation, la paroi cellulaire peut étre fracturée. Le collapse de la
paroi cellulaire est la premiere raison expliquant le comportement non linéaire du bois
(Gibson et Ashby 1988). Wolcott et al. (1994) ont demontré que le bois sous
compression transversale possede un comportement similaire aux materiaux cellulaires
et que le comportement non linéaire est attribuable correctement au collapse de la
paroi cellulaire.

Si on soumet le bois aux contraintes de compression, il va répondre par une
déformation élastique, viscoélastique et visqueuse comme on verra dans la section sur
le comportement viscoélastique du panneau. La déformation élastique est récupérable
automatiquement apres avoir enlevé la contrainte. La déformation viscoélastique n’est
pas récupérable immédiatement aprés avoir enlevé la contrainte. Ce comportement est
appelé viscoélasticité et il est une caractéristique propre des polymeéres qui comportent
une paroi cellulaire. La température et la teneur en humidité influencent le
comportement viscoélastique.

La structure amorphe de la lignine, les hémicelluloses et quelques portions de cellulose
sont a I’origine du comportement viscoélastique du bois. Ces polymeres ont un
comportement comparable a celui du verre (rigide et cassant) lors d’une courte période
de temps, a une basse température, ou a une basse teneur en eau liée.

Pour une longue période de temps, une température élevée, et une haute teneur en eau
liée, la paroi cellulaire présente un comportement caoutchouteux (ductile et doux).
Entre ces deux zones on peut distinguer une zone de transition. En considérant la
teneur en humidité constante, le temps constant, et en faisant varier la température,
cette phase est appelée « transition » ou bien « température de la transition vitreuse »
(Tg). En augmentant le temps, ou en diminuant la teneur en eau liée, cela réduira T
La courbe maitresse montrée a la Figure 23 explique le changement du module de
relaxation d’un polymére amorphe selon le temps et la température. Wolcott et al.
(1994) ont montré que la teneur en humidité a une influence aussi sur le module du

bois, comme on peut le remarquer dans la courbe maitresse. Les données du module de
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traction sont représentées pour la température et la teneur en humidité.

Le mat des particules de bois au cours du pressage a chaud a un comportement
viscoélastique. On a deux niveaux cellulaires : les lumens et les espaces vides entre les
particules. Le collapse des espaces vides, et par la suite des lumens, conduit au
comportement de compression non linéaire. De plus, la température de transition
vitreuse et la teneur en humidité varient a différentes périodes de temps a travers
I’épaisseur. Une fois que la région de transition vitreuse Ty a €té atteinte, on observe

une réduction dans le module de relaxation et une augmentation de la densification.
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Figure 23. Module de relaxation pour un polymére amorphe dans le temps, la
température et la concentration du diluent (Adapté de Ward, 1971).

Aprés que la presse a atteint 1’épaisseur finale, on assiste encore a un développement
des contraintes. Comme certaines régions atteignent T le module de compression sera
réduit et les contraintes seront éliminées. Dans la méme ébauche, d’autres régions
peuvent présenter un module de compression plus grand, en se retrouvant avec une
température inférieure a T, et en conséquence cette région peut récuperer une partie
des déformations élastiques et viscoélastiques produites durant le cycle de pressage.
Cela veut donc dire que le profil de densité vertical continue sa formation méme apres
que I’épaisseur finale soit atteinte par la presse.

La composante de déformation visqueuse irréversible est particulierement importante
durant le pressage a chaud. Suite a ’effet de la chaleur, de I'humidité et du temps,

cette composante non — récupérable augmente pendant le cycle. Il s’agit de la capacité
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naturelle des segments de polymeres amorphes dans la paroi cellulaire a se réorienter
eux-mémes dans une nouvelle configuration, au lieu d’allonger leurs chaines.
L’augmentation de la déformation visqueuse représente une diminution du retour
élastique apres le pressage et une diminution du gonflement en épaisseur quand le
panneau est exposé a I’humidité. En résumé, la décomposition thermique peut réduire
I’hygroscopicité de la paroi cellulaire, ainsi que le potentiel d’adsorption d’eau.

Un autre phénomeéne qui est probablement présent durant le pressage a chaud, est la
mécano - sorption. La mécano sorption (MS) est caractérisée par la soudaine
relaxation ou augmentation de la vitesse de déformation qui coincide avec le
changement rapide de la teneur en humidité. Elle est manifestée tant en adsorption
qu’en désorption de 1’eau liée. Wu et Milota (1995) ont démontré que la déformation
MS est le facteur dominant dans le fluage de petites eprouvettes du bois au cours de la
désorption. lls ont trouvé aussi que la MS durant la compression est environ trois fois
la MS en tension perpendiculaire au mat. Plusieurs théories ont été proposées pour
expliquer ce phénoméne. Une d’elles suggere que le mouvement des molécules d’eau
vers un site de sorption dans le réseau de polymére a besoin de plus d’espace
intermoléculaire. De cette fagon on produira un degré moindre d’accrochage du
polymere et un nombre plus petit ou moins énergétique de liaisons secondaires entre
les groupes moléculaires polaires. En sachant que le pressage a chaud produit une
perte rapide d’eau liée a la surface et en méme temps un gain d’eau liée au centre, cette
déformation a une grande probabilité de se produire.

Le comportement viscoélastique des polymeéres amorphes peut étre modélisé en
utilisant des ressorts et des amortisseurs. Le ressort représente la composante élastique
tandis que 1’amortisseur représente la composante visqueuse. La disposition parallele
d’un ressort et d’un amortisseur simule la réponse viscoélastique. Un changement de
température et de teneur en humidité changera la valeur de la constante du ressort et de
la constante de viscosité de I’amortisseur.

La discussion sur le comportement sous compression du mat n’a pas tenu compte de la
contribution de la résine. Le degré de polymérisation, la pénétration dans les particules
et les propriétés mécaniques de la résine ont sirement un impact sur le comportement

contrainte — déformation du mat au cours du cycle de pressage.
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L’¢étude de la structure du mat de panneaux PLO a été faite (Dai 2001) afin d’établir
des relations de viscoélasticité entre 1’ébauche et les ¢léments du bois.

Les effets de la plastification sur les propriétés viscoélastiques pendant la compression
sont différents pour chaque couche du mat. Ceci est dd a la distribution non uniforme
de la teneur en humidité et de la température pendant le pressage. En conséquence, les
fibres sont soumises a des degrés variables de consolidation formant ainsi un gradient
de densité vertical a travers I'épaisseur du panneau. Une compréhension detaillée de
ces mécanismes simultanés et de leurs interactions (Figure 24) est nécessaire pour
améliorer les propriétés des produits composites en bois, dans notre cas, des panneaux
en bois, aussi bien que pour réduire le temps de pressage et augmenter la productivité
de I’usine.

Par exemple, on observe que le transfert de masse et de chaleur affecte la teneur en
humidité, la pression de vapeur et la température locale dans I’ébauche au cours du
pressage. En méme temps, ces facteurs influencent la vitesse de polymérisation du
liant. Enfin, on a une réaction en chaine ou tous les phénomeénes physiques sont liés les

uns aux autres.

TRANSFERT DE CHALEUR
ET D’HUMIDITE

Teneur en
humidite

Pression

devapeur
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RHEOLOGIE
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Figure 24. Représentation schématique des phénomeénes physiques lors du pressage a
chaud des panneaux (Adaptation de Zavala et Humphrey, 1996)
Englund et al. (2002) ont expliqué qu’il existe peu de recherches qui décrivent les

principes fondamentaux de la consolidation du mat. Selon eux, on trouve beaucoup
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d'information dans la littérature concernant la compression des composites en bois.
Pour cela, ils ont étudié la consolidation pendant la compression des panneaux de
I’espéce Populus avec 1’addition de Polypropylréne (PP). La réponse a la compression
a été surveillée pendant la consolidation en changeant la température des plateaux de
la presse (170, 180 et 190 °C), la masse volumique du panneau (960, 1040 et 1120
kg/m3), la teneur en Polypropylréne (0, 30, 40 et 50 %) et la vitesse de déformation
(0,006, 0,012 mm/mm s). Pour le modele de compression, I'élément en bois considéré
avait une épaisseur de 250, 25 et 12.5 (um) afin de représenter un paquet de fibres, le
diameétre des fibres et la moitié du diametre des fibres, respectivement. Ils ont trouve
une relation entre le module instantané et la densité relative. Les efforts pour améliorer
la résistance a 1I’humidité ont consisté a ajouter des fibres thermoplastiques de PP dans
I’ébauche. Ils ont décrit les contraintes développées pendant la réponse de compression
du bois et d’un mélange de bois et de fibres thermoplastiques dans I’ébauche. La
plupart des modeéles utilisent la loi de Hooke modifiée avec une fonction de
déformation non linéaire. Par contre, plusieurs études examinent l'influence de la
densité relative sur les contraintes pendant la compression. La densité relative est un
rapport entre la densité du panneau compacté et la densité des particules non
compactées. Ce rapport est equivalent a la densité relative utilisée dans des modeles de
MOUSSES.

Les résultats ont montré que la vitesse de déformation et les teneurs en PP ont une
influence sur la réponse de 1’ébauche. Cependant, la température des plateaux de la
presse a peu ou pas d'effet sur le comportement en compression. Augmenter le teneur
en PP dans I’ébauche entraine une augmentation des contraintes de compression
autour de la valeur de déformation 0.9. Ils ont conclu que le niveau de contrainte
nécessaire pour comprimer 1’ébauche et la durée du procédé sont dépendants des
mécanismes de consolidation et du transfert de masse et de chaleur de 1’ébauche. La
relation non linéaire résultante de cette expérience peut fixer avec grande précision ces
données expérimentales. A ce sujet, il faut remarquer que de nombreux travaux ont été
développés au Département des sciences du bois et de la forét de 1’Université Laval
pour étudier les effets des différentes proportions de matiéres plastiques et de fibre en

bois sur les propriétés mécaniques et thermiques des panneaux (Cai 2002, Michaud
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4.3.2.2. Formation du profil de densité des panneaux lors du pressage a
chaud (Adaptation de Wang et Winistorfer, 2000a,b)

Plusieurs études de la densité in - situ ont été réalisées par Winistorfer et al. (2000) et
expliquent la formation du profil de densité. Le profil vertical de densité (VDP)
commence a se former des que la pression maximale est atteinte. La densification des
différentes couches dépend de la plasticité du matériel, qui est principalement affectée
par la température et la teneur en humidité dans les couches considérées. La
densification des couches extérieures augmente plus rapidement que celle de la couche
centrale. Pour considérer clairement le changement de densité pendant le pressage, la
formation du profil vertical de densité peut étre divisée en deux périodes et cing
étapes. Le schéma principal de formation du profil vertical de densité est montré a la
Figure 25.

Période de consolidation. La période de consolidation s’étend jusqu'a ce que le
plateau supérieur de la presse s’arréte a sa position finale, c'est-a-dire, lorsque
I’épaisseur voulue est obtenue. La période de consolidation se divise en deux étapes:
Etape 1 : L étape 1 correspond & la période de consolidation uniforme de toutes les
couches du mat, avant que la presse n’arrive a sa position finale. Durant cette étape, le
mat est en compression uniforme continue et le plateau de la presse se ferme
rapidement (vitesse de fermeture de la presse). Le résultat de la consolidation est une
diminution du volume de vide de I’ébauche. Il n'y a aucune apparition de gradient de
densité vertical dans 1’ébauche.

Etape 2 : L’étape 2 est la période de consolidation non - uniforme de toutes les
couches alors que la presse est presque a sa position finale. Lorsque le plateau
supérieur de la presse s’approche de sa position finale (T3), commence alors la
compression non - uniforme (consolidation, compression, flexion) dans les couches de
I’ébauche causée par la température initiale et les changements de la teneur en
humidité dans les couches superficielles de 1’ébauche. Il n'y a pas de changement
significatif dans les couches du centre, par contre la densification des couches

extérieures augmente plus rapidement que celle des autres couches. Dans cette étape,
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les couches extérieures ne sont pas encore soumises a une vitesse de fermeture élevée.
A la fin de cette étape, on observe une densité élevée a la surface et une densité faible
au centre de 1’ébauche.

Période d’Ajustement. 11 s’agit de la période du cycle de pressage ou la presse est a sa
position finale et termine le pressage. La période d'ajustement est divisée en trois
étapes.

Etape 3. La période de consolidation de la couche extérieure du mat. Le gradient de
température dans 1’ébauche entraine la déformation microstructurale des fibres de bois
(des lamelles, des particules, des fibres) dans les couches externes sous ’effet de la
pression de la presse et de la température qui y est plus élevée. Quand la pression
diminue les contraintes de relaxation apparaissent dans la couche extérieure. Par
contre, la couche du centre plus froide agit comme un ressort du fait d’un rapport élevé
de contrainte - déformation. En effet, la température du centre géométrique de
I’ébauche est plus basse, il y a donc une réponse du type ressort plus importante. D'une
facon générale, le profil vertical de densité se développe principalement a partir des
actions qui se produisent dans les étapes 2 et 3. Lorsque la vitesse de fermeture est tres
lente, le profil vertical de densité se développe principalement a cause des phénomeénes
qui se produisent a I'étape 2. Il y a une élévation de vitesse de ressort au centre de
I’ébauche et une augmentation de la vitesse de compression dans le matériel pres de la
surface de I’ébauche. L'étape 3 est complétée quand la différence de température entre
la surface et les couches centrales de 1’ébauche est maximale.

Etape 4. La période de la consolidation de la couche du centre du mat. Pendant que la
température de la couche centrale s'éléve et que la teneur en humidité, par migration de
vapeur dans le mat, rejoint celle de la couche extérieure le rapport contrainte -
déformation de la couche interne augmente ainsi que sa densité. Pendant cette étape, la
densité des couches extérieures diminue car les conditions de température et
compression générées durant les étapes 2 et 3 ne peuvent pas étre maintenues au cours
de cette étape.

Etape 5. La période de « spring — back » ou de « retour — élastique » se produit quand
le plateau supérieur de la presse quitte 1’ébauche et laisse la vapeur d’eau s'échapper.

Ce phénomene peut étre caractérisé comme un retour — élastique puisque I'épaisseur
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(T4) de PLO (panneaux de lamelles orientées) immédiatement apres le pressage est
généralement plus grande que I'épaisseur (T3) en fin de pression (25). Le retour -
élastique n'est pas uniforme a travers I'épaisseur en raison de la structure non -
uniforme de 1’ébauche, de la température, de la teneur en humidité, du gradient de
densité et des différences internes de liaison dans 1’ébauche. Un retour — élastique plus
élevé est prévisible dans la partie centrale du mat. Certains auteurs ont suggéré de faire

la mesure du retour - élastique immédiat pendant cette étape V.
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Figure 25. Formation du profil de densité durant le pressage a chaud
(Adaptation de Wang et Winistofer, 2000a, b)
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4.4. Le thermoformage

Le thermoformage est aussi une méthode de production de panneaux de particules en
deux phases qui consiste a faire acquérir, sous l'action de la chaleur et de la pression,
une forme particuliére a un matériau fibreux précédemment pressé en plaque. Le
matériau de base est ramolli sous I'effet de la chaleur puis mis en forme sur un moule
de forme simple. Le thermoformage de plaques lignocellulosiques pré-pressées peut se
faire sous pression, par drapage, sous ventilation libre ou par simple collage de
feuilles. Cette technologie est souvent utilisée pour la mise en forme des panneaux

intérieurs des portieres des automobiles (English, et al., 1997)

4.5. Le moulage

Le moulage est un procédé de mise en forme qui consiste a introduire dans un moule le
mélange amorphe ou pulvérulent qui durcit ou se consolide en adoptant la forme de
I’intérieur du moule. La consolidation se fait par simple séchage, par refroidissement
(pour les matrices thermoplastiques) ou par apport de chaleur ou d'un précurseur
physique ou chimique qui amorce la réticulation des matrices thermodurcissables.

Le moulage par compression et le moulage par stratification sont les procédés les plus

adaptés au moulage des particules.

4.6. La finition
La finition des panneaux de particules intervient aprés le démoulage. Elle concerne les
opérations visant :
e la stabilit¢ dimensionnelle des panneaux (traitements contre la prise
d’humidité),
e la mise au format par sciage, poncage, découpe et conditionnement,
e les traitements post-formage tels que la peinture, I’enduction de vernis, de
produits de protection contre les agressions biologiques, et le placage.
Le chapitre 3 abordera les aspects expérimentaux de 1’élaboration des panncaux de
particules en bois de kénaf et en bois de tiges de cotonnier avec la colle d’os comme

liant adoptée et les résultats obtenus seront presentés.
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4.7.Limitation des procédés de Mise en forme des matériaux composites a

renfort de fibre naturelle

Un des principaux inconvénients liés aux fibres végétales est que les procédés de mise
en forme ont tout d'abord été développés pour les fibres artificielles. De par leur
nature, les fibres végétales ne sont pas toutes identiques et uniformes comme la fibre
de verre ou de carbone (Mwaikambo et al., 2006). Les ingénieurs de chez ENTEK
Extruders (Hanawalt, 2002), ont identifié cing problemes limitant les procédés de mise
en forme des matériaux composites a base de fibres vegétales : la puissance du moteur,
la température, I'alimentation, le vacuum et les équipements auxiliaires au procédé de
mise en forme.

Tout d'abord, pour la puissance du moteur, il faut savoir ou se trouve la limitation du
produit. Pour ce qui est de la fibre végeétale, c'est le cisaillement qui limite les vitesses
d'extrusion. En effet, plus la fibre est cisaillée, plus elle va se dégrader (thermo-
oxydation et dissipation visqueuse). Comme la fibre végétale est trés sensible a la
dégradation thermique, il est important de choisir le bon moteur et les bons engrenages
afin d'obtenir le maximum de puissance du moteur a faible vitesse de rotation des vis
de I'extrudeuse.

Pour ce qui est de la température, il existe deux problemes: ne pas transmettre assez de
chaleur au mélange ou ne pas retirer assez d'énergie du systeme. Pour la fibre végétale,
si trop de chaleur est apportée au systeme, il serait possible de se retrouver avec un
mauvais mélange si la fibre est partiellement ou totalement dégradée. Il existe trois
facons de contrbler la température dans une extrudeuse. Tout d'abord, une bonne
conception des vis peut aider a réguler la température. Des sections de mélange et un
minimum de sections de cisaillement avec des sections de refroidissement peuvent
aider grandement la fibre vegétale a ne pas trop se dégrader. Par la suite, il est possible
d'ajouter des lubrifiants au mélange afin d'abaisser le cisaillement. Finalement, avec un
profil de température et un bon systeme de refroidissement, il est possible de contrdler
de facon plus uniforme la température du composite et de prévenir la dégradation de la
fibre.

Un autre probleme pouvant limiter la production de matériaux composites a base de

fibres végétales est l'alimentation des fibres végétales dans le procédé de mise en
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forme. En effet, les fibres végétales peuvent étre de faible densité ou de forme et de
masse variable dans le méme produit. Pour ce qui est du probléme de densité, il peut
étre réglé en transformant la fibre sous forme de granulés, qui seront plus facilement
incorporés au mélange. Pour les probléemes de variations de masse ou de forme des
fibres, c'est un probleme plus complexe et chaque cas doit étre réglé de facon
differente.

Le quatrieme probléme des fibres végétales se produit lorsqu’elles sont chauffées. 1l 'y
a une libération de composés volatiles. Lorsque le composite arrive a la filiere, le
changement de pression vers l'air libre peut modifier la forme et la grosseur du
composite (phénoméne de moussage). C'est pourquoi il est important d'utiliser une
zone de dégazage afin de retirer les composés volatiles avant la filiere.

Finalement, le dernier probleme est au niveau des équipements auxiliaires tels que les
bassins de refroidissement. En effet, si la filiere est de forme complexe, il sera plus
difficile de travailler avec le produit final. Ou encore, si un profil de température de
refroidissement complexe doit étre respecté, ceci limite le choix des procédés de
refroidissement disponibles.

Bref, il est important de connaitre les limitations actuelles des procédés de mise en
forme et d'identifier les goulots d'étranglement afin de produire un composite de la

meilleure qualité possible.

5. Conclusion - Syntheése de I’étude

Comme [I’¢tude bibliographique vient de le montrer, développer un matériau
composite a base de fibres naturelles n’est pas un concept nouveau. Ce concept est
déja appliquée en industrie ou un bon nombre de produits sont déja fabriqués et
fonctionnent. Cependant des problémes liés aux faibles propriétés mécaniques dues
aux fibres vegétales limitent leur utilisation. Un des principaux facteurs limitant des
fibres vegétales identifié, est I’inadaptation des procédés de mise en forme qui ont tout
d'abord été développes pour les fibres artificielles. L’étude montre également qu’une
limitation majeure dans le domaine des fibres végeétales est la température maximale
de mise en forme qui ne doit pas dépasser 200 a 230°C, pour éviter une dégradation
des fibres (Ouajai et al., 2005).
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C’est dans ce contexte que la présente étude va tenter d’apporter une contribution a
I’élaboration et a la caractérisation mécanique de deux écomatériaux réealises a partir
des résidus des biomasses non alimentaires associés a une colle « naturelle » dans un
premier temps pour former des panneaux de particules puis dans un deuxieme temps
associer a du polystyrene recyclé des coques de cotonnier pour élaborer un matériau en
vue d’une application pour fabriquer divers produits manufacturés utilitaires.
Les objectifs visés sont: valoriser deux types de résidus de la biomasse non
alimentaire particulierement abondants issus respectivement de 1’égrenage du coton et
des résidus agricoles mais aussi des produits usagés en matiére plastique et plus
particulierement le polystyréne a travers leur transformation pour élaborer de
nouveaux matériaux qui serviront a la fabrication de produits utilitaires divers tels que
les panneaux de particules, panneaux d’isolation, piéces d’habillage intérieur de
voitures, coques de portables cellulaires, d’ordinateurs, d’iPhone, d’ipad, etc.
Pour atteindre les objectifs fixes, deux écomatériaux composites sont élaborés et
étudiés suivant une démarche d’éco-conception a partir du concept
« Produit/Process/Matériaux » dans ce travail :
Le premier écomatériau est un matériau incorporant des fibres végétales (tiges de
cotonnier et tiges de kenaf) associe a un liant naturel pour servir d’isolation thermique
d’intérieur avec une application dans le domaine des panneaux de particules.
Quant au second matériau, il est élaboré a partir de la collecte, puis de la
transformation des matiéres plastiques usagés tel que le polystyrene et des résidus
issus de I’égrenage du coton (les coques de cotonnier) pour développer un éco-
matériau pour réduire 1’impact de pollution de ces déchets sus-cités avec des
applications possibles orientées vers la fabrication de produits manufacturés tels que
les coques d’ordinateurs portables, de panneaux intérieurs pour véhicules automobiles,
de coques d’iphone etc.
Pour mener a bien cette étude a caractére expérimental, il a fallu d’abord :
e pour le premier matériau (le panneau de particules), élaborer des panneaux a
partir du bois de kénaf et des tiges non écorcés de cotonnier puis déterminer les
propriétés physiques, mécaniques et thermiques des deux types de panneaux de

particules en kenaf et de broyats de tiges de cotonnier. Une caractérisation
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mécanique et thermique des matériaux obtenus, a permis d’explorer et de
déterminer leurs propriétés mécaniques et thermiques a travers respectivement
des essais de flexion trois points, de traction et de détermination de la
conductivité thermique.
e Pour le second matériau, produire des granulés a partir du Polystyréne recyclé
et de coques (résidus issus de 1’égrenage du coton) par extrusion. Ensuite on a
utilisé les granulés obtenus pour élaborer 1’échantillon du matériau désiré par
injection plastique. Une caractérisation mecanique du matériau obtenu, a permis
d’explorer et de déterminer ses propriétés mécaniques a travers divers essais
(flexion ; traction, impact, torsion).
Enfin les résultats expérimentaux obtenus seront utilisés pour alimenter des modeles
numériques de simulation afin de prédire le comportement du matériau élaboré, sous

’action de différents types de sollicitations dans un contexte d’utilisation donnée.
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CHAPITRE 2 : METHODOLOGIE D’ELABORATION

D’ECOMATERIAUX ET OPTIMISATION

DE LEUR MISE EN (EUVRE

L’objectif de ce chapitre est de présenter et de caractériser les différentes matieres
premiéres entrant dans les différentes formulations ou méthodes d’élaboration des
écocomposites qui seront ensuite étudiées. Il est constitué de deux parties :
La premiére partie porte sur une présentation breve des méthodes de caractérisation de
matieres premieres utilisées. Elle recensera et confrontera a la fois des données
bibliographiques et les résultats des analyses menées lors de cette étude concernant les
différents constituants. Dans un premier temps, nous présenterons les propriétés
chimiques, physiques et mécaniques des fibres végétales de kenaf, et de cotonnier qui
seront comparées a celles d’autres types de fibres végétales ou synthétiques.
Ensuite, nous présenterons les deux matrices utilisées dans cette étude :
e la colle d’os naturelle, (matrice thermodurcissable) utilisée pour 1’élaboration
des panneaux de particules d’une part ;
e et le polystyrene, (matrice thermoplastique) utilisé comme matrice avec les
coques de cotonnier d’autre part, en nous attachant a leur composition chimique

et aux mécanismes de prise qu’ils induisent.

La seconde partie sera consacrée a la présentation des méthodes et procédés utilisés
dans 1’élaboration des écomatériaux en faisant ressortir les limites des différents
procédes et en analysant pour chaque procédé retenu les parametres pouvant influencer
la mise en ceuvre du matériau .

Dans la phase d’élaboration des panneaux de particules, nous avons considére quatre
paramétres vus dans 1’étude bibliographique sur le procédé¢ de thermopressage des
panneaux, qui sont susceptibles d’influencer les propriétés finales du panneau : il
s’agit : de la température de pressage, du taux d’humidité dans le mat, du taux de liant
utilisé et de la durée de pressage (la pression de pressage étant supposée constante

dans notre étude).
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Pour I’élaboration du matériau biosourcé, deux paramétres d’extrusion et trois

parametres d’injection sont retenus. Il s’agit pour 1’extrusion : du profil de temperature
du fourreau de la vis et de la vitesse RPM de Ia vis, et pour I’injection : du profil de
température de la vis de plastification, de la force de fermeture du moule et du réglage
du moule.

Dans ce chapitre nous nous proposons d’évaluer I’influence de chacun de ces
parameétres sur les propriétés physiques et mécaniques des matériaux en les faisant

varier dans le but d’identifier les valeurs optimales pour leurs élaborations.
1. Matieres premieres végétales (les tiges de kénaf, les tiges et coques de cotonnier)

1.1.Présentation

Les tiges de kénaf et de cotonnier sont issues respectivement de deux plantes végétales
appelées Keénaf ou Hibiscus cannabinus L (photo 3) et cotonnier ou Gossipium de la
famille des Malvacées (photo 4) et proviennent de champs dans la région de Bobo-
Dioulasso a I’ouest du Burkina. Ces deux plantes sont tres cultivées au Burkina Faso

pour leurs fibres.

Photo 3 : Champ de kénaf Photo 4 : Champ de cotonnier

La fibre du kénaf est extraite de sa tige (photo 5) et est utilisée localement pour le
cordage ; et c’est justement le reste de la plante (photo 6) qui nous intéresse dans cette
étude.
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Photo 5 : Tiges de kénaf avec écorces Photo 6 : Tiges de kenaf sans ecorces

Quant a la fibre du coton, elle provient de la fleur de 1’arbre qui, au cours de son
développement va donner a sa maturité une capsule qui, a 1’éclosion donne les fibres
qui entourent une graine et ’ensemble est appelé couramment coton graine (photo 8).
A maturité, le coton graine est récolté et le reste de la plante (photo 7) est délaissé
dans les champs (c’est cette partie delaissee qui est concernée par cette étude). Ensuite,
la fibre est séparée de la graine par une technique industrielle appelée égrenage.
L’opération d’égrenage engendre a son tour des déchets appelés coques de coton vues
précédemment a I’introduction (photo 1) et qui feront I’objet d’une utilisation comme
renfort dans une matrice polystyréne. Il faut noter que ces résidus appelées

abusivement coques de cotonnier, sont formés en réalité de deux constituants a savoir :

Photo 7: Tiges de cotonnier apres Photo 8 : Coton graine récolté
récolte de coton graine
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1.2. Caractéristiques physiques

1.2.1. Observation au microscope

Le microscope utilisé est un microscope optique Nikon AZ100 muni d’une caméra U-
S3 pour I’acquisition d’images. Les grossissements de x50 et x175 ont été utilisés pour

visualiser les fibres végétales et déterminer leur diamétre moyen.

i R
Photo 9-a : image de coques de Photo 9-b : image de Coques de

cotonnier x40 cotonnier x10

1.2.1.1. Caractéristiques morphologiques des coques de cotonnier

La géométrie des fibres est un des facteurs qui influence les propriétés mécaniques (en
relation avec la microstructure) des composites élaborés.

La longueur et le diamétre des fibres ont été déterminés a ’aide de la microscopie
optique couplée a I’analyse d’image grace au logiciel NIS Eléments. Les mémes
parametres ont été déterminés sur les coques. La longueur des fibres a été difficile a
déterminer parce qu’elles sont enchevétrées les unes dans les autres comme le montre
I’image au microscope. Apres un démélage soigné nous avons pu déterminer ce

parametre.

1.2.2. Mesure de la conductivité thermique

Elle a été déterminée par la Méthode de la plaque chaude gardée.
C’est une méthode de mesure stationnaire de la conductivité thermique des matériaux

isolants. Son schéma de principe est représenté sur la figure 25.
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Les plagues extérieures en matériau trés conducteur (cuivre, aluminium) sont

maintenues a température constante par circulation d’un fluide issu d’un bain
thermostaté. Une plaque chauffante délivre une puissance de chauffe ¢0 uniforme et
constante qui est transmise aux plaques extéerieures a travers les échantillons dont on
veut mesurer la conductivité thermique. On s’assure du transfert 1D dans la zone
centrale de mesure en entourant la zone chauffée par un anneau de garde auquel on
fournit un flux ¢1 tel que la température de 1’anneau soit égale a la température de la
plaque chauffante. On s’assure ainsi également que tout le flux ¢0 passe a travers
I’échantillon. Le flux ¢1 est supérieur au flux ¢O pour compenser les pertes latérales
convectives. L’anneau de garde et la plague chauffante sont séparés par une mince
couche d’air.

Des thermocouples sont placés sur les deux faces des échantillons pour en mesurer les

écarts de température AT | et AT?.

Plaque meétallique « froide »

Echantillon ATT
mos [Gateqr | chaueqy [ caeo |
thermostaté
Echantillon ATy

I Plague métallique « froide »

Figure 26 : schéma de principe de la méthode de la plague chaude gardée

1.2.3. Mesure du coefficient d’absorption des fibres végétales

L’hygroscopicit¢ des produits (notamment des panneaux de particules) a été
déterminée par suivi de 1I’évolution de I’absorption d’eau (phase vapeur), par les
échantillons conditionnés a des humidités relatives de 7, 22, 33, 43, 63, 75, 85, 96%.
Pour obtenir une atmosphére avec une humidité relative de 7, 22, 33, 43, 63, 75, 85,
96%, des béchers contenant respectivement des solutions saturées des sels de KOH,
KCH3CO2, MgCI2, K2CO3, NAO2, NaCl, KCI, et K2SO4 dans des enceintes
hermétiques (dessiccateurs) ont été utilisées (Cha J. et al., 2001).

Aprés séchage a 105°C, pendant 48h, les échantillons ont été pesés et placés dans les

enceintes. IlIs ont ensuite été retirés régulierement de I’enceinte, pesés et placés a
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nouveau dans ’enceinte.

Les mesures de masse ont ¢été effectuées jusqu’a saturation de I’échantillon en vapeur
d’eau.

Dans nos travaux, nous avons déterminé les isothermes de sorption et désorption de

vapeur par une méthode simple utilisant une enceinte thermostatée (figure 27).

1.2.3.1. Dispositif expérimental

La Procédure expérimentale de la manipulation est la suivante :

» Produit exposé: panneau de particules de dimensions : 150x150x5 mm

» Atmosphére d’essai: (T=30°C)

» Durée de la manipulation: 15jours

 Solutions utilisees: 8 Sels

 Intervalle de mesure: 24h

* Volume de I’enceinte: 20litres
Procédure :
Le produit est suspendu dans un récipient étanche a I’intérieur duquel une solution
maintient une humidité relative constante. Cette solution peut étre une solution saline
saturée en sel ou une solution d’acide sulfurique de concentration fixée. La
température est maintenue constante en placant les récipients dans une enceinte
thermostatée. On utilise autant de sels ou de concentration différents (et donc de
récipients) que 1’on veut obtenir de points sur I’isotherme. La figure 27 indique les
humidités relatives de D’air au-dessus des solutions salines saturées (a 30°C)
préconisées pour la mise en ceuvre de la méthode des sels.
La figure 28 représente les isothermes des particules de tiges de cotonnier et de kénaf

et des coques de cotonnier
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Produit

Température T=Cte

e

Sel HR (30°C)
KOH 7
KCH3CO2 22
Mg cl2 33
K2co3 43
Na 02 &3
NacC/ 75
KCI 85
K2504 96

Solution saline saturée

Figure 27. Schéma du dispositif expérimental de I’essai de désorption.

L’absorption d’cau est calculée selon la formule suivante (1) :

Absorption d’cau (%) = Tmesuré-Tinitial, 190 (1)

Minitial

0,45

0,4
0,35

0,3

0,25
0,2

Teneur en eau (X,,)

0,15

0,1
0,05 /

0

0,00

0,20

0,40 0,60 0,80
HR (Humidité relative)

1,00

—— coques de cotonnier

fibre de bois de kénaf

fibre de bois de cotonnier

Figure 28. Isothermes d’absorption des fibres

Les isothermes mettent en évidence une teneur en eau importante des matieres

végétales. Pour des humidités relatives d’environ 50%HR, la teneur en eau des coques

de cotonnier est d’environ 10%, contre 15% pour le bois de kénaf et 18% pour le bois

de cotonnier. Toutes ces valeurs de teneur en eau sont relativement elevees pour des

humidités relatives courantes dans le batiment. Ce qui laisse présager une influence de

I’humidité relative sur les propriétés thermiques du composite qu’il ne suffira donc pas

de déterminer a 1’état sec notamment dans le cas des panneaux de particules.
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1.2.4. Mesure de la masse volumique

Les masses volumiques des échantillons pour chaque dosage en coques de cotonnier et

des coques de cotonnier, ont été déterminées grace a un pycnometre.

1.2.5. Mesure du gonflement a [’eau

Le test de gonflement dans 1’eau permet de déterminer les propriétés de résistance des
panneaux fabriqués, en milieu humide. Six éprouvettes de dimensions (15x15x4 mm)
ont été immergées dans 1’eau durant respectivement 2 heures et 24 heures puis leurs
masses et leur épaisseurs mesurées, conformément a la norme EN 317. Le taux de

gonflement a I’eau est donné par la relation suivante (3):

to

1,100 (3)

ty

TS (%) =

1.3. Composition chimique des fibres végétales.

1.3.1. Composition chimique de la tige de kénaf et de la tige de cotonnier

Le tableau 10 rassemble les résultats des analyses de composition des tiges de kénaf,
des tiges entieres de cotonnier et d’autres tiges végétales tirés de 1’étude
bibliographique. La tige écorcée (tige de kénaf) représente en moyenne 65 % de la tige

entiere.

Tableau 10 : Composition quelques fibres végétales issues de tiges Sources: Danforth
International, and TAPPI ; Han, 1998, CTP, 1996 in Etude Agrice, 1998.

Types de fibres Cellulose Hémicellulose/Pentosanes Lignine Cendres
Chanvre 57 - 77 14 - 17 9-13 2,5
Kénaf (écorce) 44 - 60,8 20,3-23 10-19 2-5
Kénaf (bois) 37-49 18-24 15-21 2-4
Jute (écorce) 45 - 63 18-21 21-26 0,5-2
Juste (bois) 4148 18— 22 21-24 0,8
Sisal 47 - 62 21-24 7-9 0,6-1
Résineux 48,0 15,0 25,3 0,3
Feuillus 52,8 21,8 22,3 0,4
Coton (bois) 42,45 28,96 20,5 5,54
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1.3.1.1. Teneur en matiére séeche

La teneur en matiére seche de la tige de kénaf varie de 89 % a 93 %. Elle est en
moyenne de 91,5 % pour la tige entiére de cotonnier (avec écorce). Le décorticage du
bois ne modifie donc pas significativement la teneur en eau. Rappelons cependant que,
comme pour toutes les matieres végétales, la teneur en matiére séche varie en fonction
de I’humidité relative. Au Burkina Faso, et en particulier dans la région de Bobo-

Dioulasso, I’humidité moyenne est de 20 a 65 %.

1.3.1.2. Teneur en matiere minérale

En moyenne le taux de matiére minérale dans les deux tiges respectivement est de 3,4
% de la matiere seche pour la tige entiére de cotonnier et de 2,1 % pour la tige de
kénaf sans écorce. L’écorce est la partie de la tige la plus riche en matiére minérale.
Cette observation a été également faite par (Néto et al., 1996) qui ont trouvé des
teneurs en matiere minérale de 8,3 % et 5,2 % de la matiere séche respectivement pour
les fibres et la tige sans écorce (noyau) de kénaf. Les teneurs en matiére minérale que
nous avons obtenues sont comparables a celles (3,9 %) relevée par (Ververis et al.,

2004) sur la tige entiére de kénaf.

1.3.1.3. Teneur en lipides

Les teneurs en lipides des tiges de kénaf et du cotonnier écorcée ou non et des
coques de cotonnier sont faibles (Tableau 11). Elles varient suivant que la tige est

entiere (1,2 %) ou écorceée (1,7%).

Tableau 11 : Caractéristiques physico-chimiques des tiges de kénaf et du cotonnier

(Kadia, 2011) et des coques de cotonnier

Composants (Unités) Hibiscus cannabinus (kénaf) Gossypium herbaceum (Cotonnier)
Tige entiere  Tige sans écorce | Tige entiére Coques de cotonnier

Taux de matiére seche (%) 91,8 91,2 89,5 98,2
Matiere minérale (%) 3,0 2,1 2,1 15

Lipide (%) 1.2 17 1,4 1,2
Protéique (%) 0,7 15 1,2 1,6
Cellulose (%) 59,2 60,1 42,45 95
Hémicellulose (%) 20,8 18,1 28,96 2
Holocellulose* (%) 80,0 78,2 71,41 97
Lignine (%) 11,5 14,9 20,5 2
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1.3.1.4. Teneur en différents constituants de la tige de kénaf/cotonnier

Les thermogrammes issus de la pyrolyse ont montré que les trois programmes de
montée en temperature (avec ou sans palier de 120 a 180 °C) conduisent a des effets
comparables suivant les types de matiére végétale. Aussi, nous nous limiterons a ne
présenter que les thermogrammes relatifs au premier programme de température (2
min d’isotherme a 20 °C suivi d’une augmentation graduelle de la température de 20
°C 4600 °C & 10° C.min™).

Les figures 29 et 30 représentent les thermogrammes des analyses
thermogravimétrigues (ATG) des échantillons de tige de kénaf/cotonnier. Elles
montrent 1’évolution de la perte de masse en pourcentage de la masse initiale des
échantillons des tiges de kénaf/cotonnier respectivement et ce en fonction de
I’évolution de la température.

Ces thermogrammes présentent tous les mémes tendances de perte de masse en
fonction de I’augmentation de la température. En effet, les courbes de I’ATG des
échantillons de la tige sans écorce et de la tige entiere de kénaf montrent trois phases
principales dans 1’évolution de la pyrolyse. Globalement, chaque phase est caractérisee
par une vitesse de perte de masse spécifique.

La premiére phase, endothermique, qui se situe dans la plage de températures allant de
20 a 250 °C correspond a une perte de masse de 10% pour la pyrolyse sous air et de 2
a 5% sous azote. Dans cette phase, I’évolution de la perte de masse se fait en deux
parties : entre 20 et 120 °C, I’essentiel de la perte de masse est observée, puis n’évolue
pratiquement plus entre 120 et 250 °C. Le phénomene de perte de masse observé dans
cette premiere phase est attribué essentiellement a la déshydratation des échantillons
(teneur en eau des échantillons : 8 a 9 %) (Budrugeac et al, 2003), sans exclure
cependant 1’élimination de composes volatiles, comme en témoigne la différence de
perte de masse sous air et sous azote.

La deuxieme phase, plus marquée que la premiére, se situe dans la gamme de
température allant de 250 °C a 450 °C pour la pyrolyse sous azote et de 250 a 300 °C
sous air. Les courbes sont caractérisées par des pentes trés fortes correspondant a des
pertes de masse plus importantes. Cette deuxiéme phase, exothermique, correspond a

la décomposition et a 1’oxydation pyrolytiques du matériel végétal sec. La masse de

89



CHAPITREZ : METHODOLOGIE D’ELABORATION D’ECOMATERIAUX ET
OPTIMISATION DE LEUR MISE EN OEUVRE

I’échantillon chute de 90% a 4% sous azote et de 95% a 17% sous air. Au cours de

cette phase, des produits volatils de faible poids moléculaires sont libérés (Budrugeac,
2003). Cette phase montre deux points d’inflexion pour la pyrolyse sous air a 320 et &
400 °C et un seul pour la pyrolyse sous azote a 450 °C. Ces points d’inflexion
correspondraient, pour le premier a la destruction de certains éléments structuraux et a
la réorganisation de la structure d’autres composants de ces produits (Ouajai et al.,
2005), et pour le second a la formation d’autres liaisons chimiques avec probablement
la cyclisation aromatique des résidus carbonés (Tian et al.,2003 ; Ouajai et al., 2005).
Selon Ramiah (1970), les températures de destruction des hémicelluloses et de la
cellulose sont de 320 °C et 360 °C respectivement et celle de la destruction de la
lignine est de 400 °C. Pour Strezov et al. (2003), travaillant sur la pyrolyse du bois de
différentes especes, la décomposition des hémicelluloses est complete a 320 °C,
température nettement plus faible que celle requise pour la cellulose (400 °C), et la
lignine (470 °C) alors que pour Ouajai et Shanks (2005), la dépolymérisation des
hémicelluloses ou des pectines intervient dans la gamme de température de 250 a 320
°C tandis que la décomposition de la cellulose a lieu entre 390 et 400 °C. La troisiéme
phase, qui va de 450°C a 630°C sous air et de 370 a 630 °C sous azote, correspond a la
destruction pyrolytique du reste de la matiere organique transformée pour la plupart en
produits carbonisés au cours de la deuxieme phase. Cette phase se caractérise par une
diminution de la vitesse de perte de masse. A haute température, la perte de masse de
tige semble quasi-totale parce que les échantillons de tige broyées ont montré des
teneurs en matiere minérale nettement plus faibles (1,7 et 0,9 % contre 3 et 2 %

respectivement pour la tige entiére et la tige et écorcée).
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Figure 29. Courbes de perte de masse de la tige entiére de kénaf/cotonnier en analyse

thermogravimétriques sous air et sous azote.

L’introduction de paliers isothermes de 20 minutes a 140 et 180 °C dans la

programmation de montée en température des analyses thermogravimétriques n’a

révélé aucun effet sur I’évolution de la perte de masse. Cette absence d’effet spécifique

se comprend bien puisque les isothermes introduites se situent dans la gamme de

températures pour laquelle on observe une stabilisation de la masse des échantillons.
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Figure 30. Courbes de perte de masse de la tige sans écorce de kénaf en analyse

thermogravimétriques sous air et sous azote.

Il apparait donc que lors du thermopressage des particules de kénaf/cotonnier, aucun

effet significatif de dégradation thermique des constituants lignocellulosiques

91



CHAPITREZ : METHODOLOGIE D’ELABORATION D’ECOMATERIAUX ET
OPTIMISATION DE LEUR MISE EN OEUVRE

conduisant & une perte de masse ne devrait se produire dés lors que la temperature

restera inférieure a 200 °C. Ceci n’exclut cependant pas la modification de
I’organisation structurale des constituants des fibres dans cette gamme de température.
Les thermogrammes de 1’analyse enthalpique différentielle (AED) de la tige entiere et
de la tige ecorcée (figure 31) font apparaitre des différences d’évolution du flux de
chaleur en fonction de la température, qui pourraient étre liées a la différence de
structure et d’affinité pour I’eau des fibres longues contenues dans 1’écorce et des
fibres courtes contenues dans le bois de la tige. Cependant, dans les deux cas, aucun
phénomeéne de transition du premier ordre (absence de pic endothermique) ou du
second ordre (absence d’épaulement endothermique), qui pourrait traduire la fusion de
biopolymeres cristallins (cellulose) ou la transition vitreuse des biopolyméres
amorphes (lignines, hémicelluloses) n’est observable entre 60 et 180 °C dans les
conditions d’analyse choisies. Rappelons que les températures de transition vitreuse de
lignines et d’hémicelluloses anhydres rapportées dans la littérature se situent au
voisinage de 200 °C (Slade et Levine, 1991 a). Ces températures de transition vitreuse
sont cependant trés sensibles a la teneur en eau qui joue le role de plastifiant (voisines

de 120 °C pour la lignine et 60 °C pour les hémicelluloses d’épicéa, a 5 % de teneur en

eau).
2,6 - Tige de cotonnier
2.4 N /
b 2.2 1 ///,j(
=
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Figure 31. Courbes de calorimétrie des tiges de kénaf et cotonnier

Par contre, les deux thermogrammes (figure 31) AED font apparaitre deux
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phénomeénes exothermiques, sous forme d’un pic a 180 °C dans le cas de la tige de
cotonnier, et d’un pic étalé autour de 190°C dans le cas de la tige de kénaf. Ces pics
pourraient traduire, dans cette gamme de température, une dégradation de composeés de
faibles poids moléculaires, comme les sucres (Mellons et al, 2002), présents en faibles
proportions dans le kénaf et le cotonnier, et qui ne conduisent pas a une perte de masse
significative.

Toutefois, les modifications survenues dans la structure du matériel fibreux au cours
de la premiere phase de la pyrolyse (20 a 250 °C) sont relativement faibles et ne
devront pas poser des probléemes majeurs dans les processus de transformation non
alimentaire de ces fibres par la chaleur. En effet, il a ét¢ démontré que 1’augmentation
de la teneur en eau du matériel végétal éléve le seuil de température de destruction des
composants du veégétal (Rouilly et al., 2001). De plus, dans des limites bien
déterminées, I’augmentation de I’humidité du matériel végétal permet a 1’eau de jouer
un role plastifiant dans les mécanismes de transformation thermomécanique de ces
matériaux avec une réorganisation des chaines (Gidley et al., 1993, Rouilly et al.,
2001).

De I’étude de la pyrolyse, nous retenons que les tiges de kénaf et du cotonnier peuvent
étre soumises sans risque de destruction majeure a une température de 250°C. De plus,
I’analyse en calorimétrie différenticlle des tiges indique que la température de
thermopressage de 180°C - 190°C convient bien aux aptitudes de transformation

structurale des deux tiges en vue de I’élaboration des panneaux composites.

1.3.1.5. Distribution granulométrique et dimensions des particules de

kénaf/cotonnier

L’analyse de la distribution granulométrique des particules en pourcentage de masse
totale obtenue par tamisage (figure 32 et figure 33) permet, dans un premier temps, de
classer les particules en trois catégories, en vue de la fabrication de panneaux :

- Pg : les particules de plus grande taille, correspondant au refus du tamis de 1,6 mm,
représentent respectivement 17 et 14,5 % de la masse totale de particules de tige
entiere de cotonnier et de tige de kénaf.

- Pm : les particules de taille intermédiaire ou moyenne, correspondant au passant du
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tamis de maille 1,6 mm et au refus du tamis de maille 0,25 mm, correspondant a 65 %
pour les tiges de cotonnier et 70 % pour les tiges de kénaf, de la masse totale du
broyat.

- Pf : les plus fines particules, correspondant au passant du tamis de maille 0,25 mm,
représentent le reste du complément a 100 %, soit 18 % pour les tiges de cotonnier et
15,5 % pour les tiges de kénaf.
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Figure 32. Distribution granulométrique des particules de kénaf/cotonnier utilisées

Les courbes traduisant 1’évolution du pourcentage cumulé de masse de particules en
fonction de la taille de maille des tamis (figure 33) semblent confirmer ces
observations : si I’augmentation du pourcentage cumulé de refus aux tamis semble
linéaire jusqu’a 0,8 a Imm de maille, la pente change nettement a partir de ces valeurs.
La plus faible proportion de particules obtenues au passant du tamis de maille 0,8 mm
et au refus du tamis de maille 0,5mm, pourrait alors indiquer la moins grande
probabilité¢ d’obtenir des particules de dimensions régulieres, aussi longue que large,

dans cette zone de taille.
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Figure 33. Courbe granulométrique des particules de kénaf/cotonnier suivant la taille de
la maille du tamis
Cette courbe montre que les particules de Kénaf /cotonnier ont une granulométrie

s’étalant de 0.08mm a 4mm. Elle confirme I’analyse de la distribution granulometrique
des particules en pourcentage de masse totale obtenue par tamisage vue précédemment
a la (figure 32) et permet d’identifier les trois catégories de particules vues ci-dessus.
Par ailleurs, le facteur de forme L/D est compris entre 2,5 et 6. Ce parameétre est trés
important dans le processus de fabrication des panneaux. Il agit de I’agencement des
particules lors de la formation du matelas et de la répartition de la colle a la surface des
particules lors des mélanges. Il détermine le procédé de fabrication et les propriétes
mécaniques qui en seront issus (Sanadsi et al. 1995 ; Oksman et Clemons, 1998 ; Stark
et Sanadi, 2000). Dans notre travail, I’hétérogénéité du broyat apparait comme un
élément qui favorise la cohésion interne et la résistance a la rupture.

L’observation au microscope des trois catégories de tailles de particules (figures 34 a
35*) montre cependant que le phénoméne de classification est plus complexe, d’autant
plus qu’il y a interférence avec la nature des particules selon leur origine (bois ou
écorce de la tige). En effet, le broyage de la tige entiére de cotonnier fait apparaitre
deux classes de particules dont les caractéristiques dimensionnelles sont tres

différentes.
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A
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Figure 34. Dimensions des particules de grosse taille (a) : tiges de kénaf (b) : tiges de

cotonnier (grossissement : x 7.5)

Figure 35. Dimensions des particules de taille moyenne (a) : tiges de kénaf (b) : tiges de

cotonnier (grossissement : x 10)

X/

Figure 35*. Dimensions des particules de taille moyenne (a) : tiAges de kénaf (b) : tiges de
cotonnier (grossissement : x 10)

On observe en plus des particules, la présence des fibres longues, moyennes et petites.
Ce sont tous ces agrégats qui seront qualifiés de particules de kénaf/cotonnier dans la

suite de ce travail. Les tableaux 12 et 13 résument les caractéristiques des particules.
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Tableau

12

granulométriques de broyat de tige de cotonnier

Dimensions moyennes des particules et fibres dans les coupes

Catégorie Classe (forme de Longueur Diametre Facteur de
(Coupe granulométrique) particules) (um) (um) forme (L/D)
Grande Pg>1,6 mm Grosses

Particules 4072-8643 1904 — 2977 2,59 -454
Moyenne 1,6mm >Pm > 0,25 | Particules

Moyennes 1500-5 344 626 — 1436 3,16 —-5,48
Fine Pf<0,25 Fines

Particules 677 —2 236 84 — 538 4,80-5,21
Grande Pg>1,6 mm Fibres Longues 12627 — 18877 57,69 — 219 39 -152
Moyenne 1,6mm >Pm > 0,25 | Fibres Moyennes 6 708 — 8 964 50-176 46 — 89
Fine Pf<0,25 Fibres Courtes 2042-2133 50-119 30-36
Coques de | Coques Coque (Particules) | 605 - 2450 85 -549 4,46 —-7,12
cotonnier Linter de fibre Linter de fibre 2070 18 112,93
Tableau 13: Dimensions moyennes des particules et fibres dans les coupes
granulométriques de broyat de tige de kénaf
Catégorie Classe (forme de | Longueur Diameétre Facteur de
(Coupe granulométrique) particules) (um) (nm) forme (L/D)
Grande Pg>1,6 mm Grosses Particules 1362 — 6987 1904 — 2977 | 3,38-4,82
Moyenne 1,6mm >Pm > 0,25 | Particules Moyennes | 1000-5333 | 398 —1548 4,51 - 6,03
Fine Pf<0,25 Fines Particules 448 — 699 122 — 403 2,67 -3,67
Grande Pg>1,6 mm Fibres Longues - - -
Moyenne 1,6mm >Pm > 0,25 | Fibres Moyennes - - -
Fine Pf<0,25 Fibres Courtes 1110-1672 | 49-67 11,68 — 13,54

1.4. Caractéristiqgues mécaniques

Les produits ont été caractérisés selon leurs propriétés mécaniques au regard des
applications attendues et dans 1’esprit de la demarche produit/procédé/matériau. C’est
dans cet esprit que les essais de flexion, de traction, d’impact et de torsion sont utilisés
pour déterminer les propriétés phénoménologiques du matériau en vue dans un
premier temps de qualifier notre produit. Les essais de flexion ont permis de mesurer
les caractéristiques telles que le module d’Young, les contraintes et les deformations
en flexion. L’essai d’impact au choc 1ZOD a permis de déterminer la résilience des

matériaux. Enfin les essais de traction et de torsion ont permis de déterminer
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respectivement les caractéristiques telles le module de traction, la résistance maximale

avant rupture, 1’allongement pour cent apres rupture et le module de Coulomb pour la

torsion.
1.4.1. Essais de flexion

1.4.1.1. Principe

On détermine la déformation d’un barreau rectangulaire (éprouvette) reposant sur deux
appuis par I’intermédiaire d’un poingon appliqué a égale distance des appuis et se
déplagant a vitesse constante (figure 36). C’est la méthode la plus couramment
rencontrée. Elle fait I’objet des normes EN ISO 178, ASTM D790, D5934 et D5943.
Le mode opératoire est simple mais certaines conditions doivent étre respectees.
L’éprouvette, dont les dimensions moyennes normalisées sont de 80x10x4 mm, est
placée sur un montage spécifique adapté a une machine de traction, avec une distance
entre les appuis D égale a 16 fois 1’épaisseur h. La vitesse v du poingon est faible, de
I’ordre de 1 mm/min. Lorsqu’il n’est pas possible d’utiliser une éprouvette normalisée,
il convient de respecter le rapport longueur/épaisseur L/h=20.

On enregistre la courbe de la fleche Y en fonction de la force F a partir de laquelle il

est possible de calculer la contrainte a la rupture et le module d’Young.

!

1 |
§ § Fleche
Position Pendant

initiale 'essai

Figure 36. Schéma de principe de I’essai de flexion

1.4.1.2. Intérét

e il permet de calculer la contrainte de flexion of pour une fléche donnée y,

e il permet de calculer le module élastique en flexion (Eb max).
3FD

=  Contrainte en flexion ; of = —— (4)
2bh?

= Module de flexion : E, = -2 5

! " TP T 4pn3y ()
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1.4.2. Essai de traction

1.4.2.1. Principe

L'éprouvette est soumise a un effort de traction selon son axe principal, a une vitesse
constante. La force résultante est mesurée jusqu'a ce que I'éprouvette se rompe ou que

son allongement atteigne une valeur prédéterminée (figure 37).

\

Capteur de force

Machoire mobile

+—

Extensometre

—

Figure 37. Schéma de principe de I’essai de traction

Machoire fixe

1.4.2.2. Intérét

e |l permet d'obtenir une courbe contrainte-déformation afin de calculer :
- Différentes contraintes (élastique, maximale, a la rupture),
- Différentes déformations relatives,
- Le module d'élasticité et de comparer ces résultats aux données du fournisseur

ou a un cahier des charges.

= Calcul des contraintes : o= F enMPa (6)
o
= Calcul des déformations : &= f_l sans unittouen % (7)
o
» Calcul du module d’¢lasticité
dans la partie linéaire: E :% en MPa (8)
= Calcul du coefficient de Poisson : Ad—d = VATI sans unité 9
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1.4.3. Essai de torsion

1.4.3.1. Principe
Déterminer le module élasticité, c’est a dire le quotient de la contrainte de
cisaillement par la déformation angulaire résultant de 1’éprouvette, pour différentes
températures avec deux méthodes (figure 38) :
e |’éprouvette supportant la piéce d’inertie.

e |’éprouvette ne supportant pas la piece d’inertie

]

“]
|o\r”/| }_Jﬁ{}——

T
|-—1‘-o
ﬂ [ |FH—7F=]

Figure 38. Schéma de principe de I’essai de tortion

1A : Mors supérieur avec axe fixe

1B : Mors mobile supérieur

2 : Eprouvette

3 : Enceinte thermostatée

4A : Mors inférieur accouplé au disque par I’intermédiaire de
I’axe

4B : Mors fixe inferieur

5 : Disque

7 : Contre poids

1.4.3.2. Intérét

I Permet d'obtenir une courbe contrainte-déformation afin de calculer :
- Différentes contraintes (élastique, maximale, a la rupture)
- Différentes déformations relatives
- Le module d'élasticité

et de comparer ces résultats aux données du fournisseur ou a un cahier des charges.
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Remarque

Le module d'elasticité est souvent appelé "module de cisaillement”, "module de
glissement »

= Calcul des contraintes : Ty :% (en MPa) (10)
o)
(pmaxi J
= Calcul des déformations : 0= Mt (sans unité ou en radian) (11)

e

Mt

= (Calcul du module d’¢lasticité : G = (en MPa) (12)

e}
1.4.4. Essai d’Impact (essai de résilience) IZOD

1.4.4.1. Principe

C'est un essai de "choc flexion™ (car I'éprouvette repose sur deux appuis). Un
barreau parallélépipédique (entaillé ou non) est frappé a mi-distance des appuis par
un mouton pendule (figure 62).

On mesure I'énergie absorbée (énergie absorbée = énergie totale — énergie
résiduelle).

On calcule ainsi la résistance au choc du matériau (résilience).

Entaille éventuelle

Percussion

“ Section prise en considération
pour le calcul (lisse ou entaillée)

Figure 39. Schéma de principe de I’essai de flexion

La résistance au choc caractérise 1’énergie absorbée au cours de la rupture d’un
barreau lisse ou entaillé, sous ’action dun percuteur doté d’une énergie cinétique
suffisante. L’impact est généré par une masse a mouvement pendulaire avec une

vitesse genéralement comprise entre 1 et 4 m/s.
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L’angle de remontée du pendule apres le choc permet de calculer I’énergie de rupture.
L’appareil utilisé porte le nom de mouton-pendule.

Le principe du choc Charpy est celui de la flexion d'une éprouvette (avec ou sans
entaille) reposant sur les deux appuis simples avec la charge centrale. Cet essai fait
I'objet des normes NF EN ISO 179, ISO 179-1 et -2, ASTM D 5942 et D 6110.
Différents types de rupture sont distingués pour les plastiques : rupture totale,
charniere, partielle ou pas de rupture. La résistance au choc Charpy est exprimeée sous
forme de résilience, énergie absorbée, rapportée a la section, sous entaille si elle existe
(résilience transversale en J/m?).

Les essais ont été réalisés sur des eprouvettes non entaillées de dimensions moyennes
80x10x4 mm. L’énergie absorbée est mesurée au moyen d’un appareil mouton-
pendule ZWICK 5102. Le pendule utilisé correspond a niveau d'énergie de 10 J. Pour

chaque série, les mesures ont été effectuées sur 15 éprouvettes.

1.4.4.2. Intérét
Il Permet de veérifier si la résilience du matériau est conforme aux données du cahier

des charges.

Résilience : R :%.103 (en kJ/m?) (13)

1.5. Caracteérisation de la colle d’os

1.5.1. Composition chimique de la colle d’os

Obtenue par extraction des collagénes d’os, sous forme de gélatine, la colle d’os
contient 15,2 % d’azote correspondant a une teneur en protéines de 95 % par rapport a
la matiere séche (tableau 14). La matiére minérale représente 2,5 %.

Tableau 14 : Composition chimique de la colle d’os (Nenonene, 2009).

Composants (unités) Teneur (% de MS)
Matiere minérale (%) 2,54

Matiére protéique brute (%) 95,01
Formaldéhyde (mg.kg™) 230

Par contre, les dosages révelent la présence de formaldéhyde. Le formaldéhyde est en

fait incorporé lors de la fabrication de la colle comme agent conservateur. Sa faible
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concentration dans la colle (230 mg.kg™ de matiére séche) ne posera cependant pas de

probléeme majeur dans la fabrication des panneaux de particules selon Nenonene
(2009). Incorporée a un taux maximal de 17,6 % par rapport a la masse de particules,
la colle n’apporterait, en considérant qu’il n’y aura aucune perte au cours de
1’¢laboration, qu’une teneur de 34,5 mg de formaldéhyde par kilogramme de panneaux
de particules. Cette teneur est largement inférieure a la valeur maximum autorisée par
la norme NF EN 120 (80 mg.kg™, pouvant aller jusqu’a 300 mg.kg™ suivant le type de
panneaux). Ce qui a permis a I’auteur de conclure que cette colle est qualifiée pour une
utilisation comme liant de panneaux tout en relevant cependant qu’il serait intéressant
de rechercher un autre type de conservateur pour la colle d’os, de fagon a supprimer

totalement les émissions de formaldéhyde.

1.5.2. Propriétés thermiques de la colle d'os

Au cours du processus de thermopressage, le liant des particules est soumis a une
température pouvant atteindre 200 °C selon les conditions opératoires choisies.
L’analyse enthalpique différentielle de la colle d’os (figure 40) revele trois évenements
thermiques, d’amplitude et de forme différente :

a) A 70 °C, un premier pic endothermique apparait, puis un second a 80 °C, qui est
nettement plus marqué. L’auteur attribue cela aux processus de dénaturation
correspondant a un changement de la structure tertiaire (organisation des protéines en
fibres ou en globules), vers une structure secondaire (conformation des protéines en
hélice ou en feuillets). Ce type de transition de dénaturation, observable en AED, avec
une enthalpie de 4,8 J par gramme de collagene natif (Huc, 1978) étant un
comportement bien connu chez les collagenes, avec une enthalpie du phénomene de

dénaturation des protéines de colle d’os estimée a 3,7 J/g.
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Figure 40. Courbe de calorimétrie différentielle de la colle d’os suivant la température,
(Nenonene, 2009)

Rappelons aussi que dans le cas de protéines végétales, (Nénonene, 2009 et kadja,
2011) ont mis en évidence I’existence de ce phénoméne de dénaturation dans cette
gamme de température, bien que les valeurs soient trés sensibles au taux d’hydratation
de I’échantillon (phénomeéne de plastification par I’eau) (Arntfield, et al., 1990 ;
Rouilly, et al., 2001 ; Budrugeac et al.,2003). L analyse au spectrométre a permis aux
auteurs de conclure gque la colle d’os ne présente pas de phénoméne de perte de masse
significative jusqu’a une température de 180 °C, température maximum choisie pour le

thermopressage des panneaux de particules.

1.5.3. Propriétés rhéologiques de la colle d'os

La solubilit¢ dans I’eau de la colle d’os est jugée bonne, du moins jusqu’a des
concentrations de 15%. C’est a partir de 20 %, que les auteurs estiment que la
solubilisation requiert un apport thermique (chauffage a 50 °C). Les courbes
d’écoulement de solutions a concentration croissante de colle d’os (5 a 20 %) obtenues
au rheometre a contrainte imposée a 25°C, obtenues (par nenonene, 2009) sont
présentées dans les (figures 41 a 43) et expliquent le comportement rhéofluidifiant de
ce liant (diminution de la pente avec la monté en contrainte), caracterisé par une
diminution de la viscosité apparente h = t/g° (avec t contrainte de cisaillement
appliquée en Pa, et g° vitesse de cisaillement en s-1) en fonction de la vitesse de

cisaillement.
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Figure 41. Evolution de la contrainte de cisaillement t (N.m-2) d’une solution de colle
d’os a 5 % de matiére séche en fonction du gradient de vitesse g (s-1), (Nenonene, 2009)

A trés faible contrainte appliquée (0,04 Pa), la viscosité apparente augmente nettement
avec la concentration en colle d’os, de 0,11 Pa.s pour la solution a 5 % a 5,94 Pa.s

pour la solution a 20 % (Figure 24).
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Figure 42. Evolution de la contrainte de cisaillement t (N.m-2) d’une solution de colle

d’os a 15 % de matiére séche en fonction du gradient de vitesse g (s-1), (Nenonene,
2009).

Par contre, pour une faible augmentation de la contrainte (0,04 a 0,08 Pa), la viscosité
chute trés rapidement, pour n’atteindre plus que des valeurs de 0,06 & 0,40 Pa.s, selon

la concentration en colle d’os.
A faible contrainte de cisaillement (0,04 Pa), la viscosité apparente de la solution suit
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une tendance quasi exponentielle avec I’augmentation de la concentration en colle
d’os.

Cependant, pour des contraintes plus élevées, tout en montrant une Iégére proéminence
a 15% de colle d’os, I’effet de la concentration en colle d’os est nettement moins

marqueé sur la viscosité des solutions (Figure 44).
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Figure 43. Evolution de la contrainte de cisaillement t (N.m-2) d’une solution de colle

d’os a 20 % de matiére séche en fonction du gradient de vitesse g (s-1).
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Figure 44. Evolution de la viscosité apparente h sous contraintes de cisaillement
imposées de 0,04 Pa et 0,08 Pa a 25 °C de solutions de colle d’os en fonction de leur

teneur en matiére seche (%o).

Ainsi, a 25°C, la viscosité d’une solution a 30 g de colle d’os, sur la base de sa matiére
séche, pour 80 g d’eau déminéralisée (solution a 27,2 %) est de 34 Pa.s pour une
contrainte quasiment nulle. Cette viscosité est dans la gamme des valeurs requises

pour la colle de soja (0,5 a 75 Pa.s) selon la méthode d’application et la nature des
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matériaux a coller (EN542, 1995). Dans le cas de matériaux fortement absorbants

comme le papier ou certains bois, les valeurs recommandées sont de 0,5 a 50 Pa.s (EN
543, 1995).

Pour ce qui est des particules de kénaf, qui peuvent étre considérées comme
relativement adsorbantes, puisque leur taux de gonflement par I’eau a été estimé a 30%
contre 25% pour les particules de cotonnier, I’ajustement de la concentration en colle
dans 1’eau, et surtout I’application d’une contrainte de cisaillement suffisante lors du
mélange avec les particules, permettra de revenir dans cette gamme de viscosité,
assurant ainsi un bon mouillage des particules.

Cette étude montre que les propriétés rhéologiques associées au bon comportement
thermique de la colle d’os en font d’elle un bon candidat pour agglomérer les

panneaux a conclu I’auteur.

1.6 Caractéristiques du polystyrene recyclé.

Des auteurs comme (Naik et al., 2007; Naik et al., 2006 ; Mishra et al., 2005) lors de
travaux antérieurs, ont montré que le polystyrene, peut étre utilisé comme matrice pour
élaborer des matériaux composites. Cette matrice est cependant moins étudiée que le
polypropyléne du fait probablement de ses faibles propriétés mécaniques.

(Vilaseca et al., 2004) ont élaboré puis comparé les propriétés des composites avec
comme renforts la fibre de chanvre et la fibre de verre dans le polystyréne. Dans leur
étude, la fibre de chanvre a été traitée avec un agent hydrophobe le AKD
(ALKYLKETENE DIMER), pour diminuer sa sensibilité a 1’eau. Ils ont relevé des
différences dans les propriétés mécaniques entre la fibre de chanvre et celle de verre
qui sont assez élevées a basse concentration tel que précisé dans 1’étude
bibliographique (Tableau 7 du chapitre 1).

Nos travaux ont porté sur du polystyréne usagé donc en fin de vie. Les tableaux 15 et
16 donnent respectivement les proprietés du polystyrene standard et du polystyrene
recyclé qui sera utilisé dans ce travail. Déja en premiere approche, une comparaison
des propriétés du polystyrene recyclé a celles du polystyréne standard tirées de la

littérature, indique que :
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La masse volumique du polystyréne recyclé est inférieure a celle du polystyréne
standard ; cela pourrait étre attribué soit au nombre de recyclage déja subi par le
matériau, soit aussi a la présence probable d’autre type de polystyrene (Polystyrene
choc par exemple) compte tenu du fait qu’un tri n’a pas été opéré ce qui fait qu’on
serait peut-étre en présence d’un mélange de polystyréne de différents types en reéalité.
De méme, le module de flexion et la résistance ont des valeurs inférieures aux valeurs
du polystyréne standard. Cependant I’allongement a la rupture est équivalent a celui
d’un polystyréne choc SB.

Les tableaux 15 et 16 donnent respectivement les propriétés du polystyréne standard
tirées de la littérature et celles du polystyréne recyclé utilisé dans ce travail.

Tableau 15 : Résumé des propriétés physico-chimique du polystyréne

Nom : Polystyréne | Symbole : PS

Caractéristiques physiques

Transmission lumineuse en
%) : 90

Absorption d’eau
(%):0.1

Indice de réfraction : 1.59 Taux de cristallinité : X

Caractéristiques chimiques

Famille : styrénique | Structure : amorphe | Densité : 1.01 | Retrait (%) : 0.420.7

Caractéristiques mécaniques

. . Allongement rupture (%) : Module en flexion R 2.
Module en traction (Mpa) : 3300 9.3 (Mpa) : 3450 1Z0D23°C 5KJ/m* : 5-13
Caractéristiques thermiques
o o Conductivité o
Tg (°C) : 90 Tf(°C) : X (WIMK) : 017 Tfc-1.8MPa (°C) : 70-90

Tableau 16 : Propriétés du polystyréne recyclé utilisé dans I’étude

Matériau Masse volumique | E Flexion (MPa) Rm (MPa) Impact 1Z0D Allongement (%)
glem® (1SO 1183) | (1SO 178) (ISO 527-2) (KJ/m?) 1S0 180 (1SO 527-2)
PSrecyclé | 0,77 800 4,439 23.52 25.52

Le tableau 17 donne les paramétres standards utilisés dans 1’industrie pour élaborer le

polystyrene standard en extrusion et en injection :
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Tableau 17 : Paramétres d’élaboration du Polystyréne source : Pichon-TI-Précis des

matiéres plastiques-WEKA

Paramétres d’élaboration du polystyréne Extrusion Injection
Profil de température 170 & 240 160 a 280 °C
Vitesse de rotation (RPM) de la vis 120 trs/mn (25-30D) 0,1al1l.3mfs
Débit matiere a I’entrée de la vis 12kg/h -
Force de fermeture du moule - 700 KN
Pression d’injection (bars) - 600 a 1500
Volume de matiere injectée - 3a15cm’/s
Débit d’injection maximale - 25 cm°/s
Vitesse d’injection - 0,3m/s

Notre choix pour ce matériau a ¢té motivé par ’abondante disponibilit¢ d’emballages
et d’objets usagés en polystyréne dans notre environnement et son aptitude a étre

recyclable a 100%.
2. Optimisation des methodes et procédés de mise en ceuvre des écomatériaux
2.1. Mise en ceuvre des panneaux de particules

2.1.1. Par thermo pressage
L’étude bibliographique précédente, a identifié quatre parameétres essentiels dont
dépend la qualité finale des panneaux de particules obtenus par thermo pressage :
nous nous proposons d’évaluer leur influence dans les lignes qui suivent. Il s’agit de :
e Lateneur en eau dans le mat,
e Latempérature de pressage
e Le taux de liant dans le mélange

e Le temps de pressage des panneaux

Nous nous proposons d’intégrer 1I’étude de I’impact des parametres identifiés ci-dessus, dans
la démarche globale retenue pour I’¢laboration des panneaux de particules.

Dans un premier temps, nous avons procédé a la préparation du matériel ligneux :
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Les tiges de kénaf sont récoltées a maturité et séchées au soleil pendant deux

semaines. Puis, Aprés extraction des écorces (fibres) qui représentent 65% de la masse
totale, les tiges sont hachées par une ensileuse a mais. Le bois haché est manuellement
débarrasse des traces d’écorces, (photol10.a) puis conservées a I’é¢tuve a 70°C pendant
72 heures. Le taux d’humidité apres séchage a I’étuve est de 7%. Ensuite les particules
hachées sont broyées au broyeur a couteaux de marque Marlex muni d’un tamis de
maille de 5mm de diamétre pour donner ainsi un broyat. On obtient des particules plus

fines (photo 10.b) dont les dimensions désirées sont calibrées a travers un tamis de

mailles de 5mm.

Photo 10.a) : Bois de kénaf hachées (5 a 15 cm) photol0.b) : Broyat de kenaf (0 a 5 mm)

Les tiges de cotonnier ont subies le méme protocole de préparation que les tiges
de kénaf. Les figures 11 et 12 représentent respectivement les tiges de cotonnier
grossierement hachées puis convenablement broyées dans un broyeur a couteux pour

donner des particules. L’humidité finale aprés séchage est de 7%.

Photo 11 : Tiges de cotonnier hachées Photo 12 : Tiges de cotonnier broyées.
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Le dosage en masse des composants des panneaux de particules est assuré par une

balance ¢€lectronique dont la zone de pesée varie de 1g jusqu’a 5000g.

Puis en second lieu, nous avons procédé a la préparation du liant :
Ainsi, la colle d’os en perles qui servira de liant pour le matériau, est broyée en poudre
de fines graines grace a un moulin a café Marlex. Elle est ensuite dissoute dans une
masse déterminée d’eau préparée; cette masse d’eau correspond au taux d’humidité
désiré dans 1’élaboration du panneau. Les valeurs suivantes ont été utilisees pour
évaluer I’influence de ce paramétre sur les propriétés du panneau : 5%, 8%, 11%, 14%,
17% 20%, 23%, 25%, 27%, 30% et 33%. Cette masse d’eau est ensuite mélangée de
facon homogéne avec les particules broyées precédemment. Les tableaux et courbes
présentent les résultats obtenus en variant la teneur en eau dans le mat suivant les
valeurs ci-dessus et en adoptant une température de pressage constante égale a 180°C
et un temps de pressage constant de 5mn:
La troisiéme phase a consisté au mélange de la colle avec les particules broyeées :
Le mélange particules de tiges de cotonnier/kénaf + colle d’os a une masse totale notée
M. Il est obtenu par ajout de la solution de colle ou liant aux particules. L’ensemble
est ensuite malaxé pendant 20 minutes au malaxeur Laurent Perrier pour obtenir un
mélange homogene. L humidité sert aussi & donner a la matiere végétale des réactions
phénoliques.
Le mélange obtenu est introduit par garnissage gravitaire manuel dans un moule carré

préchauffé de 30cmx30cm.

Enfin la derniere phase de 1’¢laboration correspond au thermo pressage des panneaux :
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Le moule (photo 13) est préalablement préchauffé a la température de pressage puis

rempli par le mélange malaxé. Ce mélange est d’abord tassé dans le moule pour
obtenir le mat (photo 14). Puis le moule est ensuite replacé entre les plateaux
chauffants de la thermopresse. Une pression constante de 1,1 MPa est appliquée
pendant un temps nécessaire appelé temps de pressage pour obtenir le panneau: c’est
le mode a un palier. Au début du pressage la température chute, puis remonte au dela
de la température de pressage a +3°C, avant de se stabiliser a la température de
pressage. C’est a ce moment que le panneau est alors dit cuit et on peut alors I’extraire
du moule. Le transfert thermique est total d’un plateau a ’autre (figure 15). Un temps
de pressage insuffisant provoque le flocage du panneau (figure 16). Le temps de
pressage est un facteur trés important li€¢ aux autres paramétres d’élaboration car non
seulement il permet d’obtenir un bon résultat de pressage mais il conditionne le cofit
de réalisation (M V Bastias, 2006). Un taux d’humidité trop grand entraine un temps
de pressage tres long.

Apres la cuisson du panneau, celui-ci est démoulé, puis immédiatement pesé, étiqueté,
son épaisseur mesuree et le temps de cuisson relevé. 1l est ensuite conservé dans des

emballages en plastique afin de limiter la reprise d”humidité.

e ———————
AT R T T T
: o .

Photo 16 : Panneaux de particules floqués
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2.1.1.1. Influence de la teneur en eau du Mat

L’humidité permet d’obtenir un mélange homogéne entre le liant et les particules pour
former ensuite le mat. Cependant un taux d’humidité trop grand entraine un temps de
pressage trés long pour avoir un panneau sain et donc une consommation importante
d’énergie et par conséquent un colt éleve du panneau. Le tableau 18 et les figures 45,
46, et 47 donnent les caractéristiques physiques et mécaniques des panneaux de
particules élaborés avec différentes teneurs en eau de 5% a 33%.

On remarque d’abord que la teneur en eau n’a pas d’incidence majeure sur la densité
des panneaux de particules. La densité minimale est de ’ordre de 563 MPa et est
supérieure a la valeur préconisée par la norme AINSI A208.1 1999 qui est de 550 MPa
pour I’utilisation des panneaux de faible densité obtenus avec une résine UF.

On note aussi que le module d’élasticité en flexion ou module de Young (MOE) croit
avec I’augmentation de la teneur en eau et atteint une valeur maximale de 1490 MPa
pour une teneur en eau du mat égale a 27%. Ensuite il décroit pour toutes les autres
teneurs en eau supérieures a 27% (figure 35). Enfin pour des teneurs en eau du mat
inférieures a 14%, les valeurs de MOE sont toutes inférieures & 550 MPa et donc ne
respectent pas la norme AINSI A 208.1 1999.

On constate également que le module a la rupture (MOR) croit avec 1’augmentation de
la teneur en eau et atteint sa valeur maximale de 14 MPa pour une teneur en eau dans
le Mat correspondant a 33% (tableau 18).
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Tableau 18 : influence de la teneur en eau sur la densité, MOE, et MOR (panneau en
kénaf)

module d'élasticité Contrainte rupture Epaisseur Densité
Teneur en MOE (Mpa) S cv MOR (Mpa) S Ccv (mm) " 3
a a e (mm .m-
eau (%) P (%) P (%) P
5 229,6 30,4 13,12 2,658 0,5 19,5 53 563
8 366,1 19,5 52 4,348 0,52 13 5,13 5715
11 582,5 102,89 16,89 5,77 0,45 8,9 53 561,4
14 791,45 56,5 7 7,34 11 15 5,25 564,5
17 976,14 98,5 9,6 8,73 0,7 8,56 5,14 579,4
20 1032,3 89,4 8,1 10,34 1,65 16,52 4,98 609,2
23 1165,5 100,2 8,6 9,81 0,45 5,4 5,15 578,7
25 1360,8 16,2 1,6 11,36 0,49 4,5 5,01 602
27 1490 29,4 1,98 13,55 0,98 6,98 4,89 614,9
30 1376,4 80 5,98 13,25 1,52 10,83 5,21 580,2
33 1258,3 168 14,01 14 1,06 8,4 531 567,2
—~ 620
£
g 610 -
Q
600 -
590
580
570
560 -
550 T T T T T T 1
0 5 10 15 20 25 30 35
teneur en eau (%)

Figure 45. Influence de la teneur en eau sur la densité
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Figure 46. Influence de la teneur en eau sur MOE
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Figure 47. Influence de la teneur en eau sur MOR

Au vu de ces résultats il apparait clairement que les meilleures valeurs des propriétés
physiques et mécaniques que sont la densité, le MOE et le MOR sont obtenues avec

une teneur en eau dans le mat égale a 27%. Toutefois le temps de pressage (70 mn)
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exigé pour cette teneur semble trés important pour une production industrielle, ¢’est

pourquoi nous préconisons un taux de teneur en eau de 20% qui garantit aussi des

propriétés mécaniques élevées avec un temps de pressage moins important (20 mn).

2.1.1.2. Influence de la température sur la densité, sur MOE et sur MOR

Nous avons évalué¢ Dl’influence de la température de pressage sur les propriétés
physiques et mécaniques des panneaux de particules, en utilisant une gamme de sept
températures 120°C, 130°C, 140°C, 150°C, 160°C, 170°C et 180°C, pour un taux de
liant en colle d’os fixé a 10% et une teneur en eau dans le Mat fixée a 27%.

Les résultats des caractéristiques physiques et mécaniques des panneaux de particules
de kénaf et de tiges de cotonnier déterminés par les différents essais sont consignés
dans les tableaux 19 et 20.

D’apres les tableaux (19 et 20) et les figures (48 et 49), ’augmentation de la
température de thermopressage de 120°C a 140°C a un effet bénéfique sur la densité et
sur ’ensemble des caractéristiques mécaniques €valuées avec cependant une légere
augmentation du taux de gonflement en épaisseur.

Les valeurs de densité contenues dans les tableaux 19 et 20 nous permettent de classer
les panneaux réalisés dans la catégorie des panneaux a faible densité conformément a
la norme ANSI A 208.1 1999.

Le module d’élasticité en flexion MOE (figure 49) croit de 1417.2 MPa pour une
température de pressage de 120°C jusqu’a une valeur maximale de 2232 MPa
correspondant a une température de pressage de 140°C. Ensuite on observe une
décroissance de MOE jusqu’a 976.14 MPa correspondant a une température de
pressage de 180°C.

Dans la gamme de température allant de 120°C a 140°C (tableau 19 et figures 49 et
50), les valeurs de MOE et MOR, respectivement de 2232 MPa et de 14,44 MPa sont
satisfaisantes selon la norme ANSI A 208.1 1999; cependant les temps de
thermopressage sont élevés en comparaison avec le temps conventionnel utilisé en

entreprise qui est de I’ordre de 5Smn a 10mn.
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Tableau 19 : Influence de la température sur la densité, MOE et MOR (Kénaf)

Temps deModule d'élasticité Contrainte de rupture

Température |cuisson Epaisseur | Densité
T°C (mn) MOE (Mpa) S CV (%)MOR (Mpa) S CV (%) (mm)  |p (kg.m™)
120 70 1417,2 190,12 12,8 8,52 04 48 5,09 560,43
130 28 2000 88 43 14,44 26 18 4,889 564,43
140 20 2232 11,45 18,3 (10,8 042 4 4,951 588,438
150 15 1268,2 1265 10 11,4 15 13,6 5,055 568,158
160 10 1115 137,64 12,2 8,61 0,25 2,89 5,152 557,903
170 10 1236,2 1806 14,6 9,59 12 105 5,32 544,969
180 8 976,14 97,02 9,89 8,73 0,78 8,57 5,152 547,999

Tableau 20 : Influence de la température sur la densité, MOE et MOR (cotonnier)

) Temps de [Module d'élasticité Contrainte de rupture Epaisseur | Densité
Température |
Cuisson  |MOE MOR s
T°C S CV (%) S [CV (%) (mm) | (kgm?)
(mn) (Mpa) (Mpa)
120 70 1734,76 190,12 |12,8 14,17 0,4 4,8 5,09 630,5
130 28 1805,5 88 43 13,47 2,6 18 14,889 650,7
140 20 1757,53 11,45 (18,3 15,671 0,42 4 4951 663,8
150 15 605,92 126,5 (10 6,954 1,5 13,6 5,055 603,5
160 10 045,457 137,64 12,2 9,472 0,25 | 2,89 5,152 613,3
170 10 1066,86 180,6 (14,6 12,229 1,2 10,5 5,32 620,4
180 8 1336,216 | 97,02 (9,89 10,21 0,78 | 8,57 5,152 623,4
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Figure 48. Influence de la température sur la densité
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Figure 50. Influence de la température sur MOR (kenaf)
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2.1.1.3. Influence du taux de liant et de la température

Cing taux différents de liant (5%, 7,5%, 10%, 12,5% et 15%) ont été utilisés pour
¢laborer des panneaux de particules en vue d’évaluer I’impact du taux de liant sur les
propriétés physiques et mécaniques des panneaux réalisés. Les résultats obtenus sont
consignés dans les tableaux 21-a et 21-b et sur les Figures 51 a 54.

Pour les taux de liant allant de 5% a 12,5%, on observe une augmentation de MOE et
MOR qui atteignent respectivement les valeurs de 1950,78 MPa et 17,01MPa. Au-dela
de 12,5% de teneur en liant, il y a diminution de MOE et de MOR. Avec deux valeurs
de teneur en liant qui se dégagent (10% et 12,5%) selon que le panneau soit en tige
kénaf ou en tige de cotonnier

Toutefois le taux de 12,5% en liant apparait comme I’optimum pour obtenir des
valeurs de MOE et MOR maximales.

La densité des panneaux élaborés varie de 539,12kg.m™ & 703,704 kg.m™ suivant le

taux de liant utilisé (figure 55).
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Tableau 21-a : MOE et MOR en fonction du taux de liant et la température (kenaf)

T¢0) Taux de Module d'élasticité Contrainte de rupture Epaisseur | Densité
liant (%) |MOE (Mpa) |S CV (%) |[MOR(Mpa) [S [CV(%) |e(mm) |p(kgm?®)
5 1021,47 188,6 | 11,89 12,902 0,45 | 3,01 4,95 638,77
7,5 1366,5 162,5 | 11,78 15,747 0,82 |5 4,9 639,82
120 10 1859 158,2 |9,2 16,72 0,88 |49 4,85 625,5
12,5 1906,2 139 7,5 17,97 0,7 |46 4,73 669,41
15 1527,6 155,6 | 11,11 17,578 0,98 | 5,86 4.8 655,09
5 1283,3 89,23 |6,95 11,625 25 (225 51 625,54
7,5 1300 86,5 [6,89 13,528 2,1 |146 5,04 624,32
130 10 2000 95,2 |45 14,44 24 |151 4,58 559,7
12,5 2098,4 104,3 |4,3 24,84 16 |6 4,65 679,15
15 1949,5 92 4,25 18,889 1,2 |75 4,5 703,7
5 1358,2 248,2 |18,2 14,47 1,2 (8,2 4,85 577,64
7,5 1736,6 169,5 | 9,98 17,1 0,3 |09 4,99 590,36
140 10 1739,8 45 32 16,3 06 |31 4,87 603,98
12,5 2029,5 48 4,5 19,9 03 (1,6 4,65 639,48
15 1896,3 263 13,98 18,9 02 |1 4,74 620,77
5 997 178,6 | 16,89 10,2 0,89 (12,8 5,02 550,89
7,5 11475 865 |78 12 03 |23 5,01 609,23
150 10 1070,3 97 9 12,2 16 |13 4,68 609123
12,5 1769,5 239,3 | 13,6 16,6 25 139 4,54 631,36
15 12746 1054 |8,1 15,3 29 [158 4,56 614,08
5 918,5 754 |8 10 09 |8 5,21 540,3
7,5 885,6 132,7 |13 11,6 15 (83 5,12 553,76
160 10 1152,2 126 12 14,2 0,7 |5 5,08 575,37
12,5 1140,2 135,2 |11,9 12,48 1,7 (12,8 4,83 577,38
15 1430,3 219 (21 14,6 15 |11 4,79 589,23
5 758,8 26 3,9 8,9 0,3 |35 5,3 541,18
7,5 794,8 95,8 |13 9 0,21 |4 5,06 546,82
170 10 905,2 146 |18 10,1 0,62 |6 4,95 566
12,5 1223,8 168,9 |13,5 14,2 03 |2 4,79 589,2
15 1127,7 149,5 |13 11,9 2,1 |16 4,88 589,01
5 900,6 112 12,8 10,4 04 |4 5,16 550
7,5 782,5 1449 |20 9,8 05 |32 5,23 538
180 10 946 52 3 10,6 0,7 |63 5,17 541
125 1123,6 32,63 | 1,2 13 0,98 | 4,8 4,89 581
15 766,4 449 16,5 9,6 0,78 |9 5,04 557,23
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Tableau 21-b : MOE et MOR en fonction du taux de liant et la température (cotonnier)

T¢0) Taux de Module d'élasticité Contrainte de rupture Epaisseur | Densité
liant (%) | MOE (Mpa) S CV (%) |MOR (Mpa) |S CV (%) | e (mm) p (kg.m™)
5 1351,20 188,6 | 11,89 11,72 0,45 | 3,01 4,70 624,77
7,5 1549,5 162,5 | 11,78 13,747 0,82 |5 4,60 650,82
120 10 1755,7 158,2 |9,2 15,72 0,88 |49 4,5 670,5
12,5 1734,2 139 7,5 14,32 0,7 |46 4,65 630,41
15 1727,6 155,6 | 11,11 12,23 0,98 | 5,86 4,60 649,09
5 14225 89,23 |6,95 11, 25 25 (225 4.8 602,54
7,5 1659 86,5 [6,89 12,528 2,1 |146 4,65 620,32
130 10 1825 95,2 |45 13,44 24 |151 4,58 659,7
12,5 1805,4 104,3 |4,3 13.52 16 |6 4,65 621,15
15 1654,5 92 4,25 11,49 1,2 |75 4,5 619,7
5 1358,2 248,2 |18,2 11,22 1,2 (8,2 4,65 673,34
7,5 1611,6 169,5 | 9,98 15,41 0,3 |09 4,99 688,3
140 10 24127 45 3,2 20,23 06 |31 4,87 689,57
12,5 1757,5 48 4,5 15,9 03 |16 4,65 694,44
15 1674,3 263 13,98 17,09 02 |1 4,74 704,9
5 1048,84 178,6 | 16,89 10,27 0,89 (12,8 4,55 599,2
7,5 1161,5 865 |78 13.799 03 |23 4,68 645,5
150 10 761,3 97 9 8,32 16 |13 4,68 651
12,5 605,5 239,3 | 13,6 6,86 25 139 4,54 672,5
15 1207,6 1054 |8,1 13,3 29 [158 4,56 728
5 872,5 754 |8 10,77 09 |8 4,76 665,2
7,5 988,6 132,7 |13 10,71 15 (83 4,68 684,2
160 10 868,2 126 12 8,42 0,7 |5 5,08 700,26
12,5 945,2 135,2 |11,9 9,48 1,7 (12,8 4,83 701
15 11123 219 (21 11,26 15 |11 4,79 713,55
5 738,8 26 3,9 8,9 0,3 |35 5,3 665
7,5 545,8 95,8 |13 7.85 0,21 |4 4,93 681,66
170 10 965,2 146 |18 9,841 0,62 |6 4,95 700,45
12,5 1066,8 168,9 |13,5 12,2 03 |2 4,79 700,14
15 1013,7 149,5 |13 11,57 2,1 |16 4,88 713,21
5 493,6 112 12,8 6,14 04 |4 5,00 590,1
7,5 635,5 1449 |20 8,68 05 |32 4,93 631
180 10 1604 52 3 8,68 0,7 |63 5,17 689,5
12,5 1336,75 32,63 1,2 10,70 0,98 4,8 4,89 689,5
15 827,4 449 16,5 10,16 0,78 |9 5,04 669,5
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Figure 52. Influence de la température et du taux de liant sur MOE
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Figure 53. Influence de la température et du taux de liant sur MOE
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Figure 54. Influence de la température et du taux de liant sur MOR
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Figure 55. Influence de la température et du taux de liant sur la densité p

2.1.1.4. Influence de la durée de pressage

Le temps de pressage appelé encore temps de cuisson est fortement lié a la teneur en
eau dans le mat, a la température de thermopressage et au taux de liant. C’est le temps
minimum qui permet d’obtenir des panneaux bien formés sans défauts. Si ce temps est
insuffisant, on obtient des panneaux avec des défauts (floquage, délaminage...) tels
que indiques sur les photos 21 et 22.

Le flocage est di a la vapeur d’eau résiduelle dans le panneau lors de 1’ouverture du
moule.

Le tableau 22-b montre que le temps de cuissson diminue quant le taux de liant
augmente pour une température fixée. Pour des températures supérieures a 130°C le
temps de pressage décroit pour atteindre une valeur minimale pour un taux de liant de
10%, puis augmente legérement ce qui traduit I’importance et ’influence de 1’eau

contenue dans le liant.
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Sur le tableau 22 et la figure 56, on remarque qu’en fixant la teneur en eau dans le mat

a 17% et le taux de liant a 12,5%, on doit operer avec une température de pressage de

140°C et un temps de cuisson d’au moins 20mn pour respecter les exigences de la

norme et pour des raisons économiques. Ces résultats relatifs a 1’influence du taux de

liant et de la température de pressage sont en accord avec ceux trouves par Emmie V.
(2004),et Kadja K. (2011).

Tableau 22-a : Influence de la température et la durée de pressage sur la densité, MOE

et MOR
Temps de
Température [cuisson Module d'élasticité Contrainte de rupture Epaisseur | Densité
CV

T °C (mn) MOE (MPa) S [CV(%) [MOR(MPa)| S |%) le(mm) | (kg.m?)
120 70 1417,2 190,12 12,8 8,52 04 | 48 5,09 625,5
130 28 2000 88 4,3 14,44 2,6 | 18 4,889 650,7
140 20 2232 11,45 18,3 10,8 042 4 4,951 633,8
150 15 1268,2 126,5 10 114 1,5 [13,6]| 5,055 603,5
160 10 1115 137,64 12,2 8,61 0,25(2,89| 5,152 585,3
170 10 1236,2 180,6 14,6 9,59 1,2 |110,5| 5,32 563,4
180 8 976,14 97,02 9,89 8,73 0,78 |8,57| 5,152 579,4

Tableau 22 —b : Influence de la température et du taux de liant sur le temps de cuisson

Taux en liant
Température (°C) 5% 7% 10% 12,5% 15%
Temps de cuisson des panneaux en (mn)
120 80 70 66 60 54
130 33 30 28 28 26
140 25 25 20 22 23
150 15 15 14 15 15
160 10 10 10 12 15
170 10 10 10 12 12
180 8 8 8 10 10
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Figure 56. Influence du temps de cuisson sur MOE et MOR

2.1.1.5. Influence de la température de pressage sur la densité et la

conductivité thermique des panneaux

La conductibilité thermique des panneaux obtenus (tableau 23 et figure 57) étant faible
ceci a pour conséquence une trés basse expansion thermique (Mark et al ; 1989). La
densité et la porosité sont deux facteurs qui influencent de facon prédominante le
transfert de chaleur. La valeur maxi A maxi= 0,142 et la valeur mini A mini= 0,0654.

Pour T= 140°C, on obtient des panneaux avec des valeurs de MOE, MOR et p
conformes aux normes prescrites. La conductivité thermique varie entre 0,0654 et
0,0898 pour les panneaux en kénaf. Pour les panneaux en tiges de cotonnier, Elle varie

entre 0,0889 et 0,1036. A cette température les panneaux obtenus respectent la norme.
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Dans la littérature, la conductibilité thermique des panneaux de particules est de
I’ordre de 0,12 W/m.K.

Tableau 23 : influence de la température de pressage sur la densité et la conductivité

thermique des panneaux

conductivité thermique A (w.m™.k™)

panneaux de particules

en bois de kénaf

panneaux de particules

en tiges de cotonnier

Température p (kg.m™) A(wmtkh)  |p (kgm®) A (wmt k™)
622,22 0,0757 - -
652,92 0,0838 - -
130°C 655,62 0,0947 - -
679,14 0,0735 - -
703,7 0,0822 - -
630,38 0,0649 673,34 0,1036
644,45 0,0773 688,3 0,0908
140°C 652,63 0,0654 689,57 0,0944
662,38 0,0898 694,44 0,0955
668,59 0,079 704,9 0,0889
540,25 0,0804 599,2 0,1452
610,25 0,1042 645,5 0,086
150°C 642,09 0,0779 651 0,1482
645,61 0,0773 672,5 0,1254
683,38 0,0893 728 0,0925
580,28 0,0987 665,2 0,0756
285,6 0,123 684,2 0,087
160°C 644,5 0,0843 700,26 0,0777
617,02 0,1096 701 0,0812
663,2 0,0966 713,5 0,0912
559,65 0,1485 665 0,0756
565,32 0,0974 681,66 0,086
170°C 588,2 0,1395 700,45 0,0777
591,9 0,096 700,14 0,0812
612,3 0,1123 713,21 0,0911
538,8 0,1052 590,1 0,0832
571,6 0,1004 631 0,0905
180°C 579,5 0,1002 689,5 0,0777
609,6 0,1065 689,5 0,0777
618,55 0,1036 669,5 0,0777
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panneau en bois de tige kenaf

130°C 140°C 150°C 160°C 170°C 180°C
Température

panneau en bois de tige de cotonnier

140°C 150°C 160°C 170°C 180°C
Température

Figure 57. Influence de la température sur la conductivité thermique

2.2. Conclusion

L’objectif principal de cette partie était d’élaborer des panneaux de particules avec des
tiges de kénaf et de cotonnier en utilisant la colle d’os comme liant, puis d’explorer
I’influence des parametres d’élaboration afin d’optimiser la mise en ceuvre par thermo
pressage des panneaux de particules.
Dans un premier temps, cette étude a permis de mettre en évidence quatre parametres
fondamentaux qui influencent la qualité et les performances des panneaux de
particules €élaborés a travers une observation de 1’évolution des propriétés physiques et
mécaniques liées a ces parameétres.

Ainsi nous avons fait varier successivement et de facon séparée:

e le taux d’humidité dans le mat,

e |e taux de liant utiliseé,
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e latempérature de thermopressage,

e ladurée du pressage
et avons évalué a travers leurs influences sur les propriétés physiques comme la
densité, la conductivité thermique, et sur les propriétés mécaniques telles que le
module d’élasticité en flexion, la contrainte a la rupture, ...).
Tous les panneaux de particules ont été élaborés a une pression de pressage constante
de 1,1 MPa.
Les résultats obtenus montrent une forte influence de la température de pressage, de la
teneur en humidité du mat, du taux de liant en colle d’os, et de la durée du pressage sur
les propriétés physiques et mécaniques des panneaux de particules réalisés.
L’¢tude montre que la plage en teneur d’eau de 11% a 33% permet d’obtenir des
panneaux de particules en kénaf et en cotonnier avec des caractéristiqgues mecaniques
élevées et conformes aux normes en vigueur. La valeur optimale de la teneur en eau
identifiée qui donne les caractéristiques mécaniques les plus élevees se situe a 27%.
Toutefois pour des raisons économiques liées a une consommation d’énergic élevée,
une teneur en eau de 20% est suggérée et a été retenue dans cette étude.
La température optimum de thermopressage identifiée par 1’étude est de 140°C. A
cette température, les modules d’élasticité en flexion MOE et de rupture en flexion
MOR sont les plus élevées et sont conformes a la norme ANSI A208.1 1999. Le temps
de pressage a cette température est en moyenne de 20mn. On constate que le temps de
pressage diminue avec I’augmentation de la température. Nous sommes ici en présence
d’un couplage température, temps de pressage : car aux températures élevées, lorsque
le temps de pressage dépasse celui nécessaire a la consolidation, les propriétés
mécaniques diminuent.
L’étude montre également que le taux de liant a une influence significative sur les
caractéristigques mécaniques MOE et MOR. La valeur optimum identifiée du taux de
liant est de 12,5% pour les particules de tiges de cotonnier et les particules de kénaf.
Ainsi, la colle d’os incorporée a un taux de 12,5 % de matiere séche dans le Mat de
particules de tige de kénaf ou de cotonnier conduit a un panneau thermopressé en 5
minutes a 180 °C dont les caractéristiques mécaniques (MOE : 1123,6 MPa, MOR : 13

MPa, p: 581kg.m™) (tableaux 16-17) sont supérieures & celles recommandées par les
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normes et par conséquent satisfaisantes pour une utilisation comme panneau de faible

densite.

Cependant, le taux de gonflement aprés immersion totale dans 1’eau pendant deux
heures, reste trop élevé (TS = 43 %), et ne satisfait pas les recommandations de la
norme qui se situent a 23 % pour la norme EN 317 applicable a ce type de panneaux.
L’apport de la colle d’os pour la cohésion interne des panneaux n’ameéliore pas sa
sensibilité a 1’eau et cela, probablement du fait de la trop grande affinité des protéines

de colle d’os pour 1’eau.

2.3. Mise en ceuvre d’un écomatériau a matrice polystyréne renforcée de charges

en coques de cotonnier

Dans la démarche d’élaboration adoptée, deux proceédés deécrits dans 1’étude
bibliographique ont été utilisés: il s’agit d’abord de 1’extrusion, utilisée pour
I’élaboration d’un compound suivie de I’injection par moulage des granulats issus de
I’extrusion. L’étude bibliographique a identifié les parametres de mise en ceuvre de ces
deux procédés qui sont utilisés ainsi que leur limitation pour la réalisation de notre
matériau. Comme dans 1’étude précédente, nous allons associer 1’évaluation de
I’influence des parametres dans la démarche globale d’¢laboration retenue pour ce

matériau.

2.3.1. Elaboration du compound par extrusion bi-vis

Tout d’abord il faut noter que les différentes formulations de dosages necessaires
(photo 17, 18 et 19) ont été réalisées hors extrudeuse sur une balance puis les
constituants, mélangés et broyés dans un broyeur-mélangeur a couteaux avant

utilisation en extrusion.

‘ k

Photo 17 : Coques de cotonnier non  Photo 18 : Résidus de polystyréne Photo 19 :

broyées broyé des coques de cotonnier broyé
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D’apres 1’¢tude bibliographique concernant 1’extrusion d’un écomatériau a matrice en
polystyréne chargée de fibres, les différents paramétres d’extrusion identifiés pour une
bonne mise en ceuvre dans la présente ¢tude sont :

- la vitesse de vis,

- le profil de température de fourreau,

- la quantité d’eau du mélange.

La vitesse de vis est un parametre moins important puisqu’elle n’influence pas les
propriétés du produit final. Toutefois, elle doit étre assez élevée pour eviter un temps
de séjour trop long, qui peut entrainer la dégradation de I’amidon (Glenn et al., 2001).
Ainsi, on a étudié I’influence de la vitesse de la vis en la faisant varier de 20 a 120 rpm
au cours de plusieurs essais, pour finalement retenir la vitesse de 90 rpm.
Ensuite nous avons fait varier la température entre 100 et 185°C pour déterminer le
profil de température a adopter.
Constatations:

v" Pour les valeurs de température dans la filiére inférieures a 100°C, il n’y a pas

fusion de la matiére a la sortie.
v Lorsque la température dans la filiére est supérieure a 185°C, il y a dégradation

des coques de cotonnier (fibres).

Pour commencer, nous avons choisi le profil de température du tableau 24.

Tableau 24 : Profil 1 de température extrudeuse

Fourreau Filiere

Zone 1 2 3 4 5 6 7 8

Température (°C) 160 |160 | 160 160 | 170 (170 |17/0 | 170 |1/0 | 170

Avec ce profil de température, I’extrusion était difficile. La matiére en sortie n’était
pas homogeéne et deux phases étaient visibles. Une phase contenait les coques et du
polystyrene fondu alors que I’autre contenait le polystyréne sous forme de broyats non
fondus. La présence de ces particules indique que la température des trois zones de
chauffage en téte de I’extrudeuse n’était pas assez élevée pour permettre la fusion de la
totalité de polystyréne qui a été entrainé a I’intérieur du fourreau.

Le deuxieme profil de température adopté (tableau 25) par la suite a permis de fondre
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le polystyrene mais on a constaté une dégradation (brulure des coques de cotonnier) a

la sortie de la filiere. Or dans cette phase d’élaboration, seul le polystyrene doit fondre
et les coques de cotonnier doivent restées intactes.

Tableau 25. Profil 2 de température extrudeuse

Fourreau Filiere

Zone 1 2 3 4 5 6 7 8

Température (°C) 175 | 175|180 | 180 | 180 | 185 | 185 | 185 | 185 | 185

Apres plusieurs essais, le profil de température testé enfin au (tableau 26) a permis la
fusion du polystyrene dans la zone prévue tout en préservant les coques de cotonnier
intactes. On obtient a la sortie de la filiere de forme cylindrique, un extrudat appelé
compound de bonne qualité qui passe a travers un bac de refroidissement a 1’eau.
Ensuite, I’extrudat est acheminé vers un granulateur (poste de decoupe) qui le découpe
en petits nodules ou granulats (photo 20) qui seront ensuite injectés sur une presse a
injection. A la sortic de 1’extrudeuse, 1’extrudat a un aspect gris sombre du fait
probablement de la présence des coques et fibres a I’intéricur. Ce matériau a une
structure plus homogéne. Le profil de température (pour les zones de chauffage de 1 a
8) est bien adapté pour I’extrusion de notre matériau (il n’y a pas de dégradation des
coques de cotonnier au cours de 1’extrusion).

Tableau 26 : Profil optimisé de température extrudeuse

Fourreau Filiere

Zone 1 2 3 4 5 6 7 8

Température (°C) 170 |170 | 170 | 170 | 175 | 175 | 175 | 175 | 175 | 175

Enfin on a fait varier la teneur d’eau dans le mélange de 7% a 10% et le meilleur

résultat a été obtenu avec la teneur de 7% d’eau dans le mélange.

Photo 20 : Granulés
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Il faut signaler également que le dosage du mélange a été opéré hors extrusion au

moment du broyage qui a précédé 1’extrusion ; nous n’avons pas pu opérer avec des
meélanges en teneur de coques de cotonnier de plus de 20% sur ’extrudeuse par ce que
a partir de cette valeur de 20% de teneur en coques dans le melange broyé, lorsque ce
mélange est introduit dans la trémie, les coques, au lieu d’€tre entrainées par la vis, ont
tendance & remonter dans la trémie sous l’action de vis de plastification du fait
probablement de leur faible densité ou masse volumique. Ce qui donne un extrudat
non homogeéne et de mauvaise qualité. Par ailleurs il faut aussi noter la bonne senteur
(odeur) qui se dégage durant les opérations d’extrusion et d’injection et qui est
probablement liée a la fusion ou dégradation de certains enzymes ou COmMpOSés

contenus dans les coques de cotonnier.

2.3.2. Mise en forme par injection moulage

Elle correspond & la phase finale de 1’élaboration de 1’écomatériau.
L’injection moulage est un procédé trés complexe de mise en forme de matieres
plastiques et d’écomatériaux dont I’étude bibliographique a décrit les parametres
principaux qui influencent les propriétés finales du produit. Au nombre de ces
parametres nous retiendrons dans cette étude :

- le profil de température la vis d’injection (vis de plastification)

- le moule (aspect conception)

- le dispositif de fermeture du moule et plus spécifiqguement: la force de

fermeture du moule.
Un profil de température adéquat au niveau de la vis d’injection ou de plastification
doit permettre de fondre les granulés sans endommager la matiére, notamment, les
fibres végétales. Aprés un premier profil de température au tableau 27 dont les
résultats n’ont pas été concluantes car la matiére a brilé, nous sommes parvenus a
trouver la bonne combinaison de profil de température pour injecter par moulage les
éprouvettes et échantillons de notre matériau. Ce profil de température est donné dans

le tableau 28 ci-dessous.
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Tableau 27 : profil 1 de température pour I’injection

Vis

Zone 1 2 3 4 5 6 7 8

Température (°C) 175 | 175 | 175 | 180 | 180 | 200 | 200 | 200

Tableau 28 : profil de température retenu pour I’injection

Vis

Zone 1 2 3 4 5 6 7 8

Température (°C) 175 | 175|175 | 180 | 180 | 180 | 180 | 180

Avec ce profil, différentes éprouvettes ont été injectées en vue des essais de
caracterisation du matériau.

Il faut noter qu’au cours des essais sur la recherche de profil de température adapte,
nous sommes tombés sur un cas de profil de température trop élevée et cela s’est
traduit par une brilure de la matiére injectée dans le moule et la présence « d’un coup
de feu». Le coup de feu se présente sous 1’aspect d’une tdche grise ou noire tres
localisée sur la piece, cette dégradation locale rend parfois la matiere un peu collante.

Le coup de feu génére souvent un bruit sec parfaitement audible lors de I’injection. La

Photo 21 du moule montre 1’aspect de ce dernier aprés un coup de feu.

Photo 21 : Empreinte du moule suite « a un coup de feu »
Ce phénoméne est di au fait que durant le remplissage, les gaz, contenus dans
I’empreinte ou produits par la matiére, sont insuffisamment évacués. A la fin du

remplissage, leur brusque montée en pression fait augmenter leur température,
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provoquant la dégradation de la matiére. Le mélange gazeux produit s’enflamme
spontanément de maniére explosive.

Le coup de feu se situe en général en fin de remplissage, sur la zone d’arrét du front
d’écoulement de la matiere.

Les Causes possibles sont:

Machine / moule : Events insuffisants

Méthode : T° matiere ou outillage trop élevees.

Vitesse d’injection trop élevée

Force de fermeture trop élevée

Milieu : Events colmatés (nettoyer le moule)

Dans notre cas c’est la température de matiere qui était incriminée (trop élevée), et le

choix d’un profil de température adapté a permis de résoudre le probleme.

Le réle du groupe de fermeture est de permettre de monter le moule sur la presse et de
rendre possible son ouverture et sa fermeture.

Ce groupe comprend deux plateaux : I’un est mobile, I’autre est fixe. La partie mobile,
peut se déplacer a des vitesses et courses trés différentes. Le groupe sert aussi a
appliquer la force de fermeture et a centrer les deux parties du moule lors de la
fermeture.

La force de fermeture est la force nécessaire pour maintenir les deux parties du moule
fermées pendant son remplissage sous haute pression. C’est un parametre important
pour la conduite efficace de I’injection.

Cette force, par conséquent, doit étre plus grande ou au moins égale a celle qui résulte
de ’application a I’intérieur du moule d’une pression de remplissage ou d’injection.
On peut donc écrire, en premiére approximation, en considérant que la pression dans
I’empreinte est uniforme :

force de fermeture (kgf)= surface projetée (cm?) x pression ( kgf/cm?® ou bar)

avec : 1 kgf ~ 10 N; 1 kgf/cm? = 10° Pa.

Dans notre cas, la force de fermeture appliquée a été déterminée et vaut : 250 kN.

La derniére condition a remplir est le parfait guidage des deux parties du moule, qui

doivent rester centrées 1’une par rapport a 1’autre non seulement lors de la rencontre
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des plans de joint du moule mais aussi quand la répartition de la pression de

remplissage n’est pas symétrique, ce qui pourrait avoir pour effet de déplacer une
partie du moule par rapport a 1’autre. Cette derniére exigence doit obligatoirement étre
prise en compte pendant la conception du moule par le concepteur.
En résumé les paramétres optimises d’injection adoptés sont:

= Force de fermeture du moule : 250KN

= Profil de Température de la vis : 175/175/175/180/180/180/180/180.

=  Temps de refroidissement : 40s

= Débit d’injection : 12cm*/s (injection en un palier)

=  Temps du cycle : 47,93s

On obtient les éprouvettes saines ci-dessous (photo 22) en vue de la caractérisation

mécanique du matériau.

Photo 22 : Eprouvettes de traction
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2.4. Conclusion

L’objectif visé dans ce chapitre était 1’élaboration des panneaux de particules avec des
tiges de bois de kenaf/cotonnier associées a la colle d’os d’une part, puis 1’élaboration
d’un matériau a partir des coques de cotonnier associées a du polystyréne recyclé

d’autre part et I’optimisation des procédés de mise en ceuvre de ces matériaux.

Tout d’abord, des panneaux de particules ont été produits et 1’influence de quatre
parameétres d’élaboration par thermopressage a savoir (la teneur en eau initiale, la
température de thermopressage, la durée du themopressage et le taux de liant) sur les
propriétés des panneaux a été dégagée et les valeurs optimales de ces paramétres
identifiées pour une mise en ceuvre optimisée du procédé. Le chapitre 3 présentera la
démarche optimisée de mise en ceuvre adoptée, les panneaux obtenus et les résultats

des tests de caractérisation de ces produits.

Ensuite, un matériau biosourcé constitué de coques de cotonnier comme renfort et de
polystyréne recyclé comme matrice a été elabore ; en s’attachant a montrer 1’influence
des paramétres d’élaboration tels que la vitesse de la vis d’extrusion, le profil de
température du fourreau ainsi que la teneur en eau initiale de la matiére d’ceuvre a
I’entrée de I’extrudeuse ; quant a I’injection, les paramétres étudiés étaient le profil de
température et la force de fermeture du moule. L’influence de tous ces paramétre a été
dégagée et les valeurs optimales ont été identifiées pour produire des éprouvettes et
ensuite des produits finis conformément aux propriétés mécaniques attendues au
regard de leurs domaines d’application.

Les résultats du process optimisé pour réaliser le matériau ainsi que les résultats

atteints sont présentés au chapitre 4.
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PANNEAUX DE PARTICULES A BASE DE BOIS
DE TIGES DE COTONNIER ET DE KENAF

Dans le chapitre précédent, les potentialités d’utilisation du liant colle d’os pour
fabriquer des panneaux de particules ont été confirmees.

Dans I’esprit d’une démarche d’éco-conception, notre choix s’est porté sur ce liant
naturelle (la colle d’os) dont nous avons étudié les potentialités pour remplacer les
liants habituels conventionnellement d’origine synthétique et & actions toxique et
nocive avérées comme le colle urée formaldéhyde.

Afin de poursuivre dans cette logique d’éco-conception, nous avons étudié la
possibilité d’utiliser comme renforts des mati¢res premicres renouvelables issues de la
biomasse non alimentaire (les tiges de kenaf et les tiges de cotonnier) dans le but
d’atteindre les propriétés d’usages compatibles avec les applications visées telles que
I’isolation thermique intérieure des habitations et maintenir un co(t convenable.

Dans la phase d’élaboration des panneaux de particules, nous avons identifie et
optimisé quatre parametres qui influencent les propriétés finales du panneau lors du
procédé de thermo pressage. Il s’agitde : la température de pressage, le taux
d’humidité dans le mat, le taux de liant utilisé et la durée de pressage (la pression de
pressage étant supposée constante dans notre étude).

Dans ce chapitre nous nous proposons d’élaborer des panneaux de particules suivant le
procédé de mise en ceuvre optimisé (utilisation des parameétres optimums identifiés)
puis d’évaluer les propriétés physiques et mécaniques des panneaux dans le but d’une

application comme panneau d’isolation thermique d’intérieur dans les habitations.

139



CHAPITRE 3 : DEVELOPPEMENT ET CARACTERISATION DE PANNEAUX DE
PARTICULES A BASE DE BOIS DE TIGES DE COTONNIER ET DE KENAF

1. Matériels

1.1. Matiéres utilisées:

e Matieres premieres végétales

Deux matieres premiéres lignocellulosiques sont utilisées dans ce travail pour la
fabrication des panneaux de particules ; il s’agit du bois des tiges de kénaf sans écorce
et du bois des tiges de cotonnier. Ces deux matiéres premiéres qui proviennent des

déchets agricoles sont sources actuellement de pollution de notre environnement.

Le bois de tiges de kénaf

C’est I’'une des matieres premicres lignocellulosiques utilisées dans ce travail pour la
fabrication des panneaux de particules. C’est le bois de tiges non écorcé (photos 2 et 4)
qui est utilisé dans notre travail car c’est ce dernier qui constitue les déchets agricoles
abandonnés aprés extraction des écorces (fibres) pour le cordage. 1l vient d’une

plantation agricole dans la région de Bobo-Dioulasso.

Le bois de tiges de cotonnier

Les tiges de cotonnier sont également utilisées pour la fabrication des panneaux de
particules en tant que matieres premiéres lignocellulosiques et viennent également
d’une plantation située dans la région de Bobo-Dioulasso. Le choix du bois de
cotonnier s’explique par son abondance (premiére culture de rente et le Burkina est
classé actuellement premier producteur africain de coton avec 630 000 tonnes de coton
produit au titre de la campagne 2012-2013) et les problémes environnementaux liés

I’incinération de ces tiges par les agriculteurs dans les champs.

e La colle d’os en perle

La colle d’os est un produit obtenu par extraction des collagénes d’os, sous forme de
gélatine. Elle est obtenue a partir des os de beeufs, de bovins, longuement bouillis,

ensuite elle est filtrée et séchée sur les filets, pour étre sous forme de plaque. On la
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trouve plus souvent dans le commerce sous forme de perles d’ou son nom de colle
d’os en perles.

La colle d’os en perle est utilis¢ dans ce travail comme un liant non conventionnel
pour fabriquer les panneaux de particules, elle est moins dangereuse pour
I’environnement en raison de 1’absence d’émission de formaldéhyde ou de substance
nocive pendant les phases d’élaboration et d’utilisation des panneaux de particules.
Elle a été acquise aupres de la société SOL CONFORT DECOR Sarl (société de
construction et de distribution de matériaux de construction & Bobo, au Burkina Faso).
Le tableau 29 donne sa composition.

Tableau 29 : Composition chimique de la colle d’os (A Y. Nénonéné, 2009)

Composants Unités Teneur (% de MS)
Matiere minérale (%) 2.54

Matiére protéique brute (%) 95.01
Formaldéhyde (mg.kg™) 230

1.2. Mateériels d’élaboration

Les tiges de kénaf et de cotonnier sont hachées d’abord par une ensileuse puis broyées
dans un broyeur a couteaux de marque rapid granulator (Photo 24). On obtient des
particules plus fines dont les dimensions désirées sont calibrées a travers un tamis de
mailles de 5mm.
Le dosage en masse des composants des panneaux de particules est assuré par une
balance électronique dont la zone de pesée varie de 1g jusqu’a 5000g.
La mise en forme des panneaux est obtenu sur une thermopresse hydraulique manuelle
de marque CARVER (photo25) dont les caractéristiques sont :

e pression maximale est de : 11 tonnes, a plateaux chauffants thermoregules,

e ¢quipé d’un moule carré de 300 mm (dimensions intérieures) de coté.
Un broyeur de marque MARLEX photo23 a servi & broyer la colle d’os en perle pour
faciliter sa dissolution dans 1I’eau qui se fait dans une bouilloire électrique SAISHO.
Du papier cuisson est utilisé comme dispositif anti-adhésif et de lissage de la face du

panneau pour tapisser 1’intérieur du moule.
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Enfin divers accessoires tels que des gants thermorésistants, un racleur, des pinceaux,

un pied a coulisse et la verrerie de laboratoire sont également utilisés.

Photo 24 : Broyeur a couteaux

des particules

Photo 25 : Thermopresse hydrauligue CARVER
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1.3. Matériels de caractrérisation

.

Photo 26 : Poste de flexion Texture analyser photo 27 : Microscope Nikon AZ100

- Une machine de flexion trois points texture analyser TxT2i (photo 26) avec une
vitesse de chargement de 2 mm/s ; elle est équipée d’un logiciel d’acquisition
automatique de données et de tracé des courbes. Il permet de faire I’enregistrement des
différents points lors de la déformation des éprouvettes (photo 30-a et 30-b) au cours

d’essais de flexion trois points et d’essais de traction.

1.4. Mesures thermiques

La conductivité thermique a été mesuréee par la méthode de la plaque chaude gardée

avec le dispositif ci-dessous concu a cet effet dans le laboratoire (photo 28).

Plaque en aluminium
Panneau de particules

Photo 28 : Appareil de mesure de la conductivité thermique (k)

La détermination des isothermes de d’absorption a été obtenue par la méthode

gravimétrique dans une enceinte thermostatée avec 1’utilisation de sept sels d’humidité
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relative différente. Le panneau est placé dans une enceinte maintenue a température

T=30°C constante et a humidité relative HR de I’air constante. L’échantillon est pesé a
intervalle régulier jusqu’a ce que sa masse ne varie plus, il est alors en équilibre avec
I’air a (T, HR). Connaissant sa masse humide, il suffit alors de déterminer sa masse
seche pour en déduire sa teneur en eau X, le couple (HR, X) fournit un point de

I’isotherme de sorption ou de désorption.
2. Méthode
2.1. Méthode d’élaboration optimisée des panneaux de particules

2.1.1. Préparation des particules de kénaf (Hibiscus cannabinus L)

Les tiges de kénaf sont récoltées a maturité et sechées au soleil pendant deux
semaines. Puis, Aprés extraction des écorces (fibres) qui représentent 65% de la masse
totale, les tiges sont hachées par une ensileuse a mais. Le bois haché est manuellement
débarrassé des traces d’écorces, puis conservées a 1’étuve a 70°C pendant 72 heures.
Le taux d’humidité aprés séchage a I’étuve est de 7%. Ensuite les particules hachées
sont broyées au broyeur a couteaux muni d’un tamis de maille de Smm de diamétre

pour donner ainsi un broyat.

2.1.2. Préparation des particules de cotonnier

Les tiges de cotonnier sont récupérées dans les champs puis séchées au soleil et mises
directement a I’étuve pour le séchage a 70°C pendant 72 heures. Le taux d’humidité
apres séchage a 1’étuve est de 7%. Les tiges sont ensuite grossiérement hachées puis

convenablement broyées dans un broyeur a couteux pour donner des particules.

2.1.3. Préparation du liant

La colle d’os en perles qui servira de liant pour le matériau, est broyée en poudre de
fines graines grace a un moulin a café Marlex. Elle est ensuite dissoute dans une masse

déterminée d’eau préparée; cette masse d’eau correspond au taux d’humidité désiré
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dans 1’élaboration du panneau et est fixée a 11% dans notre étude. Cette masse d’eau

est ensuite mélangée de facon homogene avec les particules broyées précédemment.

Préparation du mat (mélange particules liant a thermopresser)

Le mélange particules de tiges de cotonnier/kénaf + colle d’os a une masse totale notée
M. 1l est obtenu par ajout de la solution de la colle ou liant aux particules. L’ensemble
est ensuite malaxé pendant 20 minutes au malaxeur Laurent Perrier pour obtenir un
mélange homogeéne.

Le mélange obtenu est introduit par garnissage gravitaire manuel dans un moule carre
préchauffé de 30cmx30cm. Le mélange dans le moule est alors tasse et la forme tassée
obtenue est appelée mat. La température de préchauffage est celle a laquelle les

panneaux sont pressés. Elle est fixée a 140°C.

2.1.4. Thermopressage des panneaux

Le moule (photo 29) préalablement préchauffé a la température de pressage est rempli
par le mélange malaxé. Ce mélange est d’abord tassé dans le moule pour obtenir le
mat. Ensuite le moule est replacé entre les plateaux chauffants de la thermopresse, puis
une pression constante de 1,1 MPa est appliquée pendant un temps nécessaire appelé
temps de pressage pour obtenir le panneau: ¢’est le mode a un palier. Le temps de
pressage a eté 20mn, pour une température de 140°C. Aprés la cuisson du panneau,
celui-ci est demoulé, puis immédiatement pesée, étiquetée, son épaisseur mesurée et le
temps de cuisson relevé. Il est ensuite conserve dans des emballages en plastique afin

de limiter la reprise d’humidité.
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Photo 29 : Panneaux de particules thermopressés sains

- \ b
Y \\L

Photo 30-a : image surface panneau (x 5) Photo 30-b : image surface panneau (x 10)

2.1.5. Caractérisation des panneaux de particules de kénaf/cotonnier

Le poids de chaque plaque est d’environ 240g et de dimensions 30x30x5mm.
La masse volumique du panneau est calculée par le rapport masse de la plaque/volume
de la plaque.
v" Le gonflement est déterminé par 1’augmentation de 1’épaisseur de la plaque
apres 2 heures et 24 heures d’immersion totale dans 1’eau.
v" Le module d’élasticité en flexion (MOE) et le module de rupture en flexion ou
résistance a rupture en flexion (MOR) et le module de traction (MOT) sont

déterminés selon la norme NF EN 310 a I’aide du banc d’essai TAXi Analyser.
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v La conductivité thermique est obtenue par la méthode de la plaque chaude

gardée

v' Et enfin des isothermes d’absorption ont été déterminées par la méthode

gravimétrique.

Photo 31 : Eprouvettes pour essais de flexion (a), de traction (b) et le gonflement dans

I’eau (¢)

3. Résultats de la mise en ceuvre optimisée des panneaux de particules et

discussion.

L’observation de la surface d’un panneau au microscope optique est donnée par les
photos (29-a et 29-b) : on constate une bonne répartition des particules qui sont
disposées de fagon aléatoire dans 1’échantillon et la présence du liant entre les joints
dans les espaces inter-granulaires.

Le tableau 30 donne les caractéristiques physiques et mécaniques des panneaux de
particules élaborés avec les parametres optimales dégagés par 1’étude.

Tableau 30 : Résumé des propriétés des panneaux élaborés avec les parameétres

optimisés.
Gonflement Conductivité
Module d'élasticité Contrainte rupture »amy (O Epaisseur | Densité .
Désignation dans I'eau (%) Thermique A
Wim.K
dupanneau [T MOE MOR CV | Aprés | Apres L |
S |CV (%) S e(mm) | p(kg.m”)
(Mpa) (Mpa) (%) | 2h 24h
Panneau en
] ) 2230,5 | 48,8| 04 |19,90|0,20| 1,00 | 42 180 4,98 639,37 0,066
tige de kénaf
Panneau en
tige de
) 1757,49|27,3| 0,7 |1552|0,32| 1,42 | 385 | 168 4,85 660,225 0,067
cotonnier avec
DPécorce
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On remarque d’abord que la densité moyenne des deux types de panneaux est
supérieure a la valeur préconisée par la norme ANSI A208.1, 1999 qui est de 550 MPa
pour I'utilisation des panneaux de faible densité obtenus avec la résine UF. Cette
densité est de 660,225 MPa pour le panneau en tige de cotonnier avec ecorce et de
639,37 MPa pour le panneau en tige de kénaf.

On note aussi que les modules d’élasticité en flexion ou module de Young MOE sont
de 1757,49 MPa et 2230,5 MPa respectivement pour le panneau en tige de cotonnier et
celui en tige de kénaf. Ces valeurs sont supérieures a celles préconisee par la norme
ANSI A 208.1, 1999, qui se situe a 550 MPa.

On constate également que les modules a la rupture (MOR) sont respectivement de
15,52 MPa et 19,90 MPa pour le panneau en tige de cotonnier et le panneau en kénaf
contre 10 MPa valeur préconisée par la norme ANSI A 208.1, 1999.

L’activité de I’eau dans le panneau est représentée par la courbe les isothermes de

d’absorption ci-dessous.

2

*

E 1,8
s 1,6
©
3 4
c 14
=
S 1,2
o ]
3 1 //;/ + panneau en bois de
E 0,8 kénaf
§ 0,6 //;//. = panneau en bois de
3 - tige de cotonnier
v 04 g
§ 0, L
- U

o 1

0,00 0,07 0,22 0,33 0,43 0,63 0,75 0,85 1,00

activité de I'eau aw ou HR

Figure 58. Isothermes d’absorption des panneaux de kénaf/cotonnier

On observe que les panneaux sont trés sensibles a 1’activité de I’eau ce qui confirme les
résultats de gonflement des panneaux.

Les coefficients de conductivité thermique mesurés sont A=0,066 W/m.k pour le
panneau en tige kénaf et A=0,0667 W/m.k pour le panneau en tige de cotonnier. Ces
valeurs sont en dessous de la valeur exigée par la norme qui est fixée a A=0,12 W/m.k :
par conséquent ces panneaux sont conformes aux exigences de la norme pour ce

parametre.
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Enfin le gonflement a 1’eau est respectivement de 42% apres 2h d’immersion et 180%
aprés 24h d’immersion pour le panneau en tige de kénaf et de 38,5% apres 2h
d’immersion et 168% apres 24h d’immersion pour le panneau en tige de cotonnier

contre 8% apres 24h valeur préconisée par la norme ANSI A 208.1, 1999.

4. Conclusion

L’objectif principal de cette partie était d’¢laborer des panneaux de particules avec des
tiges de kénaf et de cotonnier en utilisant un liant naturel (la colle d’os) en opérant
avec des valeurs optimales des paramétres d’élaboration. Ensuite de déterminer les
caractéristiques meécaniques des panneaux ¢laborés en vue d’une application pour
I’isolation thermique intérieure d’habitation.

Dans un premier temps, tous les panneaux ont été élaborés dans les conditions
prescrites ¢’est-a-dire en respectant les parameétres optimums identifiés et retenus.

Par la suite nous avons évalué les propriétés physiques et mécaniques des panneaux
réalisés.

Une comparaison des résultats obtenus avec les valeurs des propriétés des panneaux
exigées par la norme ANSI A 208.1 1199 a eté faite. Elle montre que nos panneaux
respectent ces exigences a 1’exception du parameétre de gonflement a I’eau  qui n’est
pas satisfaisant car les valeurs obtenues (38,5% et 42%) sont largement supérieures a
la valeur préconisée par la norme AINSI A 208.1 1999 qui est de 8% aprés 2heures
d’immersion d’eau. Par conséquent les panneaux ne pourront étre utilisés que dans un
environnement sec.

Or dans un environnement humide, des échanges peuvent se faire entre ce milieu et le
panneau compte tenu non seulement de la structure poreuse du panneau mais aussi a
cause de I’affinité que les bois de kénaf et du cotonnier ont avec I’eau comme I’atteste
I’isotherme d’absorption a la figure 58. En étude bibliographique nous avons vu qu’un
des modes de transfert d’humidité possible dans les panneaux de particules est la
diffusion de la vapeur d’eau méme si les autres transferts n’existent pas ol sont
négliges. C’est pourquoi nous nous proposons d’évaluer a travers une modélisation
numeérique au chapitre 5, la contribution de ce mode de transfert (par diffusion) et son

importance dans le panneau.
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CHAPITRE 4 : DEVELOPPEMENT ET CARACTERISATION D’UN
COMPOSITE A MATRICE EN POLYSTYRENE
RENFORCE DE COQUES DE COTONNIER

Les possibilités de fabriquer un matériau composite a matrice polystyrene et les
potentialités d’améliorer ses propriétés mécaniques en lui incorporant des fibres
végétales ont été étudiees et revélées aux chapitre 2 et 3. Toujours dans le but de nous
inscrire dans une démarche d’éco-conception, nous avons opté d’utiliser des matiéres
renouvelables et dans une perspective d’atteindre des propriétés d’usages compatibles
avec les applications visées et maintenir un colt convenable.

Dans un premier temps, nous explorerons la possibilit¢ pour la formulation d’un
écocomposite a renforts de fibres végétales suivant différents dosages de coques de
cotonnier.

Ensuite, nous étudierons les conditions de la mise en ceuvre industrielle de la solution
retenue.

Enfin, Les propriétés physiques, mécaniques et thermiques des composites éprouvettes
incluant différents dosages de coques de cotonnier seront ensuite déterminées, en vue
d’une application de type isolation d’intérieur assurant une fonction d’isolation, ou une
fonction technique avec un cahier des charges pour divers produits tels que, boitier
d’ordinateur portable, de coques d’iphone.

Pour cela, nous présenterons les résultats des essais de préfabrication de couvercles a

I’échelle industrielle.
1. Matériels

1.1. Matiéres premiéres

o Les résidus d’égrenage ou coques de cotonnier

Les résidus d’égrenage proviennent de I’usine d’égrenage Bobo II de la SOFITEX.
Cette usine d’une capacité de 150 000 tonnes, produit environ 45 000 tonnes de

résidus d’égrenage par an. La masse volumique des coques de cotonnier est de 0.61
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glcm®. Les coques de cotonnier sont utilisées 4 I’état brut mais débarrassées de la

poussiere, des cailloux ainsi que les autres contaminants.

e Le Polystyréne recyclé pour la matrice du composite

Le polymere utilisé pour la matrice des matériaux composites est un Polystyréne
recyclé. Il est issu de la récupération de matériel d’emballage et autres produits
plastiques collectés a travers la ville de Bobo-Dioulasso. Il représente une quantité
importante délaissée dans la nature. Sa masse volumique est de 0,77 g/cm®, son
module d’élasticité (E) est de 800 MPa et son élongation a la rupture est de 25,52%
selon la procédure ASTM D638. Il a une température de fusion de I'ordre de 200°C.

e Le mélange

La masse volumique du mélange obtenu (Polystyrene recyclé + Coques de
cotonnier) est de 0,61g/cm®. Le taux d’humidit¢ du mélange obtenu: pour
I’¢laboration d’un échantillon de 3,502g, on apporte 0,26g d’eau soit un taux
d’humidité de 7%. A partir de ce melange, trois échantillons de composites ont été
produits avec respectivement un ratio massique en coques de cotonnier de 10%, 15%
et 20%.

1.2. Appareils utilisés

1.2.1. Four pour séchage

Le four utilisé pour le séchage des coques de cotonnier et des granulés est de marque
LTH. Il a été reglé a environ 90°C pendant 24 heures. Sa température maximale est de
1000°C.

1.2.2. Microscope

Le microscope pour les photos des fractures des échantillons est un microscope
optique Nikon Multizoom AZ100 équipé d’une camera U-S3 permettant 1’acquisition

des images.

1.2.3. Broyeur mélangeur

Le broyeur utilisé pour le broyage et le malaxage du mélange coques de cotonnier et
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polymere est un broyeur a couteaux de marque Rapid Granulator.

1.2.4. Alimentateur de polymeére (la matiere)

L'alimentateur de polymere utilisé pour alimenter I'extrudeuse en mélange Polystyrene

+ Coques de cotonnier est un alimentateur gravimétrique (trémis de remplissage).

1.2.5. Extrudeuse

L'extrudeuse utilisée pour le mélange du polymere et des coques de cotonnier est une

extrudeuse bi-vis corotative de marque Leistritz et de modele ZSE-27 (L/D - 40).

1.2.6. Granulateur

Le granulateur utilisé pour transformer I'extrudat en granulés est de marque Conair et

de modele model 304. 1l a été opéré a des vitesses variant entre 1,20 et 4,50m/s.

1.2.7. Presse a injection

La presse a injection utilisée pour mouler les éprouvettes et echantillons est une presse
a injection de marque ARBURG 370 S 700-70. La presse a été reglée a une
température de 180°C et a une pression de 2500 bars.

Elle a une force de fermeture de 700KN et est muni d’un systéme d’éjection
hydraulique avec un diametre de la vis 150mm et 180mm ; Sa puissance électrique est
de 15 KW.

1.2.8. Appareil pour la mesure de la masse volumique

L'appareil utilisé pour les tests de masse volumique est un pycnometre de marque
Mettler TOLEDO conformeément a la NORME : NF T 51 063 — B.

1.2.9. Balance d’humidité pour la mesure de ’humidité dans le mélange

L’appareil utilisé pour la mesure de I’humidité du mélange est une balance de marque

Mettler TOLEDO.

1.2.10. Appareils pour les tests de résistance a la traction et a la flexion

Les appareils utilisés pour les tests mécaniques de traction et de flexion sont de
marque TXAIi, EXPONENT STABLE MICRO SYSTEMS LTD et TA-XT2i Texture
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Analyser. Pour les essais de traction et de flexion, une vitesse de I'ordre de 1 mm/min a

été utilisée. Les résultats présentés en traction et en flexion sont les moyennes ainsi

que les écarts-types pour les cing répétitions des essais mécaniques.

1.2.10.1. Traction

Les essais mécaniques de traction ont été realisés sur I'appareil de marque TXAI,
EXPONENT STABLE MICRO SYSTEMS LTD (photo 32).

Les essais réalisés portent sur 5 échantillons d’éprouvettes normalis€es €laborés par
injection et qui ont été étirés jusqu'a la rupture a température ambiante. La vitesse de
déplacement utilisée est de I'ordre de 1 mm/min afin d'avoir suffisamment de points.
Les caractéristiques des éprouvettes utilisées sont les suivantes : longueur : 150mm,

largeur : 10mm et d’épaisseur : 4mm.

Photo 32 : machine de traction

1.2.10.2. Flexion

Les essais mécaniques de flexion ont été réalisés sur I'appareil de marque TA-XT2i
TEXTURE ANALYSER (photo 33).

Les essais réalisés portent sur 5 échantillons d’éprouvettes normalisées €laborés par
injection. La vitesse de déplacement utilisée est de I'ordre de 1 mm/min afin d'avoir
suffisamment de points.

Les caractéristiques des éprouvettes sont les suivantes : longueur : 150mm, largeur :

10mm et d’épaisseur : 4mm.
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1.2.10.3. Appareil pour les analyses de résistance a la torsion

Les essais mécaniques de torsion ont été réalisés sur le banc de torsion de marque
Torsiomat C10 (photo 34).

Les essais réalisés portent sur 5 échantillons d’éprouvettes normalisées ¢laborés par
injection. La vitesse de déplacement utilisée est de I'ordre de 1 mm/min afin d'avoir
suffisamment de points.

Les caractéristiques des éprouvettes utilisées sont les suivantes : longueur : 150mm,

largeur : 10mm et d’épaisseur : 4mm.

Photo 34 : Machine de torsion

1.2.10.4. Appareil pour les analyses de résistance a I'impact

L'essai mécanique d'impact a été réalisé en utilisant les normes ASTM pour un essai
d'impact de type Puits de chute. L'appareil utilisé pour faire I'entaille est de marque
Dynisco et de modele ASN 120-m. Les entailles faites sont normées selon la norme
ASTM D256, soit d'une profondeur de 2,54 mm avec un angle de 22,5 degrés. Par la
suite, les essais d'impact ont été realisés a l'aide d'une machine d’essai d’impact de
marque INSTRON et d’une capacité de 10 KN (photo 35). Au total une dizaine
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d'échantillons rectangulaires de dimensions 12,7 mm par 125 mm de longueur ont été
fracturés a température ambiante. Les échantillons pour la détermination de la
résistance en impact ont tout d'abord été entaillés afin de faciliter la rupture. Les
résultats de la résistance a I'impact sont les moyennes ainsi que les écarts types des
répeétitions pour chaque composite.

Photo 35 : Machine d’impact

2. Méthodes

2.1. Préparation de la matiére premiere

Les coques de cotonnier et le Polystyréne sont tout d’abord broyés ensemble afin de
réduire leur dimension a 1’aide d’un broyeur a couteaux de marque rapid granulator.
Au cours de cette opération le mélange obtenu est séparé de la poussiére et des autres

contaminants.

Trois mélanges broyés (Polystyréne+ Coques de cotonnier) ont été élaborés dans les
proportions suivantes en vue de la réalisation des trois échantillons de composites a

’aide d’une balance (photo36) :
Coques de cotonnier : 720g soit 20% de la masse totale
e Mélanael: {
Polystyrene recycle : 28809 soit 80% de la masse totale
Coques de cotonnier : 5409 soit 15% de la masse totale
e Mélange 2 :{:

Polystyrene recyclé : 3060g soit 85% de la masse totale
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e Mélange 3 :{:

Coques de cotonnier : 360g soit 10% de la masse totale

Polystyréne recyclé : 3240g soit 90% de la masse totale

Les masses volumiques des matiéres premiéres ont été déterminées au pycnomeétre

conformément a la norme NF T 51 063 — B comme I’indique le tableau 31.

Tableau 31 : détermination de la masse volumique au pycnométre

MESURE DE
PYCNOMETRE

LA

DENSITE AU

NORME :
NF T 51063 -B

CONDITIONS D’ESSAI
Température de 1’eau :

1g/cm 3

Peau=

CARACTERISTIQUES MATIERE
Désignation : coques de cotonnier

Forme :

Fournisseur :
N° de lot :

m; : masse de 1’eau seule

m, : eau+Matiére

Ms : matiére dans I’eau

Echantillon N°1 Echantillon N°1 Echantillon N°1 Densiteé

m; 108. 33 108.87 108.79 d- m,—-m

m, 110.59 111.53 111.01 m, —m,
d = D=

my—ms

ms 107.49 107.36 107.34 Masse volumique
p=0d.pg,

d 0,72 0,68 0,65 dmoyenne=0,66

p glem® glem? glem? p moyen=0.66

Données fournisseur :
Dérive/fournisseur :

Dérive accepteé par le client :

%

Résultat : Conforme

Non conforme

v/ Masse volumique coque de cotonnier =0,61g/cm®
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v' Masse volumique Polystyréne recyclé =0,79g/cm?

v Masse volumique mélange (Polystyréne recyclé + Coques de cotonnier) = 0,66
e Taux d’humidite : elle a été déterminée une balance d’humidité (photo 36).

0,26g d’eau dans un échantillon de 3,502g soit un taux d’humidité de 7%

Photo 36 : Balance d’humidité

2.2. Elaboration des granulés : extrusion et granulation

L’¢laboration des granulats s’effectue sur une extrudeuse ou la matiere premicre
(mélange PSg+Coques de cotonnier) est tout d’abord chauffée a 175°C par une vis
sans fin (Température de fusion de la matiere) puis injecté dans une filiere. La vitesse
de la vis est de 90trs/mn. On obtient un profilé rond de diamétre environ 3mm a la
sortie de la filiére qui est refroidi par de 1’eau puis séché a ’air et découpé sous forme

de granulés par un couteau sur un granuleur.

2.2.1. Paramétres pour I’extrusion

Une extrudeuse bi-vis de type Leistritz ZSE 27/40D a éte utilisé pour mélanger le
Polystyréne et les coques broyés et ensuite produire des granulés. Les conditions
opératoires utilisées sont illustrées au tableau 32. L’extrudeuse posséde huit zones de
températures et le profil de tempeérature utilisé dans notre travail est le suivant : 170,
170, 170, 170, 175, 175, 175 et 175°C commencgant avec la zone d’alimentation du
mélange et finissant avec la filiere. Le matériau extrudé (a la sortie de la filiere) est

refroidi dans un bassin d’eau puis découpé en granulés par un granulateur de marque
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Conair.

Tableau 32 : Conditions de mise en ceuvre des composites sur I’extrudeuse

Coques de | Vitesse Teneur en eau du
coton + | des vis mélange

. Profil de température de la vis
Polystyréne (% | (RPM)
poids)

0 120 170/170/170/170/175/175/175/175

10 90 170/170/170/170/175/175/175/175 7%

15 90 170/170/170/170/175/175/175/175 7%

20 90 170/170/170/170/175/175/175/175 7%

2.2.2. Montage pour ’extrusion

La photo 37 présente le montage utilisé lors de 1’extrusion. On distingue le dispositif
d’alimentation, la vis d’extrusion, le bassin de refroidissement et le granulateur.
Dispositif d’alimentation

Granulateur Bassin de refroidissement

Vis d’extrusion

Photo 37 : Montage de I’extrusion

2.3.Mise en forme par injection - fabrication des éprouvettes et des

échantillons du matériau composite Biosource

Les granulés de composites obtenus préecédemment ont été utilises pour produire des
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¢échantillons d’éprouvettes requises sur une presse a injection hydraulique de marque
ARBURG 370 S 700-70 (photo 38) dont les caractéristiques tecchniques sont données

au tableau 33.

Photo 38 : Presse a Injecter Photo 39 : Eprouvettes de traction

Tableau 33 : Caractéristiques techniques de la presse a injection hydraulique Arburg
370 S 700-70

Puissance 150 KW
Vitesse d’injection maimale 366 mm/s
Force de fermeture maximale 700 KN
Débit d’injection maximale 25 cm¥/s
Volume d’injection 3a15cm’s
Température d’injection maximale 400°C

lees éprouvettes élaborées, (photo 39) sont utilisées par la suite dans les différents
essais mécaniques. On peut ainsi produire des piéces de formes différentes selon les
moules utilisés. Les piéces ont été élaborées avec les parameétres de mise en ceuvre

suivants :

=  Force de fermeture utilisée: 250KN

159



CHAPITRE 4 : DEVELOPPEMENT ET CARACTERISATION D’UN COMPOSITE A
MATRICE EN POLYSTYRENE RENFORCE DE COQUES DE COTONNIER

=  Temps de refroidissement : 40s

= Débit d’injection : 15cm*/S (injection en un palier)

=  Tempsducycle : 47,93s

= Profil de Température de la vis : 175/175/175/180/180/180/180/180.

= Température de refroidissement du moule : 50°C

Process optimisé retenu pour I’élaboration de I’écomatériau.

PROCESS DE FABRICATION DE MATERIAU COMPOSITE COMPOUNDE

Broyage Mélange broyé

Matiéres premiéres a broyer

Eprouvette de traction injectée

Forme injectée

SINId S1INA0dd

asnajnuelb

sa|nuelb

Jayalul g assaly

Différentes étapes du process de fabrication du matériau biosourcé
2.4. Caractérisation mécanique (flexion-traction-torsion-impact)
3. Résultats

3.1. Micrographie de la structure des composites élaborés

Des photos prises au microscope optique Nikon AZ100 permettent d’observer
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I’apparence des fibres dans les différents échantillons de composites. La photo 40
représente la surface typique d’un échantillon fracturé par 1’essai d’impact. Sur
cette image on constate qu’a une concentration faible de fibres (10%), la surface est
relativement lisse et peu de fibres sont exposées a [D’interface. Plus les
concentrations augmentent, plus les surfaces deviennent plus rugueuses et

davantages de coques sont observées a I’interface. On constate une orientation plus

aléatoire des coques et ce qui explique I’amélioration des propriétés mécanique

Polystyrene 10% Coques cotonnier 15% Coques de cotonnier 20% Coques de cotonnier

Photo 40 : Images de la structure interne du matériau au microscope Nikon AZ100 pour
0%, 10%, 15% et 20%de coques de cotonnier

t
P ‘ ‘ "q
. ol
\
Qﬁ' NP
’ 4 ,0‘.~
’0 A "‘.1
»_" bt B
‘ ",. |0
N2 ‘:. y
. 4 14 ',
Surface du Polystyréne seule injecté surface des composites injectés

Photo 41 : observation au microscope des surfaces des produits injectés
La photo 41 indique les surfaces du polystyréne et du composite observées au

microscope optique.

On observe la présence des fibres et coques ainsi que leur répartition, qui auront non
seulement une influence sur le taux volumique, mais aussi une action directe sur les

propriétés mécaniques du composite et sur son anisotropie.

Remarque 1 : la disparité des valeurs des propriétés trouvés lors des 5 essais pratiqués
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sur la méme type d’échantillon sont imputables a la répartition des fibres dans la

structure confirmant ainsi les conclusions de (MORTON, 1989), qui stipulent que les
mauvaises répartitions spatiales (ou dispersions) des charges dans la matrice
(constitution d’agrégats, zone dépourvue de charge, zone dite de gomme occluse),
présentées a la figure 40, affectent directement les propriétés mécaniques, favorisant

des zones pauvres en renfort et diminuant nettement la résistance du composite.

Remarque 2 : en outre, comme les propriétés du composite résulte de la géométrie
des charges caractérisées par leur forme, leur taille et leur orientation notamment dans
le cas des fibres. C’est I’ensemble de ces paramétres qui influencent les propriétés du
composite, et donc explique le fait que les résultats des différents essais sont tous

différents pour le méme type échantillon.

3.2. Résultats des essais mécaniques

Les résultats des diférents esssais mécaniques sont résumés dans les tableaux (34 a
37). Les figures sont également présentées dans cette partie pour comparaison et
discussion ultérieures.

Tableau 34 : Résultats des mesures de masse volumique et de I’essai de flexion

Flexion

Module E (Mpa)

Masse volumique (g/cm®)

0% | 10% | 15% 20% 0% 10% 15% 20%

0,765|0,689 | 0,68 0,67 800 |1770,260|1771,480|1771,480
0,82 | 0,718 | 0,64 | 0,621 812 |1770,060|1771,500|1771,500
0,79 | 0,659 | 0,6721 | 0,598 790 |1770,690|1771,660|1771,520
0,799 0,663 |0,65235| 0,615 821 [1770,790|1771,100|1771,450
0,697 /0,676 | 0,607 | 0,6089 802 [1771,060|1771,020|1771,460

Fant P 10,047 | 0024 | 0029 | 0028 | 11874 | 0406 | 0277 | 0029

Valeurs
moyennes

Valeurs de (E spécifique) : Es=E.p™ 1013,853|2525,780 | 2603,818 | 2673,612

0,794 | 0,701 | 0,68029 | 0,66258 805 1770,572 | 1771,352 | 1771,482
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Tableau 35 : Résultats de I’essai de traction

TRACTION
Module Et (Mpa) Contrainte maximale (Mpa) Déformation a la rupture (%)

0% 10% 15% 20% | 0% 10% 15% 20% 0% 10% | 15% | 20%
27750 | 2975 | 30,7 | 30,85 | 4,058 | 16,701 | 18,110 | 18,257 |25,0420965| 3,313 | 2,702 | 2,132
27000 | 29,85 | 308 | 3078 | 5002 | 17,150 | 18,045 | 18,347 |259575707 | 3,311 | 2,704 | 2,135
26510 | 296 305 305 | 4,026 | 16,887 | 18,041 | 18,349 |26,7995008 | 3,341 | 2,714 | 2,122
27,200 30 3098 | 30,65 | 4,089 | 17,253 | 18,045 | 18,347 |24,9584027 | 3,312 | 2,703 | 2,131
24950 | 30,82 | 304 | 30,81 | 502 | 17,150 | 18,047 | 18,247 |24,8844426| 3,313 | 2,705 | 2,142

Ecag)type 1,065 | 0479 | 0232 | 0143 | 0523 | 0227 | 0030 | 0,053 |0,83302829| 0,013 | 0,005 | 0,007

m\g?':#gzs 26,682 | 30,004 | 30,676 | 30,718 | 4,439 | 17,028 | 18,058 | 18,309 |255283694 | 3,318 | 2,706 | 2,133

valeurs | a5 600 | 42801 | 45092 | 46361 | 5590 | 24291 | 26544 | 27,632

spécifiques

Tableau 36 : Résultats de ’essai de torsion

Torsion
module coulomb G (MPa)

0% 10% 15% 20%

0,3 0.3041 0.3102 0,410

0,309 0.299 0.409 0,399

0,298 0.3298 0.4198 0,430
0,3899 0.2899 0.3999 0,4310
0,3078 0.3078 0.4178 0,4350
0,3001 0.3101 0.4342 0,4026

Ecart type (S) 0,065 0,079 0,232 0,143
Valeurs 0,317 0,312 0,321 0,341
moyennes
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Tableau 37 : Résultats de I’essai d’impact
IMPACT
Module (MPa) Résistance a I'impact (J/m2)

0% 10% 15% 20% 0% 10% 15% 20%
18,257 18,110 | 16,701 | 16,701 | 23,4 | 19,257 | 18,110 | 14,701
18,347 | 18,045 | 17,150 | 16,91 24 20,347 | 17,000 | 15,150
18,349 | 18,041 | 16,887 | 16,887 | 23,2 | 18,349 | 16,041 | 14,887
18,347| 18,045 | 17,253 | 16,253 | 23,6 | 19,347 | 18,045 | 17,253
18,247 18,047 | 17,150 | 16,15 | 23,4 | 18,247 | 17,047 | 14,150

Ecag)type 0053 | 0030 | 0227 | 04227 | 0303 | 0856 | 0857 | 1,190
Valeurs | 103091 17 858 | 17,028 | 16,5802 23,520 | 19,109 | 17,249 | 15,228
moyennes

3.2.1. Masse volumique

La figure 59 et le tableau 34 présentent les valeurs des masses volumiques pour chaque

concentration de coques de cotonnier dans les composites.

1

o
(o]
|

o
o

masse volumique
(g/cm3)
o
N

o
N
!

0% 10% 15% 20%

Figure 59. Evolution de la masse volumique des échantillons en fonction du taux de
coques de cotonnier

On compare si la teneur en fibres dans les composites a un effet sur la masse des
composites. Pour la matrice seule, la moyenne de la masse volumique est d’environ
0.79g/cm®, tandis qu’a 10% de charge en coques la moyenne est de 0,701g/cm®. Elle
diminue & 0,680g/cm® pour 15% et & 0,662g/cm® pour 20% de coques de cotonnier. La
teneur en coques de cotonnier posseéde donc un effet sur la masse volumique. L’effet
de la diminution de la masse volumique selon la concentration des cogues de cotonnier
se reflete directement sur les propriétés mécaniques.

Habituellement, pour une masse volumique plus élevée, les propriétés mécaniques
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devraient étre plus intéressantes. Cependant, ceci n'est pas toujours valide, puisque

dans certains cas il peut étre intéressant de réduire la masse du composite, autant pour
le transport que pour le domaine de I'emballage. Dans ce dernier cas, c’est la masse

volumique spécifique qui nous interesse c’est-a-dire ps avec ps= p/m.
3.2.2. Traction

3.2.2.1. Module de traction

Les figures 60, 61 et le tableau 35 présentent les valeurs des modules de traction pour

chaque concentration de coques de cotonnier dans les trois composites élaboreés.
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Figure 60. Module de traction pour les composites avec 10%, 15% et 20% de coques de

cotonnier
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Figure 61. Module spécifique de traction pour les différents composites

Le module de traction augmente avec l'ajout de coques. Les coques aident donc la
matrice polymeére a résister a une contrainte en traction. L'amélioration des propriétés
mécaniques est peu significative, puisque pour une valeur de 20% en coques, le
module augmente d'environ 5 MPa. Cela traduit que les coques de cotonnier a I’instard
des fibres, ont une meilleure résistance en traction que les polyméres. On remarque

que le module de traction varie trés peu avec 1’augmentation de la concentation en
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coques de cotonnier (30 MPa pour 10% a 30.67 MPa pour 20%). Aussi on observe que

’ajout des coques de cotonnier dans le poymere fait passer le module de traction de
27.58 MPa pour 0% de coques de cotonnier a 30.67 MPa pour 20% de coques de

cotonnier soit une augmentation d’environ 3 MPa.

3.2.2.2. Contraintes maximales a la traction
Les Figure 62, 63 et le tableau 35 présentent les valeurs des contraintes maximales
(contraintes maximales spécifique) de traction pour chagque concentration de coques de

cotonnier dans les trois composites élaborés.
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Figure 62. Contrainte maximale pour les composites avec 0%, 10%, 15% et 20% de

coques de cotonnier.
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Figure 63. Contrainte maximale spécifique dans les composites

Tout comme les modules en traction et flexion, la valeur de la contrainte maximale
augmente avec l'augmentation de la concentration en fibres. Ceci est dd au fait que
c'est la fibre (coques de cotonnier) qui présente la meilleure résistance et communique
cette propriété au composite. C'est pour cette raison que le composite possede une
contrainte maximale plus élevée que le polymere seul. Cette théorie est prouvée

puisque le Polystyréne récyclé posséde une contrainte maximale de 4,439 MPa selon
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le tableau 35, tandis que la fibre de coton se situe & environ 18 MPa. L’ajout des
coques de cotonnier a 20% dans le polymeére fait augmenter la résistance de 4 a 18
MPa soit 14 MPa. On remarque que la contrainte maximale varie tres peu avec
I’augmentation de la concentation en coques de cotonnier (16 MPa pour 10% a 18MPa
pour 20%).

3.2.2.3. Elongation a la rupture

La Figure 64 et 65 et le tableau 35 présentent I’allongement & la rupture pour chaque
concentration de coques de cotonnier dans les composites
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Figure 64. Elongation a la rupture pour les composites avec 0%,10%, 15% et 20%
coques de cotonnier.

Similairement a la masse volumique, la valeur de I'élongation a la rupture chute
radicalement lorsque de la fibre est introduite dans le polymere. La fibre végétale a un
faible allongement avant rupture ; lorsqu'elle est introduite dans le polymeére, les
actions de sollicitations sur le matériau sont transmises par la matrice a la fibre, et
comme la fibre végétale a un faible allongement avant rupture, c’est pour cela que
I’allongement a la rupture du matériau diminue. C'est pour cette raison que les valeurs
passent d'environ 25,52% pour 0% de coques a 3,318% pour 10% de coques et a
2,133% pour 20% de coques.
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Courbe Contraintes/Déformations
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Figure 65. Evolution de la contrainte de traction o sur les 3 échantillons élaborés
3.2.3. Flexion 3 points (NORME NF EN ISO 178)

3.2.3.1. Module élastique de flexion (E)
Les figures 66, 67 et le tableau 34 présentent les valeurs du module de flexion (module
spécifique) de flexion pour chaque concentration de coques de cotonnier dans les

composites.
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Figure 66. Modules de flexion pour les composites avec 0%, 10%, 15% et 20% de coques

de cotonnier.
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Figure 67. Evolution du module spécifique suivant le taux de coques dans le composite
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Tout comme la valeur module de traction, la valeur du module de flexion augmente

avec l'ajout de coques de cotonnier (fibres). La fibre aide la matrice polymere a résister
a une contrainte en flexion. L'amélioration des propriétés mécaniques est significative,
puisque pour une valeur de 20% en coques, le module augmente d'environ 960 MPa.
En effet, les fibres sont reconnues pour avoir de meilleures résistances en flexion que
les polymeres. On remarque que le module de flexion varie trés peu avec
I’augmentation de la concentation en fibres (coques de cotonnier) : il est de 1770,572
MPa pour 10%, 1771,352 MPa pour 15% et 1771,482 MPa pour 20%. Aussi on
observe également que 1’ajout des fibres dans le polymére fait passer le module de
flexion de ce dernier de 805 MPa a 1771,482 MPa pour 20% de coques de cotonnier

soit une augmentation de 960 MPa.

3.2.4. Essai d’impact (NORME NF EN ISO 458-1)

Les Figures 68, 69 et le tableau 37 donnent les valeurs de la résistance et la résistance

specique a I'impact dans les composites.

Résistance a l'impact
(MPa)

0% 10% 15% 20%

taux de coques dans le composite

Figure 68. Résistance a l'impact pour les composites avec 0%, 10%, 15% et 20% de

coques de cotonnier.
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Figure 69. Evolution de la résistance spécifique selon le taux de coques dans le composite
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Contrairement aux autres propriétés mécaniques précédentes, la valeur de la résistance

a lI'impact est plus complexe a analyser. En effet, le polymeére seul posséde une bonne
capacité a absorber I'énergie sans se briser. Cependant, lorsque de la coque de
cotonnier (fibre) est ajoutée au polymere, la fibre amene une certaine rigidité et permet

de résister. Le matériau perd en résilience et gagne alors en rigidite.

3.2.5. Essai de torsion (NORME NF EN ISO 458-1)

Le tableau 36 et les figures 70 et 71 présentent les valeurs des résultats de 1’essai de

torsion suivant la concentration en fibres dans le composite.

G (GPa) 0,5

0,4

0,3

0,2

0,1

0

0% 10% 15% 20%
Taux de coques dans le composite

Figure 70. Evolution du module de Coulomb en fonction du taux de coques
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Figure 71. Evolution du module spécifique de Coulomb en fonction du taux de coques

A partir des valeurs de E et v du matériau on peut calculer G a partir de la formule :

G = ———: on trouve G = 0,43 GPa soit 430 MPa.

T 2(1+v)
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Figure 72. Variation du module d’Young E et de la contrainte a la rupture Rm en traction

du composite en fonction de sa masse volumique p

La figure 72 montre I’influence de la masse volumique du composite c’est-a-dire
I’influence du taux de fibre sur le module de Young et sur la contrainte a la rupture en
traction du composite polystyréne/coques de cotonnier.

La répartition des fibres, qui aura non seulement I’influence que nous venons de voir
sur le taux volumique de fibres, mais aussi une action directe sur les propriétés
mécaniques du composite et sur son anisotropie. Ainsi on atteint de bonnes propriétés
mécaniques avec de faibles densités du matériau car la résistance spécifique et le
module spécifiques sont élevés. Les tableaux 38 et 39 ci-dessous donnent les valeurs
des propriétés spécifiques du matériau ainsi que d’autres matériaux dans un souci de
comparaison.

Tableau 38 : propriétés spécifiques de quelques matériaux

Matéri Masse volumique | Module de Résistance a la Module Résistance
atériau
en (g/cm3) Young E (GPa) | rupture Rmen (MPa) | Spécifique (E/p) | Spécifique (Rm/p)
Diamant 1000
Acier 79 210 340-2100 26,9 43-270
Aluminium 70
Fibre de verre 2,35 72 700-2100 28,5 1380
Fibre de
1,9 300

carbone
Polystyrene

] 0,77 0,800 4,439 1,039 5,76
recyclé
PS+coques de

. 0,662 1,771 18 2,9 29,50
cotonnier
PS+Chanvre
Polystyrene

1,03 1,6-2,500 16-36 4-6 17,47

choc
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Tableau 39 : tableau comparatif des propriétés de 1’écocomposite (PS récyclé+coques de

cotonnier) et d’autres matériaux.

Matériau Masse volumique | E Flexion (MPa) Rm (MPa) Impact 1ZOD Allongement (%)
g/lcm® (1SO 1183) | (1SO 178) (1SO 527-2) (KIm? 1S0 180 | (1SO 527-2)

PS standard 1,05 2900 35248 - 223

(cristal)

PS choc 1,04 1600 a 2500 16 436 436 20460

Copolymere choc 1,01 1000 & 1200 18 20426 >200

PS recyclé 0,77 800 4,44 23,52 25,52

PS recyclé +

coques de coton 0,66 1770a1771,48 17,02a18 15,22 219,11 2,13a3,30

(10% a 20%)

4. Discussions

Trois matériaux échantillons ont été élaborés avec des taux de fibres de 10%, 15% et
20%.

4.1. Analyse des propriétés mécaniques

chaque propriété mécanique sera analysée de facon individuelle. En effet, les effets
observés sur I'élongation maximale ne seront pas les méme que pour le module en
flexion par exemple. Néanmoins, il n'y aura aucune analyse sur la masse volumique
puisqu'elle n'a pas d'impact direct sur le classement des composites. Quelquefois, on
peut chercher un matériau léger, tandis que pour d'autres cas, un matériau plus dense et
plus résistant pourrait étre souhaité (Joshi, S.V., Drzal, L.T., Mohanty, A.K., Arora, S.
2003).

En général, un des objectifs recherchés par I'ajout de fibres est d’obtenir de bonnes
propriétés mécaniques tout en diminuant sensiblement le colt du composite puisque la
fibre naturelle colte habituellement beaucoup moins chére que le polymeére. C'est
pourquoi le choix sera surtout fait pour les composites a plus haute concentration de
fibres autorisée par le procédé méme si nous avons travaillé avec une matiére premiére

de codt nul.

4.1.1. Flexion

Tout d'abord, on constate que la présence des fibres (coques de coton) améliore
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significativement le module élastique de flexion et offrir ainsi une bonne résistance a

la flexion, avec une concentration de 20%. Ce résultat est en accord avec celui de
Mechraoui et coll. (Mechraoui et al., 2007) ou la taille des fibres était variée et les
fibres plus courtes et plus petites offraient des propriétés mécaniques plus faibles. En
effet, a cette concentration, les interactions fibre-fibre sont beaucoup plus élevées.
Comme mentionné plus haut, il est intéressant de travailler a des concentrations plus
élevées de fibres ici 20% de fibre afin de diminuer les colts au maximum. Cependant,

ces résultats ne demeurent valides que dans les conditions utilisées.

4.1.2. Impact

Pour ce qui est des propriétés d'impact, I'analyse est un peu plus complexe. Il ne s'agit
pas d’avoir, une augmentation de la résistance du composite a cette contrainte, on
constate que 1’ajout des fibres diminue la capacité du matériau a résister au chocs. Le
matériau devient alors rigide. Il doit y avoir un compromis entre ductilité et rigidité
(Yuanjian et al., 2007). En effet, le polymeére vierge possede une bonne capacité a
absorber I'énergie. Les composites trop rigides ne posséderont pas une bonne

résistance a lI'impact puisqu'ils sont tres fragiles.

4.1.3. Traction

Pour les propriétés du composite en traction, 1’analyse des résultats se fera de deux
facons différentes. La premiere concerne le module et la seconde porte sur la
résistance maximale a la rupture et et I'élongation. Dans le cas du module de traction,
ce résultat corrobore celui de (Yamamoto et al., 2005) ou I'ajout de fibres augmente le
module et donc la rigidité. Tandis que pour les deux autres propriétes, c'est plutét le
caractere plastique du composite qui prédomine. En ajoutant le taux des fibres dans le
composite, I'élongation maximale diminue. Enfin on constate que la contrainte
maximale augmente lorsque le taux de fibre augmente. Ce résultat est en contradiction
avec celui de (Wambua et al., 2003) ou la contrainte maximale diminue lorque le taux
de fibres augmente.

En résumé, le meilleur matériau en traction dans notre cas, est sans aucun doute celui

élaboré avec une concentration en fibres de 20%. Encore une fois, tout comme la
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flexion et I'impact, les résultats demeurent valides que pour les conditions utilisées.

On constate que le module d’élasticité augmente avec le taux de fibres dans le
matériau. Les valeurs de E sont respectivement de 1770,30 MPa, 1771,352 MPa et
1771,487 MPa pour 10%, 15% et 20% de coques de cotonnier au cours de I’essai de
flexion. De méme on note que les contraintes a la rupture (Rr), augmentent avec le
taux de fibres dans le matériau. Elles sont respectivement de 17,028 MPa, 18,058
MPa et 18,309 MPa pour 10%, 15% et 20% de coques de cotonnier. Par contre la
déformation du matériau diminue quand le taux de fibres augmente avec
respectivement des valeurs de déformations & de 3,7%, 2,6% et 1,9% pour les teneurs

précédentes.

En outre, on remargue une tres bonne corrélation des différentes courbes de traction de
notre matériau notamment dans le domaine élastique. Le module d’élasticité du
matériau (E=1771,34 Mpa) est supérieur a celui du Polystyréne recyclé (E=805 Mpa)
qui a été également déterminé dans les mémes conditions par I’essai de flexion. Ce qui
traduit une amélioration des propriétés de résistance du matériau. La résistance
mécanique a la rupture est également améliorée (Rr = 18,309 MPa pour le matériau a
20% contre 17,028 MPa pour le Polystyréne seul). Dans le domaine plastique,
I’allongement pour cent est réduit : il est de 1,9% pour le matériau élaboré a 20% en

coques, contre 25,52% pour le Polystyréne recycle.

Par ailleurs, on note que le module d’élasticité du matériau varie trés peu quand le taux
de fibres dans le matérau augmente, ce qui traduit que le module élastique n’est pas
fonction de la quantité de taux de fibres dans le matériau, alors que la contrainte

maximale dans le matériau augmente avec le taux de fibres.

Ce comportement du matériau traduit bien la présence des fibres dans le matériau qui
permettent ainsi d’améliorer certaines propriétés mécaniques du matériau initial
comme la résistance maximale, le module d’¢lasticité et par contre, on observe une
dégradation d’autres comme 1’allongement pour cent avant rupture et la resilience. On
constate aussi une réduction du domaine plastique dans le matériau. Ainsi le
composite réalis¢ n’a plus un comportement plastique comme le matériau initial
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(Polystyréne).

Enfin, I’observation de la structure du matériau élaboré au microscope Nikon
Multizoom AZ100, réveéle une disparité d’orientation et de répartition des fibres qui
sont cependant parfaitement noyées dans la matrice polymeére (du Polystyréne) comme

le montre les photos 40 et 41.

5. Conclusion

L’objectif de ce chapitre était d’élaborer un matériau biosourcé a partir du Polystyréne
recyclé et de coques de cotonnier, puis de déterminer ses propriétés physiques telles la
masse volumique, les modules d’¢lasticité (en flexion, en traction et en torsion), les
contraintes a la rupture en traction en flexion et par impact pour des perspectives
d’applications diverses telles que la fabrication de pieces d’isolation thermique,

d’habillage intérieur de voitures, des coques de portables cellulaires, d’ordinateurs.

Trois matériaux composites témoins ont été réalisés a cet effet par injection plastique

et leurs propriétés physiques et mécaniques déterminées. Il s’agit :

- des échantillons reéalisés avec 10% de coques de cotonnier et 90% de

Polystyrene recyclée

- des échantillons realisés avec 15% de coques de cotonnier et 85% de

Polystyréne recyclé

- des échantillons reéalisés avec 20% de coques de cotonnier et 80% de

Polystyréne recyclé

Les résultats expérimentaux sur les dispositifs de fabrication limitent le taux en fibres
maxi (coques de cotonnier) dans le matériau a 20% pour élaborer un bon matériau
exempt de tout défaut. Le choix des taux de fibres a (10% et 15%) a été opéré pour des
raisons €conomiques et techniques, car il permet d’élaborer des picces allégées

pouvant servir comme pieces d’habillage intérieur dans I’automobile.

Enfin on a amélioré les propriétés mécaniques du Polystyrene recyclé en lui
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incorporant des coques de cotonnier donnant ainsi une seconde vie a ces deux

matériaux en fin de vie et qui n’avaient aucune valeur marchande. Le composite a 20%
de fibres nous parait sous réserve d’autres types de controles (thermique, accoustique
et autre) adapté au regard de ses propriétés mécaniques pour une utilisation en

fabrications de coques d’ordinateurs, de téléphones portables, et autres ipad, etc.

Au regard des résultats des tableaux 31 et 32 et en comparant les propriétés de
I’écocomposité élaboré, avec celles du PS choc et du PS standard et au vue des
domaines d’applications actuelles de ces matériaux, nous pouvons conclure que le
nouveau ecomatériau réalisé peut connaitre des applications suivantes en
remplacement ou en complément de ces deux matériau :

v' En emballages alimentaires et connexes : pour produits laitiers tels que :(pots de
yaourts) ; emballages variés tels que boite a ceufs, vaisselle a usage unique
(gobelets, assiettes jetables, couverts...).

v Dans I’électroménager : fabrication des parties extérieures de lave-linge, divers
appareils ménager

v’ Electronique grand public : coffret et facade de téléviseurs, photocopieurs,

imprimantes ordinateurs, coques d’iphone,...

Enfin en comparant les propriétés de notre matériau écocomposite avec celles du
composite (PS+Chanvre) élaboré par (Vilaseca et al., 2004) et vues au tableau 7 du
chapitre 1, nous constatons que notre matériau a des propriétés inférieures au matériau
obtenu avec les fibres de chanvre ce qui nous semble normal puisque les propriétés
mécaniques du chanvre sont largement supérieures a celles des fibres de coton d’une
part et d’autre part la matrice polystyréne utilisée par ces auteurs, possede des
propriétés mécaniques supérieures aux propriétés du polystyrene recyclé que nous

avons utilisé dans cette étude.

6. PERSPECTIVES

Suite aux resultats obtenus lors de cette étude, plusieurs recommandations peuvent étre

formulées pour une suite éventuelle des travaux.
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1. Pour les panneaux de particules :

e Etudier les transferts de masse et de chaleur qui sont siége dans le panneau au
cours du thermopressage.

e Etudier les cinétiques de pressage en tenant compte des valeurs réelles des
coefficients de diffusion D,s mesurées a 140°C et du changement de phase
liquide (L) du Mat de panneau de particules pour peaufiner le travail.

e Etudier les cinétiques de séchage en tenant compte de I’influence de I’air et de
la chaleur (cas avec échange de chaleur et convection forcée).

e Etendre I’étude dans un cas réel ou tous les phénomeénes d’échanges thermiques

coexistent (conduction+convection+rayonnement et diffusion).
2. Pour I’écomatériau en polystyréne renforcé de coques de cotonnier

Tout d'abord, I'ensemble des conditions opératoires du procédé serait a revoir. De plus,
il pourrait étre intéressant de comparer les composites obtenus en variant seulement
une condition opératoire, par exemple le profil de température ou la vitesse de rotation
des vis (RPM) dans la phase extrusion ou compoundage. Il serait ainsi possible
d'observer l'effet de chacun de ces parameétres sur les propriétés mécaniques des

composites.

Par la suite, il serait intéressant d’observer les propriétés mécaniques en travaillant
avec des coques de cotonnier traitées en présence d’un agent couplant pour évaluer les

propriéteés.

Elaborer le composite avec les coques de cotonnier mises sous forme de poudre, pour
faciliter et améliorer la mise en oeuvre. En effet, la poudre peut s'alimenter avec les
alimentateurs conventionnels pour les poudres. Il est donc beaucoup plus facile de
contrbler le procédé de mise en oeuvre et de s'assurer d'avoir des propriétés

mécaniques constantes.

Enfin une reflexion pourrait étre menée sur la limitation du procédé notamment sur le

dispositif d’alimentation en fibre afin de lever la limitation du taux de fibres a 20%
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pour aller a des valeurs plus élevées (30% voire 40% de taux de fibres).

Finalement, Il serait également profitable de comparer les résultats obtenus avec ceux
d'autre type de fibres naturelles, par exemple le lin, le kenaf ou la fibre de bois afin de
mieux évaluer les qualités de la fibre de cogue de cotonnier par rapport a ce qui se

trouve sur le marché.
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Un des objectifs de ce travail consistait a élaborer un matériau biosourcé a partir de
plastiques en Polystyréne recyclé renforcé par des coques de cotonnier, puis de
déterminer ses propriétés physiques telles que la masse volumique, les modules
d’¢lasticité (en flexion, en traction et en torsion), les contraintes a la rupture en traction
et par impact pour des applications diverses telles que la fabrication de piéces
d’isolation thermique, d’habillage intérieur de voitures, des coques de portables

cellulaires, d’ordinateurs.

Un matériau composite a matrice de polystyréne recyclé avec comme renfort des
coques de cotonnier a été produit. Au total, une trentaine d’échantillons avec trois

concentrations différentes ont été réalisées.

Tout d'abord, la fibre de coques de cotonnier a été utilisée a 1’état brut en la
débarrassant juste de la poussiére. Par la suite, les paramétres d'extrusion optimum ont
été déterminés et utilisés pour I’élaboration des échantillons. Ces parameétres sont : un
profil de température de 170/170/170/170/175/175/175/175°C, une vitesse de rotation
des vis entre 95 RPM et 100 RPM pour des concentrations en fibres de 20% a 0%,
ainsi qu'un débit de matiére entre 3 et 12g/s. Ensuite, des éprouvettes et plaques ont été
moulées par injection a une température d’injection de 180°C et une pression de 250

KN pour fermer pendant une vingtaine de minutes.

Les résultats expérimentaux sur les dispositifs de fabrication (notamment sur
I’extrudeuse) ont limité le taux en coques de cotonnier dans le matériau a 20% pour
élaborer un bon matériau exempt de tout défaut car au dela ce taux en coques de
cotonnier, I’extrudat obtenu n’est pas de bonne qualité. Le choix des taux de fibres a
(10% et 15%) a ete opéré pour des raisons économiques et techniques, car il permet
d’¢laborer des piéces allégées pouvant servir éventuellement comme piéces

d’habillage intérieur dans I’automobile par exemple.

Aprés injection, les éprouvettes et les plaques préalablement découpées ont été
utilisées pour les différents tests mécaniques. Puis, les caractéristiqgues mécaniques des
échantillons ont été determinées a travers les essais méecaniques en flexion, traction et
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impact. De plus, des mesures de masses volumiques ont été effectuées. Suite a cette

caractérisation mécanique, une analyse a été effectuée. De cette analyse, il ressort :

= les propriétés mécaniques du Polystyréne recyclé ont été améliorées en lui
incorporant des coques de cotonnier donnant ainsi une seconde vie a ces deux
matériaux en fin de vie et qui n’avaient aucune valeur marchande.

= au regard des résultats du tableau 4 ci-dessus et en comparant les propriétés du
nouveau matériau élaboré, avec celles du PS choc et du PS standard et au vue
des domaines d’applications actuelles de ces deux derniers matériaux, nous
pensons que le nouveau matériau réalisé peut étre utilisé dans les applications
suivantes soit en remplacement ou en complément a ces deux matériaux :

v' En emballages alimentaires et connexes : pour produits laitiers tels que :(pots de
yaourts) ; emballages variés tels que boite a ceufs, vaisselle a usage unique
(gobelets, assiettes jetables, couverts...).

v' Dans I’électroménager : fabrication des parties extérieures de lave-linge, divers
appareils ménagers.

v Dans I’électronique grand public : coffret et facade de téléviseurs, photocopieurs,

imprimantes, ordinateurs, coques d’iphone,...

Enfin en comparant les propriétés de notre materiau écocomposite a celles de
(Polystyréne+Chanvre) élaboré par (Vilaseca et al., 2004), nous constatons que les
proprietés de notre matériau sont de loin inférieures a celles du composite
(Popystyrene + fibres de chanvre). Toutefois, cette différence nous parait logique
puisque d’abord, les propriétés mécaniques du chanvre sont largement supérieures a
celles des fibres de coton (Wambua et al., 2003) et en plus la matrice polystyréne
utilisée par (Wambua et al., 2003) possede des propriétés mecaniques superieures a la
matrice polystyréne recyclé utilisée dans ce travail. (par exemple le module élastique
de flexion initial (E) égale a 2678 MPa (Wambua et al., 2003) contre 800 MPa pour le

polystyrene recycle utilise).

Les objectifs de ce travail ont donc été atteints avec comme matériaux composites les

plus prometteurs : a 20% Coques de cotonnier. Globalement, ce taux en coques de
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cotonnier donne le meilleur matériau en termes de propriétés mécaniques et apparait
comme le meilleur choix pour renforcé le polystyréne recyclé avec des charges en

coques de cotonnier brutes.

Le second objectif poursuivi dans ce travail, consistait a élaborer des panneaux de
particules en bois de tiges de kénaf et de cotonnier associées a un liant naturelle qui est

la colle d’os.

Deux types de panneaux (avec tiges de kénaf et avec tiges de cotonnier) de particules

ont été produits avec des parameétres d’élaboration optimisés. Ces paramétres sont :

e Latempérature de thermopressage : 140°C

e Le taux d’humidité dans le mat : 27%, cependant nous avons choisi 20% pour
des questions de rentabilité dans le cas d’une production industrielle car le
temps de production necessaire pour un taux de 27% est de 70mn.

e Letaux de liant: 12,5%

e Ladurée de thermopressage : 20mn

Tous les panneaux réalisés ont présentés des caractéristiques mécaniques (module
en flexion MOE, contrainte a la rupture MOR), supérieures a celles exigées par la
norme ; de plus la conductivité thermique mesurée pour les deux panneaux reste
inférieure a 0,212W/m.K qui est la valeur préconisée par la norme. Cependant un
des paramétres de la norme n’a pu étre satisfait : il s’agit du taux de gonflement du
panneau aprés 24h d’immersion dans ’eau. Les meilleures valeurs trouvées qui
sont de 38% pour le panneau en tiges de cotonnier et 42% pour le panneau en tiges
de kénaf sont trés supérieures au 8%, valeur préconisées par la norme ANSI 208,
1999. Par conséquent nos panneaux ne sont pas aptes a travailler dans un milieu
humide, ils ne peuvent étre uitilisés a 1’état que dans un milieu sec. De plus,
I’isotherme de d’adsorption et la simulation numérique du comportement du
panneau dans un milieu humide ont confirmé ce résultat. néanmoins des pistes de
traitement (par revétement) approprié¢ pourront faire 1’objet d’étude a partir des
résultats actuels sur la modélisation des phénomeénes de transfert dans les panneaux

en milieu hmide en vue de permettre une utilisation dans ces milieux.
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