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_____________________________________________________________________________Résumé 

Résumé  

              Le présent travail se focalise sur le domaine des composites à base d’une matrice polymère et 

d’une charge végétale et l’effet de l’incorporation d’une charge conductrice, par mélange en solution 

en premier temps et par électrodéposition sur verre/ITO en second temps,  dans le système matrice-fibre 

sur les différentes propriétés du matériau obtenu (morphologiques, mécaniques, optiques, vieillissement 

naturel). Différentes méthodes d’analyse et de caractérisation ont été utilisé a fin de décrire le 

comportement et les propriétés des composites et nanocomposites élaborés, à savoir : IR-TF, Uv-

visible, DRX, MEB, mesure de densité, test de traction, absorption d’eau et test de vieillissement (perte 

de masse). 

              Il en résulte que l’ajout d’une fibre végétale (fibre de palmier dattier FPD) à la matrice de 

polychlorure de vinyle (PVC) facilite le processus de vieillissement naturel du composite et que 

l’incorporation d’une charge conductrice (cuivre) confère au matériau de bonne propriétés mécaniques 

et ralentie sa dégradation ce qui lui confère deux importantes propriétés compétitives : matériau 

environnemental avec un bon cycle de vie. Cependant, la déposition par succès des nanoparticules de 

cuivre sur l’électrode PVC/FPD/verre ITO confirme son possible utilisation comme capteur des ions de 

métaux lourds. 

Mots clés:Matrice PVC, Fibre palmier dattier, Vieillissement naturel, Composites, Electrodéposition. 

 الملخص

 حأثُزيٍ يكىٍَُ عضىٍَُ هًب انًبهًزاث و الانُبف انُببحُت يع دراطت يذي  انًخأنفت, هذا انعًم, انضىء عهً يدبل انًىاد انًزكبت َهقٍ

و  انًىرفىنىخُبهً يخخهف انخظبئض ع ITO سخبج يعانًشج فٍ انًحهىل او ببنطزَقت انكهزوكًُبئُت   تطزَقبحعبئخهب ببنًىاد انُبقهت 

ححج  ببلأشعتظم عهُهب نهخحهُم و انخشخُض بطزق عذة يُهب انخحهُم انطُفٍ .....انخ. اخضعج انًزكببث انًخحانضىئُتانًُكبَُكُت و 

 انًبء.الانكخزوٍَ, ايخظبص  انخظىَز ببنًُكزوطكىةاكض, انكثبفت,  انبُفظدُت, أشعتانحًزاء و فىق 

عُظز ً حُث اَهب يىاد بُئُت لاحخىائهب عهخلال هذا انعًم اٌ انًزكببث انًخحظم عهُهب حدًع بٍُ خبطُخٍُ يهًخٍُ نقذ اطخُخح يٍ 

سَبدة يٍ  , كًب ًَكُهبو طبُعٍ انخحهم يب َظزع عًهُت انخحهم انخٍ حكىٌ طعبت فٍ انطبُعت ببنُظبت نًظفىفت انًبهًز وحذهب عضىٌ

فُذل عهً ايكبَُت  انُبَىَتبدشَئبث انُحبص  PVC/FPD/ITO فُهب. ايب انُدبذ فٍ حعبئت انًزكببثعًز اطخعًبنه نىخىد انًبدة انُبقهت 

 لأَىَبث انًعبدٌ انثقُهت.اطخعًبنهب كحظبطبث انخقبط 

 , انُبف َخُم انخًز, انًىاد انًزكبت, انخعبئت انكهزوكًُبئُت, حشُخ انًىاد انبلاطخُكُت. PVC  يبهًزاث :الكلمات المفتاحية

Abstract  

               The present work is focused on composite materials based polymer matrix and vegetable fibers 

field, and study of the effect of the incorporation of conductor filler by solution mixing method and 

electrodeposition on ITO substrate on morphological, mechanical, and aging properties. The prepared 

composite films PVC/DPF and PVC/DPF/CF (conductor filler) was subjected to various methods of 

characterization such as FT-IR and UV-visible spectra, tensile test, water uptake, weight loss and aging 

tests, DRX, and SEM. 

              According to characterization and test results, the composite obtained shows good aging 

properties (naturally degradable) due to the presence of bio-filler in polymer matrix which makes it an 

eco-friendly material. On the other hand, successful electrodeposition of copper nanoparticles on 

PVC/DPF/ITO electrode makes it a very good candidate material for electrochemical sensors of heavy 

metal ions. 

Key words: PVC matrix, date palm fiber, ageing, polymer composites, electrodeposition.  

 



___________________________________________________________________________Sommaire  

Sommaire  

Liste des figures ………………………………………………………............................. 

Liste des tableaux ……………………………………………………………………….. 

Liste des abréviations ……………………………………………………………………  

Introduction générale …………………………………………………………………… 

 

 

I Les matrices polymères  ………………………………………………………………... 

   I-1 Bref historique sur les polymères …………………………………………………... 

   I-2 Homo. Et copolymères ……………………………………………………………... 

   I-3 Obtention des polymères …………………………………………………………… 

          I-3-1 Réactions de polymérisation ………………………………………………...  

          I-3-2 Procédés de polymérisation …………………………………………………. 

                   I-3-2-1 Polymérisations en masse …………………………………………… 

                   I-3-2-2 Polymérisation en solution …………………………………………..  

                   I-3-2-3 Polymérisation en suspension ……………………………………….  

                   I-3-2-4 Polymérisation en émulsion …………………………………………. 

                   I-3-2-5 Polymérisation en phase gazeuse ……………………………………  

   I-4 Propriétés des polymères …………………………………………………………… 

         1-4-1 Masse molaire et distribution ………………………………………………..  

                  1-4-1-1 Masses molaires moyennes ………………………………………….  

a- En nombre ……………………………………………………..  

b- En poids ……………………………………………………….. 

    I-5 Morphologie des polymères et transition de phases ……………………………….  

        I-5-1 Etat amorphe …………………………………………………………………   

          I-5-2 Etat cristalline ………………………………………………………………. 

          I-5-3 Transition de phases …………………………………………………………. 

    I-6 Classification des polymères ………………………………………………………. 

          I-6-1 Les matières thermoplastiques ………………………………………………. 

          I-6-2 Les matières thermodurcissables …………………………………………….  

          I-6-3 Les élastomères ……………………………………………………………...  

          I-6-4 Les élastomères thermoplastiques …………………………………………… 

     I-7 Consommation et domaines d’application ………………………………………... 

I 

III 

IV 

01 

 

 

03 

03 

05 

07 

07 

08 

08 

08 

08 

09 

09 

10 

10 

10 

10 

11 

11 

11 

12 

13 

13 

14 

14 

14 

15 

15 

 

                                    Chapitre 1 : Etat de l’art 



___________________________________________________________________________Sommaire  

     I-8 Mise en œuvre des plastiques ……………………………………………………... 

     I-9 La matrice PVC (polychlorure de vinyle) ………………………………………… 

          I-9-1 Procédés de polymérisation du PVC ………………………………………… 

                   I-9-1-1 En suspension et microsuspension …………………………………... 

                   I-9-1-2 En masse …………………………………………………………….. 

                   I-9-1-3 En émulsion …………………………………………………………. 

          I-9-2 Type (grade) de PVC industriel ……………………………………………... 

          I-9-3 Mise en œuvre du PVC ……………………………………………………… 

          I-9-4 Vieillissement (dégradation) du PVC ……………………………………….. 

          I-9-5 Mécanismes de dégradation …………………………………………………. 

II Les fibres végétales ……………………………………………………………………. 

     II-1 Structure et composition de la fibre végétale …………………………………….. 

          II-1-1 Composition chimique de la fibre végétale ………………………………...  

                   II-1-1-1 La cellulose …………………………………………………………. 

                   II-1-1-2 Les hémicellulose …………………………………………………... 

                   II-1-1-3 Les lignines …………………………………………………………  

     II-2 Les fibres du palmier dattier (FPD) ……………………………………………… 

         II-2-1 Le palmier dattier, description et zone de culte ……………………………. 

           II-2-2 Composition de la fibre du palmier dattier ………………………………… 

           II-2-3 Extraction de la fibre PD …………………………………………………...   

                   II-2-3-1 Procédés mécaniques ………………………………………………..  

                   II-2-3-2 Procédés chimiques ………………………………………………… 

                   II-2-3-3 Procédés biologiques ……………………………………………….. 

           II-2-4 Traitement de la fibre PD …………………………………………………... 

                   II-2-4-1Traitement alcalin …………………………………………………… 

                   II-2-4-2 Acétylation …………………………………………………………. 

                   II-2-4-3Traitement par les silanes …………………………………………… 

            II-2-5 Propriétés des fibres de palmier dattier ……………………………………. 

                    II-2-5-1 Propriétés structurales ……………………………………………... 

                    II-2-5-2 Propriétés thermiques ……………………………………………… 

                    II-2-5-2 Propriétés mécaniques ……………………………………………... 

                    II-2-5-2 Propretés hydrophyliques ………………………………………….. 

 III Les composites à matrice polymère ………………………………………………….. 

     III-1 Définition ………………………………………………………………………….    

16 

17 

17 

18 

18 

18 

19 

20 

21 

23 

24 

25 

25 

26 

26 

26 

26 

28 

29 

29 

29 

29 

30 

30 

31 

32 

36 

36 

37 

38 

38 

39 

39 

40 



___________________________________________________________________________Sommaire  

       III-2 Les biocomposites ……………………………………………………………… 

             III-2-1 Propriétés des biocomposites ……………………………………………………...  

                           III-2-1-1 Effets de la dispersion et de l’orientation des fibres …………….. 

                       III-2-1-2 Effet du taux de chargement …………………………………….. 

                            III-2-1-3Effet de l’interface ………………………………………………... 

        III-3 Dégradation des biocomposites par vieillissement hydro/hygrothermique ……... 

             III-3-1 Vieillissement …………………………………………………………..... 

             III-3-2 Vieillissement hydro/hygrothermique ………………………………….... 

             III-4 Les domaines d’application des biocomposites …………………………… 

             III-5 Les composites thermoplastique/FPD : Revue de littérature ……………… 

             III-6 Les Composites PVC/FPD …………………………………………………. 

 IV Incorporation d’une charge conductrice dans les biocomposites …………………….. 

    IV-1 Objectifs  ……………………………………………………………………….... 

     IV-2 La charge minérale …………………………………………………………….... 

    IV-3 Types des charges minérales ……………………………………………………. 

    IV-4 Propriétés des charges minérales  ………………………………………………. 

     IV-5 Méthode d’incorporation d’une charge minérale ……………………………….. 

 

 

 I Matériels et produits ……………………………………………………………………. 

     I-1 Matériels ………………………………………………………………………….. 

      I-2 Produits et solvant ……………………………………………………………….... 

 II Protocole expérimental de préparation des films composites ……………………….... 

     II-1 Préparation de la fibre du palmier dattier ………………………………………... 

     II-2 Préparation des composites PVC / FPD et PVC/FPD/CC ……………………….. 

     II-3 Tests et techniques de caractérisation ……………………………………………. 

           II-3-1 Spectroscopie Infrarouge à Transformée de Fourier (IRTF) …………….… 

           II-3-2 Spectrophotométrie d’absorption UV-visible ……………………………… 

           II-3-3 Diffraction des rayons X (DRX) ………………………………………….... 

           II-3-4 Microscopie électronique à balayage (MEB) …………………………….... 

           II-3-5 Mesure de la densité ……………………………………………………….. 

           II-3-6 Test d’absorption d’eau ……………………………………………………. 

           II-3 -7 Test de perte de masse ………………………………………………….… 

           II-3-8 Essai de traction ………………………………………………………….… 

41 

41 

42 

42 

43 

43 

43 

44 

45 

47 

48 

49 

49 

50 

50 

51 

51 

 

 

53 

53 

53 

54 

54 

56 

58 

58 

59 

60 

61 

62 

62 

62 

63 

                Chapitre 2: Matériels et techniques de caractérisation 



___________________________________________________________________________Sommaire  

 

 

   

 

I La fibre PD ………………………………………………………………………………. 

     I-1 Spectroscopie IRTF ……………………………………………………………….. 

     I-2 Mesures de Densité ………………………………………………………………... 

  II Les films composites PVC/FPD ……………………………………………………… 

    II-1 Perte de masse en solvant ………………………………………………………… 

     II-3 Spectrophotométrie UV-visible ………………………………………………….. 

     II-4 Essai de traction ………………………………………………………………….. 

     II-5 Taux d’absorption d’eau …………………………………………………………. 

III Etude de l’effet de la charge conductrice sur les composites PVC/FPD : Application                               

au vieillissement naturel ………………………………………………………….............. 

     III-1 Spectroscopie IRTF ……………………………………………………………... 

     III-2 Spectrophotométrie UV-visible …………………………………………………. 

     III-3 Taux d’absorption d’eau ………………………………………………………… 

     III-4 Perte de masse …………………………………………………………………… 

     III-5 Diffraction des rayons X (DRX) ………………………………………………… 

     III-6 Microscopie électronique à balayage (MEB) …………………………………… 

     III-7 Images photographiques des échantillons ……………………………………….. 

 

 

 

  I Les méthodes électrochimiques d’analyse…………………………………………….... 

  II Principe de l’électrodéposition…………………………………………………………. 

  III Méthodes électrochimiques de dépôt…………………………………….…………..... 

       III-1 Voltamétrie cyclique………………………………………………………..…… 

       III-2 Chronoampérométrie…………………………………………………………..… 

  IV Appareillage et produits utilisés …………………………………………………….... 

  V Résultats et discussions……………………………………………………………..…. 

      V-1 Voltamétrie cyclique…………………………………………………………….... 

      V-2 Chronoampérométrie…………………………………………………………...…. 

      V-3 Spectroscopie IR-TF …………………………………………………………….... 

 

 

 

 

64 

64 

64 

66 

66 

67 

67 

69 

69 

71 

71 

73 

74 

75 

76 

77 

77 

 

 

 

79 

79 

80 

80 

81 

82 

83 

83 

84 

85 

            Chapitre 3: Résultats de caractérisation des films composites    

PVC/FPD et PVC/FPD/CC 

Chapitre 4 : Dépôt électrochimique de la charge conductrice  

(CC) et caractérisation des films PVC/FPD/CC 



___________________________________________________________________________Sommaire  

      V-4 Spectrophotométrie UV-visible ………………………………………………….. 

      V-5 Diffraction des rayons X (DRX) ……………………………………………….… 

       V-6 Microscopie à balayage électronique (MEB) ……………………………….…... 

Conclusion générale ………………………………………………………………………. 

Références bibliographiques …………………………………………………………….... 

  

86 

87 

88 

89 

91 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



______________________________________________________________________Liste des figures 

 

Liste des figures  

Figure I-1 

Figure I-2  

 

Figure I.3  

 

Figure 1-4  

Figure I-5  

Figure 1-6 

Figure 1-7  

Figure I-8  

Figure 1-9  

 

Figure -10  

 

Figure 1-11  

 

Figure I-12  

Figure 1-13  

 

Figure 1-14  

Figure 1-15 

Figure 1-16  

 

Figure II-1   

Figure II-2  

Figure II-3  

Figure II-4  

 

Figure II-5  

Figure II-6  

 

Evolution de la consommation mondiale des matières plastiques…... 

Consommation mondiale des matières plastiques (Répartition par 

type de polymère) …………………………………………………….. 

Structure chimique du PE : (a) Homopolymère et  (b) copolymère  de 

vinyle acétate (VA)  à droite …………………………………………. 

Représentation de différents types d’enchainement ………………….. 

Tacticité dans les polymères vinyliques (R= -CH3)…………………... 

Etapes de réaction de polymérisation en chaine ……………………... 

Courbe de distribution de la masse molaire dans les polymères …….. 

Structure d’un polymère semi cristallin ……………………………… 

Domaines de transition dans les polymères amorphes et les 

polymères semi-cristallins …………………………………………... 

Représentation des chaines macromoléculaires dans les differents  

types de plastiques …………………………………………………… 

Répartition par consommation et secteur d’application des majeurs 

thermoplastiques ……………………………………………………... 

Répartition par procédé de mise en œuvre des thermoplastiques…….. 

Représentation schématique des différentes étapes de production de  

polychlorure de vinyle (PVC) ………………………………………... 

Spectre UV-visible d’un film PVC thermodégradé dans l’air……….. 

Mécanisme radicalaire de photodégradation du PVC………………… 

Mécanisme de photodégradation du PVC avec scission de chaines et 

réticulation …………………………………………………………… 

Représentation de la structure d’une fibre de cellulose ……………… 

Composition architecturale d’une fibre cellulosique ………………… 

Structure chimique du motif cellulose ……………………………….. 

Le palmier dattier : répartition géographique en Algérie, les 

différentes parties de l’arbre …………………………………………. 

Etapes et mécanisme de traitement des fibres végétales par les silanes 

Effet de la concentration et du temps de traitement  sur la contrainte à 

la rupture des fibres PD ………………………………………………. 

04 

 

 

05 

 

05 

 

06 

06 

 

07 

10 

12 

 

 

13 

 

 

14 

 

 

15 

15 

 

17 

21 

 

22 

 

 

22 

24 

24 

25 

 

 

27 

33 

 

34 

 



______________________________________________________________________Liste des figures 

Figure II-7  

Figure II-8  

Figure II-9  

Figure III-1 

 

Figure III-2 

 

Figure IV-1 

 

Figure IV-2 

 

Figure IV-3    

 

Figure II-1  

Figure II-2 

Figure II-3 

Figure II-4 

Figure II-5  

Figure II-6  

Figure II-7 

 

Figure II-8  

Figure I-1 

Figure I-2   

Figure II-1  

Figure II-2  

 

Figure II-3  

 

Figure II-4  

 

Figure II-5  

 

Figure III. 1  

Courbe ATG de différents types de fibres……………………............. 

Variation de l’angle de contacte en fonction du % de silane ………… 

Imagerie par MEB d’une fibre de palmier dattier brute ……………… 

Illustration schématique de l’interface, de la fibre et de la matrice 

dans le système composite …………………………………………… 

Effet de l’absorption d’eau sur l’interface matrice-fibre dans les 

composites ……………………………………………………………. 

Représentation schématique de préparation des composites en 

solution ……………………………………………………………….. 

Représentation schématique de préparation des composites à l’état 

fondu par extrusion …………………………………………………... 

Représentation schématique de préparation des composites par 

polymérisation  in-situ ……………………………………………….. 

Folioles de palmier dattier ……………………………………………. 

Poudre de palmier dattier après broyage ……………………………... 

Appareillage d’extraction par solvant ………………………………... 

Dispositif de lavage et filtration ……………………………………… 

Fibre de palmier dattier après un traitement alcalin ………………….. 

Schéma récapitulatif du protocole expérimental ……………………... 

Illustration des parties cristalline et amorphe sur un diffractogramme 

des RX ………………………………………………………………... 

Image de l’appareil de traction ……………………………………….. 

Spectre IRTF de la fibre de palmier dattier (FPD) …………………… 

Densité des différents types de la fibre de palmier dattier (FPD) ……. 

Variation de perte du poids en solvant en fonction du temps ………... 

Spectres IRTF des films composites en fonction du taux de charge en 

FPD …………………………………………………………………... 

Spectre UV-visible des films composites en fonction du taux de 

charge en FPD ………………………………………………………... 

Contrainte à la rupture des différents films composites PVC/FPD et 

PVC/FPD/CC ………………………………………………………… 

Variation du taux d’absorption d’eau des composites en fonction du 

temps d’immersion à T ambiante …………………………………….. 

Spectres IRTF du PVC, Fibre PD et Composites PVC/FPD/CC …….. 

35 

36 

37 

 

42 

 

44 

 

52 

 

52 

 

52 

54 

54 

55 

55 

56 

57 

 

61 

63 

65 

65 

66 

 

68 

 

68 

 

70 

 

70 

72 



______________________________________________________________________Liste des figures 

 

Figure III-2  

 

 

Figure III-3  

 

Figure III-4  

 

Figure III-5  

 

Figure III-6  

 

Figure III-7  

Figure III-8  

Figure III-1 

Figure III-2 

 

Figure IV-1 

 

Figure V-1   

 

Figure V-2 

 

Figure V-3  

 

Figure V-4  

 

Figure V-5  

 

Figure V-6  

 

Spectres IRTF des composites PVC/FPD et PVC/FPD/CC avant et 

après exposition……………………………………………………….. 

 

Spectres UV-visibles des composites PVC/FPD et PVC/FPD/CC 

avant et après exposition ……………………………………………... 

Taux d’absorption d’eau de la matrice PVC et des composites 

PVC/FPD, PVC/FPD/CC avant et après exposition …………………. 

Perte en masse de la matrice PVC et des composites PVC/FPD, 

   PVC/FPD/CC après exposition …………………………………….. 

DRX de la matrice PVC et des composites PVC/FPD, PVC/FPD/CC  

avant et après exposition ……………………………………………... 

Images MEB des films composites …………………………………... 

Images photographiques des différents films composites …………… 

Allure générale d’un voltamogramme cyclique ……………………. 

Allure caractéristique d’un chronoampérogramme dans le cas d’un  

dépôt sur un substrat …………………………………………………. 

Image du dispositif expérimental utilisé, utilisé pour l’étude 

électrochimique ………………………………………………………. 

Voltamogrammes cycliques pour le dépôt de cuivre sur 

PVC/FPD/ITO ………………………………………......................... 

Variation du courant en fonction du temps lors de dépôt du cuivre par 

chronoampérométrie …………………………………………………. 

Spectres IRTF des composites PVC/FPD avec et sans dépôt de la 

charge conductrice …………………………………………………… 

Spectres Uv-visible des composites PVC/FPD avec et sans dépôt 

 de la charge conductrice ……………………………………………... 

DRX  des composites PVC/FPD avec et sans dépôt  de la charge 

conductrice …………………………………………………………… 

Images MEB des composites PVC/FPD sur ITO avec et sans dépôt…. 

 

 

 

72 

 

 

73 

 

74 

 

75 

 

76 

77 

78 

80 

 

81 

 

82 

 

83 

 

84 

 

 

85 

 

 

86 

 

 

87 

88 

 

 



____________________________________________________________________Liste des tableaux 

Liste des tableaux 

 

Tableau I.1  

 

Tableau II.1  

 

Tableau II.2  

 

Tableau II-3 

 

 

Tableau II-4: 

 

 

Tableau II-5  

 

Tableau III-1  

 

 

Tableau III-2  

 

 

Tableau IV-1  

 

Tableau IV-2  

Secteurs d’application du S-PVC en relation avec le nombre K …….. 

 

Classification de différents types des fibres naturelles ……………… 

 

Composition chimique des différents types de fibres végétales ……... 

 

Propriétés thermiques de FPD comparées à d’autres types de fibres 

végétales ………………………………………………………………   

       

Propriétés physiques et mécaniques de quelques types de fibres 

végétales ……………………………………………………………… 

 

Taux d’absorption d’eau de quelques types de fibres végétales ……... 

 

Avantages et inconvénients des matrices (thermoplastique et 

thermodur) et de la fibre végétale ……………………………………. 

 

Les différents domaines d’application (avec exemples) des 

composites à fibres végétales…………………………………………. 

 

Les différents types  de charges minérales et matrices organiques…… 

 

Propriétés physico-chimiques  des principales charges minérales……. 
 

 

19 

 

23 

 

28 

 

 

37 

 

 

38 

 

39 

 

 

41 

 

 

45 

 

50 

 

51 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



___  

Liste des abréviations et symboles 

 

LDPE  

HDPE 

PTFE 

SIS 

SBS 

PP 

PUR 

PVC 

PMMA 

PS 

ABS 

PS-I 

PC 

DP 

[η] 

Tg 

DRX 

NMR 

CVM 

VAC 

FPD 

ASTM 

ATG 

DSC 

ITO 

ECS 

VC 

CA 

IR-TF 

UV 

Mw 

Mn 

Xc 

Ep(a,c) 

Ip(a,c) 

F 

σ 

λ 

OCDE 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Low density polyethylene 

High density polyethylene 

Poly(tétrafluoréthylène) 

Styrène isoprène styrène 

Styrène butadiène styrène 

Polypropylène 

Polyuréthanne 

Polychlorure de vinyle 

Poly(méthacrylate de méthyle) 

Polystyrène 

Acrylonitrile butadiène styrène 

Impact Polystyrène  

Polycarbonate 

Degré de polymérisation 

Viscosité intrinsèque 

Température de transition vitreuse 

Diffraction des rayons X 

Résonnance magnétique nucléaire 

Chlorure de vinyle monomère 

Vinyle acétate 

Fibre de palmier dattier 

American Society for Testing and Materials, 

Analyse thermogravimétrique 

Analyse calorimétrique différentielle à balayage  

Indium tin oxide 

Electrode au calomel saturée 

Voltamétrie cyclique 

Chrono-ampérométrie 

Infra-rouge à transformée de fourier 

Ultra-violet 

Masse molaire en poids 

Masse molaire en nombre 

degré de cristallinité 

Potentiel des pics anodiques et cathodiques 

Courant des pics anodiques et cathodiques 

Constante de faraday 

Contrainte à la rupture en traction 

Longueur d’onde (Cm
-1

) 

Organisation de coopération et de développement économiques  

 



___  

 

 

 

 

 

 

 

 



_________________________________________________________________Introduction Générale 

1 
 

Introduction générale 

              Les matériaux composites à base de matrices polymères ont connu d'importants 

progrès ces dernières années. Comparés à d'autres composites fabriqués à partir de matrices 

métalliques, céramiques ou carboniques, les composites polymères présentent de bonnes 

caractéristiques en terme de densité, de porosité et d’adhérence  entre la matrice et la charge 

[1]. Cependant, la prise de conscience croissante de l'ampleur et des dangers de la pollution 

plastique d’origine fossile, ces dernières années,  a ouvert la voie à une intervention de tous les 

acteurs environnementaux y compris les scientifiques. En fait, en l'espace d'à peine deux 

décennies, la production annuelle de déchets plastiques dans le monde a doublé, passant de 180 

à plus de 350 MT, selon le rapport  de l'OCDE (organisation de coopération et de 

développement économiques) dont une grande partie de ces déchets restent mal gérés. À 

l'échelle mondiale, près du quart d'entre eux (22 %) atterrit dans des décharges à ciel ouvert ou 

se retrouve dispersé dans la nature. Seulement 9 % sont recyclés, alors que le reste (69 %) est 

soit incinéré, soit enterré [2]. Pour cela, d’importants efforts de recherches ont été consacrés 

pour diminuer l’impact de ces matériaux sur l’environnement et l’une des voies semble être le 

recoure aux matériaux biodégradables ou composites à charge bio-sourcée. 

              Pour y parvenir, de nombreuses études se sont concentrées sur la préparation des fibres 

naturelles de sources végétales à savoir leur extraction des plantes et leur traitement physique et 

chimique afin de les rendre plus compatibles avec le polymère. Cette modification artificielle 

de la fibre conduit généralement à une augmentation de l'adhésion interfaciale entre la fibre et 

la matrice qui se traduit, sur le matériau,  par des propriétés thermiques, mécaniques et de 

vieillissement améliorées. Une mauvaise adhésion interfaciale résulte du caractère hydrophile 

de la fibre, contrairement à la matrice qui est hydrophobe [3, 4]. 

              L'ajout d’une charge naturelle aux polymères thermoplastiques courants, tels que  le 

polyéthylène (PE), le polystyrène (PS), le polypropylène (PP) ou le poly(chlorure de vinyle) 

(PVC), a permet  de fabriquer de nouveaux matériaux composites à faible coût et avec des 

performances améliorées. Ces matériaux présentent plusieurs avantages, dont les plus 

importants sont leur biodégradabilité, faible cout, facilité de transformation, recyclabilité et 

disponibilité des constituants. Ils sont également plus légers, moins chers, facile au stockage et 

possèdent de bonnes propriétés d’isolation thermique [4]. Afin d'améliorer les performances 

des composites thermoplastiques/fibres végétales, des charges minérales telles que le CaCO3 

(carbonate de calcium), le noir de carbone, la fibre de verre, les différentes charges métalliques 

(Cu, Fe, Ni…etc.) peuvent être ajoutées.  

https://fr.statista.com/infographie/18374/microplastiques-trouves-dans-eau-aliments-air-et-ingeres-par-homme/
https://fr.statista.com/infographie/18374/microplastiques-trouves-dans-eau-aliments-air-et-ingeres-par-homme/
https://fr.statista.com/infographie/24596/gestion-dechets-emballages-plastiques-selon-mode-de-traitement-par-pays/
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              La fibre de palmier dattier (DPF) est l'une des charges naturelles largement utilisées 

pour préparer des composites à base de matrice polymère. Il facilite la biodégradation de la 

matrice polymère principalement par photodégradation. On peut compter un nombre très 

important de publications consacrées à l’étude des composites PVC/DPF, mais celles qui 

traitent les composites PVC/PDF chargés en cuivre sont très limitées [5].  

              L’objectif principal de ce travail est d’élaboré un matériau composite hybride constitué 

d’une matrice PVC et  d’une fibre organique végétale de palmier dattier dopée par une charge 

minérale conductrice (cuivre). Les composites PVC/FPD/CC ont été préparés par mélange en 

solution, alors que le cuivre sous forme de particules nanométriques a été incorporé sur 

l’électrode verre ITO recouvert du composite PVC/FPD par électrodéposition. Dans le contexte 

de cet objectif, le matériau préparé vise à satisfaire deux caractères compétitifs : la   

biodégradation et un bon cycle de fin de vie. Un tel matériau peut trouver ces applications dans 

le domaine d’emballage, de revêtements et de décorations intérieures. De même, les composites 

PVC/FPD/ITO peuvent être exploités comme étant des électrodes capteurs des ions 

métalliques. 

              La présente thèse est répartie en quatre chapitres qui peuvent être illustrés comme 

suit : 

              Le premier chapitre a été consacré à la bibliographie (état de l’art). Il comporte des 

notions de base sur les matrices polymères, les fibres naturelles d’origine végétales et leurs 

composites. Ce chapitre a été enrichi, aussi, par l’exposition des travaux de recherche (revues 

de littérature) en relation. 

              Le deuxième chapitre porte sur l’exposition des différentes étapes expérimentales 

suivit, à savoir : préparation et traitement de la fibre de palmier dattier, préparation des 

mélanges composites, méthodes et tests de caractérisation. 

              Le troisième chapitre a été consacré aux résultats obtenus lors de la caractérisation des 

films composites et à leurs discussions.  

              Le dernier chapitre a été destiné à l’étude électrochimique dont sont exposés, en 

premier lieu,  les méthodes d’électrodéposition et en second lieu, les résultats et leurs 

discussions.
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I Les matrices polymères : 

I-1 Bref historique sur les polymères : 

              Un polymère est défini comme étant une substance composée de molécules 

caractérisées par les répétitions multiples d'une ou de plusieurs espèces d'atomes ou de groupes 

d'atomes. Ces espèces répétées d'atomes ou de groupes d'atomes, reliées par des liaisons 

chimiques,  sont appelées unités constitutionnelles. Mais avant d’arriver à cette notion, les 

polymères ont parcouru un itinéraire historique que l’on peut distinguer en deux périodes : la 

première, durant laquelle la notion de macromolécule n’étant pas encore reconnue, la 

deuxième, postérieure à  1925 ou la chimie macromoléculaire a vu sa naissance et son 

développement [6].  

              Avant la deuxième partie du XIX siècle, l’Homme disposait seulement de matériaux 

d’origine naturelle pour satisfaire ses besoins : bois (cellulose), cuir ; les résines et gommes 

naturelles, les fibres comme le coton, la laine, la soie, etc. il était incapable de fabriquer à partir 

de ces macromolécules des objets de protections, d’habillement ou d’habitats. Notre corps, 

comme toutes les formes de vie, dépend, lui aussi,  de molécules polymères : les glucides, les 

protéines, les acides nucléiques, et ainsi de suite.  

              Ce n'est qu'avec le début de l'industrialisation au 19
ème

  siècle que ces matières 

premières renouvelables sont devenues le facteur limitant de la croissance future, et les 

chimistes ont commencé à développer des macromolécules artificielles basées sur des sources 

de carbone fossiles comme le charbon, le pétrole et le gaz [6, 7]. 

              Les premiers chercheurs avaient tendance à se méfier davantage de la lecture des 

propriétés collatives des solutions polymères qu'à accepter la possibilité de composés de poids 

moléculaire élevé. 

              En 1920, Staudinger a proposé les formules de chaîne que nous acceptons aujourd'hui, 

affirmant que les structures sont maintenues ensemble par des liens covalents qui sont 

équivalentes en tous points à celles des composés de faible poids moléculaire. 

              Au milieu des années 1930, W. Carothers, ainsi que J. Hill, ont synthétisé un 

polyamide qu'ils ont appelé nylon. 

              Fawcett et Gibson ont chauffé de l'éthylène sous très haute pression, en présence de 

traces d'oxygène, et ont obtenu le polyéthylène basse densité (LDPE), c’est en 1933. 
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              En 1938, Roy J. Plunkett a fait la  découverte du polytétrafluoroéthylène PTFE 

(Téflon). En 1939 Henkel développa les résines aminoplastes à base de mélamine et de formol, 

alors que les premières résines artificielles (phénoplastes) sont obtenues par  Backeland et il les 

nomes backelite.  Otto Bayer a obtenu, en 1947, les polyurées et les polyurétanes par 

polycondensation à partir des diisocyanates et de composés déhydroxylés et diaminés [8, 9].  

              Les années 50 sont marquées par le développement des élastomères thermoplastiques 

par Szwarc  et des copolymères comme le styrène- isoprène- styrène et le styrène- butadiène- 

styrène (SIS, SBS). Karl Ziegler a réussi avec son groupe la polymérisation de l’éthylène par le 

catalyseur Al(C2H5)3 à basse pression. Ces conditions de polymérisation ont permis d’obtenir 

un polyéthylène haute densité PEHD. En 1954, en Italie, G. Natta a pu polymériser le 

propylène et obtient le polypropylène cristallin ( isopropylène iPP). En 1970, H. Shirakawa , en 

présence des catalyseurs (Ti(n-BuO)_Al Et3 ) a réussi la polymérisation de l’acétylène ( les 

polymères semi-conducteurs). Dans la même période la firme Du Pont de Nemerous développe 

les polyamides aromatiques [10, 11]. 

              Petit à petit, les macromolécules synthétiques ont complétés ou remplacés les 

matériaux classiques en raison de leur facilité de mise en œuvre, leur disponibilité et de leur 

faible prix et  poids. Aujourd'hui encore, ce processus continue de progresser et de nouveaux 

matériaux se naissent avec des propriétés très développées pour des applications spécifiques et 

techniques. Les figures I-1 et I-2  illustrent bien la forte évolution de la consommation des 

matières plastiques et sa répartition par type de polymère [12]. 

 

           Figure I-1 : Evolution de la consommation mondiale des matières plastiques,  

                              (Répartition par région) [12]. 
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               Figure I-2 : Consommation mondiale des matières plastiques  

                                   (Répartition par type de polymère) [12]. 

 

I-2 Homopolymères et copolymères : 

              Si un type seulement de monomère est impliqué dans une réaction de polymérisation, 

le produit synthétisé est un homopolymère (fig.I.3.a). Les unités constitutives (répétitives) sont 

associés chimiquement, n fois, pour conduire un la macromolécule. 

              Si la polymérisation est réalisée à partir d’un minimum de deux types de monomères, 

le polymère obtenu est un copolymère (figure I.3.b). Il existe plusieurs méthodes pour insérer 

un deuxième type de monomère dans  la macromolécule. Les différents monomères peuvent 

être associés en alternance selon une séquence régulière : on obtient ainsi un copolymère 

alterné. Lorsque les motifs sont associés selon une distribution irrégulière mais qui obéit à des 

lois statistiques, on aboutit à un copolymère statistique. Les polymères dont les chaines 

contiennent de longues séquences d’unités monomères du même type sont appelés copolymères 

a blocs. L’ancrage de chaines latérales,  constituées d’unité monomères différentes de celles de 

la chaine principale, sur le squelette principal, conduit à un copolymère greffé [13]. 

                                            

               

        Figure I-3 : Structure chimique du PE : (a) Homopolymère et  (b) copolymère  

                                    de vinyle acétate (VA)  à droite 

              

a 
b 
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              La plupart des monomères ne sont pas symétriques comme l’éthylène. Les composés 

vinyliques sont des exemples de monomères dissymétriques. Le substituant R, dans la formule 

de la figure I-4, représente différents atomes ou groupement d’atomes. On parle, pour de tels 

monomères, d’une tête et d’une queue. Le fait que la macromolécule soit constituée 

d’enchainement tête à tête ou tête à queue peut être déterminant vis-à-vis des propriétés du 

matériau polymère. Pour les polymères de type vinyliques, on peut définir la notion de tacticité, 

c’est à dire, déterminer la régularité configurationnelle de la macromolécule. Si les substituants 

R sont tous disposés régulièrement du même côté du plan du squelette, on parle d’un 

enchaînement isostatique. Si la distribution  latérale des substituants est alternée de façon 

régulière, l’enchaînement est dit syndiotactique (figure I-5). L’absence de régularité 

configurationnelle conduit à un polymère atactique. La tacticité a notamment une influence sur 

la formation des cristallites. Plus la disposition des substituants est régulière, plus la possibilité 

est grande pour les chaines moléculaires de s’amplifier parallèlement, de façon dense, et de 

former des structures cristallines [13, 14]. 

 

 

 

Figure 1-4 : Représentation de différents types d’enchainement 

 

 

 

Figure I.5 : Tacticité dans les polymères vinyliques (R= -CH3) 

 



Chapitre I_________________________________________________________________Etat de l’art 

7 
 

I-3 Obtention des polymères : 

I-3-1 Réactions de polymérisation : 

              On distingue habituellement deux types de principales réactions de polymérisation : 

les polymérisations en chaines et les polymérisations par étapes. Les différentes types de 

réactions de polymérisations en chaine sont la polymérisation radicalaire, les polymérisations 

ioniques (anionique et cationique) et la polymérisation coordinative ou par coordination.  

Chacune de ces réactions se déroule en trois étapes : amorçage ou initiation, propagation ou 

croissance, et terminaison.  La première étape du processus (amorçage) correspond à la 

transformation d’un monomère en un centre actif (radical libre ou ion actif) en présence d’un 

amorceur de polymérisation (ex. peroxydes).  La polymérisation se produit par propagation du 

centre actif par addition successive des molécules monomères. Contrairement à la 

polymérisation par étape, au cours de la polymérisation en chaine, le monomère ne réagit 

qu’avec le centre actif, et celui-ci se régénère à chaque fois qu’une molécule monomère est 

insérée. La chaine polymère se croit par addition successive de centaines ou de milliers ou plus 

de molécules monomères. L’étape de terminaison peut consister en la combinaison entre elles 

de deux chaines en croissance ou résulter de l’ajout d’agents de terminaison ou d’agents de 

transfert (saturation du centre actif) [14, 15]. 

 

               

                  Figure 1.6 : Etapes de réaction de polymérisation en chaine 

 

              Dans la polymérisation par étape, la macromolécule est construite par réaction 

successive entre les groupements terminaux de molécules monomères. Dans telle 

polymérisation, la taille de la macromolécule augmente à un rythme relativement lent. On passe 

du monomère au dimère, trimère, tétramère, pentamère, etc. La poursuite du processus jusqu’à 

l’obtention d’un polymère peut avoir lieu par ajout progressif d’autres molécules monomères 

ou par réaction entre les oligomères [7, 13, 16]. 
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I-3-2 Procédés de polymérisation : 

              Quel que soit le type de polymérisation (polymérisation en chaîne, polycondensation) 

auquel elles se rattachent, les réactions de synthèse industrielle des polymères sont effectuées 

selon cinq techniques principales : polymérisation en masse, en solution, en suspension, en 

émulsion et en phase gazeuse. 

         1-3-2-1 Polymérisations en masse :  

              Elles sont réalisées à partir de monomères purs, liquides ou gazeux. Le milieu 

réactionnel est constitué de molécules monomères, de macromolécules ainsi que, généralement, 

de molécules d’amorceur. Ce procédé conduit donc à des polymères très purs.                        

On obtient, selon ce procédé, des polymères très purs et souvent transparents tels que le     

poly(méthacrylate de méthyle) (PMMA), le polystyrène (PS) et le polychlorure de vinyle  

(PVC). 

1-3-2-2 Polymérisation en solution : 

              La polymérisation  est effectuée cette fois en présence d’un solvant du polymère, dont 

la température d’ébullition coïncide avec la température souhaitée ou requise pour la 

polymérisation. le rôle essentiel du solvant est de permettre un contrôle de dégagement 

thermique lors de la réaction. Une difficulté essentielle réside dans la séparation, souvent 

techniquement complexe et onéreuse, du solvant du polymère après reaction. Ce procédé est 

utilisé pour la production de laques et d’adhésifs, pour lesquels un mélange polymère-solvant 

est désiré pour le produit fini. 

1-3-2-3 Polymérisation en suspension : 

              Pour la polymérisation en suspension, le monomère est dispersé dans l’eau ou dans 

une solution aqueuse, milieu dans lequel il est insoluble. L’amorceur n’est soluble que dans le 

monomère et chaque gouttelette de la suspension peut être considérée comme un système isolé 

de polymérisation en masse. La viscosité du milieu varie peu pendant la conversion et les 

échanges de chaleur avec les parois du réacteur se font efficacement tout au long de la 

polymérisation. On évite la coalescence des gouttelettes (10 à 1 000 µm de diamètre) en cours 

de polymérisation en utilisant un agent de suspension, généralement un polymère hydrosoluble, 

et en maintenant une agitation appropriée. En fin de réaction (à taux de conversion élevé), la 

suspension est lavée et les particules de polymère (diamètre : 0,1 à 1 mm) sont séparées et 
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séchées. Selon ce procédé sont synthétisés industriellement le PVC, ainsi que  le polystyrène 

expansé (PSE). 

1-3-2-4 Polymérisation en émulsion :  

              Ce procédé met en jeu un agent tensioactif, par exemple un savon, qui s’arrange dans 

l’eau (milieu dans lequel le monomère est dispersé sous forme de gouttelettes) sous forme de 

petites micelles. L’agent émulsifiant comporte dans sa molécule une partie hydrophile et une 

partie hydrophobe. Les groupements hydrophiles forme la délimitation extérieure dans la phase 

aqueuse et les groupements hydrophobes la limite intérieure de la zone englobant les 

monomères. Celles-ci, généralement hydrophobes, peuvent s’accumuler au centre des micelles. 

Les micelles de savons sont détruites au cours de la croissances des macromolécules, 

empêchant les autres particules de coaguler. Des particule de polymère se développe et 

s’agglomèrent sous forme de petites billes, formant ainsi une émulsion polymère stable appelée 

latex qui peut être utilisée telle quelle ou peut être coagulée. Ce  procédé est utilisé pour 

synthétiser le PVC, le PS-I, ou encore le copolymère acrylonitrile-butadiène-styrène (ABS). 

1-3-2-5 Polymérisation en phase gazeuse : 

              Le monomère est, cette fois, introduit en phase gazeuse sur un catalyseur solide 

finement divisé (quelques micromètres), suffisamment efficace et donc en concentration 

suffisamment faible pour qu’il ne soit pas nécessaire de l’extraire ultérieurement du polymère.    

La technique est celle du lit fluidisé où l’introduction du monomère, au sein de la masse 

catalytique, permet à la fois l’agitation du milieu (suspension des particules de catalyseur dans 

le courant gazeux), la régulation de dégagement thermique dû à la polymérisation et le contact 

étroit entre le gaz et la particule solide de polymère en croissance. Le catalyseur solide est 

introduit en continu et le monomère résiduel est recyclé, tandis que le polymère soutiré sous 

forme de poudre à la base du réacteur. Ce type de polymérisation, mis en œuvre pour les 

oléfines légères (éthylène, propylène), ne nécessite que des températures modérées (80 à 100 

°C), de faibles pressions (2 à 4 MPa), de faibles quantités de catalyseur et ne fait pas intervenir 

de séparation de diluant ou de solvant [13, 17]. 
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I-4 Propriétés des polymères : 

I-4-1 Masse molaire et distribution : 

              Contrairement aux substances de faible masse molaire, les matériaux polymères 

présentent une hétérogénéité des masses molaires. On dit qu’ils sont polymoléculaires, c’est à 

dire que les chaines polymères ont des longueurs différentes. On parle d’une distribution de 

masses molaires. Une distribution étroite des masses molaires conduit à des propriétés plus 

uniformes. Une distribution large des masses molaires offre des avantages pour la mise en 

forme. [18, 19]. 

 

Figure 1.7 : Courbe de distribution de la masse molaire 

 dans les polymères [18]. 

I-4-2-1 Masses molaires moyennes : 

a- En nombre   n :  

La masse molaire d’une macromolécules est égale au produit la masse M0 du motif élémentaire 

par le degré de polymérisation DP :    M=M0 . DP 

Lorsque l’échantillon polymère est polymoléculaire, on le caractérise par son degré de 

polymérisation moyen en nombre   n . 

  n = 
                

                        
 = 

∑       

∑    
 

La masse molaire moyenne en nombre est également la moyenne en nombre des masses Mi de 

chaque espèce i et se déduit du   n  par :     
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 n = M0   n = 
∑         

∑    
 = 

∑      

∑    
 

b- En poids  w : par analogie on peut écrire :  

                                ̅w = M0   ̅̅̅̅̅
w =   ∑    

  

∑     
   =   

∑       

∑    
 

On peut définir aussi la masse molaire moyenne viscosimétrique : 

                                            [ ]=K   
  =K 

∑     
   

  

∑      
 

 

I-5 Morphologie des polymères et transition de phases : 

I-5-1 Etat amorphe :  

              L’état amorphe des polymères est caractérisé par l’absence d’ordre à grande distance. 

Il n’ya pas de distance constante entre les macromolécules et aucune régularité dans 

l’arrangement et l’orientation de celle-ci dans les zones submicroscopiques, et ceci en raison de 

la structure et de la disposition aléatoire des chaines individuelles. 

              Dans les polymères amorphes, les macromolécules adoptent une conformation de type 

pelote statistique a l’état liquide, mais aussi après refroidissement jusqu’à l’état vitreux. La 

taille des pelotes est quasi identique, que le matériaux soit à l’état liquide, vitreux ou soit 

dissoutes dans un solvant chimiquement inerte. La viscosité des matières amorphes liquide 

augmentent au cours du refroidissement. Les segments de chaines ne peuvent plus se mouvoir 

librement. Pour cela, ils ont besoin d’espaces libres régulièrement distribués dans tout le 

volume du matériau. Ces espaces constituent le volume libre du matériau. 

I-5-2 Etat cristalline : 

              Tous les polymères ne se prêtent pas à la cristallisation : seules les chaînes 

caractérisées par une structure conformationnelle régulière et symétrique ou celles porteuses de 

groupes capables d’interactions moléculaires fortes (liaisons hydrogène) sont enclines à former 

des zones cristallines. Les chaînes macromoléculaires s’assemblent dans ces parties cristallines 

selon le principe de l’encombrement minimal et de l’état énergétiquement le plus stable. La 

proportion relative des motifs unitaires entrant dans la constitution des cristallites est appelée 
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taux de cristallinité de l’échantillon. Ce taux de cristallinité est influencé non seulement par la 

structure moléculaire de l’échantillon, mais aussi par les traitements thermiques qu’il a subis. 

              Les plastiques industriels semi-cristallins comportent habituellement une phase 

amorphe pour laquelle on va observer une transition vitreuse d’autant plus visible que le 

polymère est moins cristallin et une fusion cristalline (Tf) d’autant  plus nette que le taux de 

cristallinité est plus élevé (figure I-8) [13-15]. 

 

 

            Figure I-8 : Structure d’un polymère semi cristallin 

I-5-3 Transition de phases : 

              Dans un polymère, le passage d’un état physique à un autre, correspond à des 

relaxations au niveau des chaines macromoléculaires. Ces relaxations sont appelées transitions 

et auront une influence très marquée sur le comportement mécanique. 

              En chauffant les polymères vitreux, on constate qu’ils perdent leur rigidité et 

deviennent aussi déformables que des élastomères, En chauffant davantage, le comportement 

élastique diminue, et le passage à l’état fluide se manifeste. Le domaine de température pour 

lequel le polymère passe de l’état vitreux à l’état caoutchoutique encadre la température de 

transition vitreuse Tg (figure I-9). Cette transition s’accompagne d’une augmentation nette du 

volume libre et de mouvements de grands segments de chaînes. Elle entraîne des modifications 

sensibles de la plupart des comportements physiques et mécaniques. Ces polymères sont 

appelés polymères amorphes et ils sont caractérisés par la déposition désordonnée des chaines 

les unes par rapport aux autres. D’autres polymères présentent des régions (zones) très 

ordonnées sont considérés comme polymères semi-cristallins. Si un polymère semi-cristallin 

subit le traitement thermique précédent, sa rigidité diminue sans que l’on puisse observer d’état 
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caoutchoutique et il passe ensuite à l’état liquide, quelquefois en quelques degrés. La fusion 

s’accompagne au plan thermodynamique d’une brusque variation d’entropie [14].  

 

 

 

 

 

 

 

Figure I-9 : Domaines de transition dans les polymères amorphes (a),  

les polymères semi-cristallins (b) [14]. 

 

I-6 Classification des polymères (matières plastiques) : 

              Une classification des matières plastiques est rendue nécessaire par le nombre très 

important de composés macromoléculaires actuellement commercialisés et par le 

développement extrêmement rapide de leurs applications dans presque tous les secteurs 

d’activité (figureI.10). 

I-6-1 Les matières thermoplastiques : 

              Appelées simplement thermoplastiques, sont constituées de macromolécules linéaires 

ou ramifiées, liées entre elles physiquement. Ces matières sont solides à température ambiante. 

Elles se ramollissent à la chaleur jusqu’à un état plastique dans lequel elles se laissent 

comparativement plus facilement déformer. Ce processus est réversible, c’est-à-dire que les 

thermoplastiques se rigidifient de nouveau au refroidissement (figure I-10-a). 
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I-6-2 Les matières thermodurcissables : 

              Egalement appelées thermodurs ou matières thermorigides, sont élaborées par réaction 

chimique entre plusieurs composants : une résine (pré-polymère), un durcisseur et, le cas 

échéant, un accélérateur et d’autres additifs. On obtient, à température ambiante, un matériau 

dur très réticulé ( forme de réseau). Un état plastique ne peut être atteint par chauffage à des 

températures permettant l’affaiblissement des liaisons physiques (figure I-10-b).  

I-6-3 Les élastomères : 

              Sont composés de macromolécules liées chimiquement entre elles et qui forment un 

réseau à large mailles. Le taux de réticulation des élastomères faiblement réticulés atteint 

environ un nœud de réticulation pour mille atomes de la chaine polymère principale. A 

température ambiante, le comportement des élastomères est semblable à celui du caoutchouc 

(figure I-10-c).  

I-6-4 Les élastomères thermoplastiques : 

              Sont des matières thermoplastiques qui, en raison de leur structure moléculaire, se 

comportent de façon semblable aux élastomères. Ils peuvent toutefois se fondre sous l’action de 

la chaleur, ce qui offre une liberté de créativité importante lors de la mise en forme, mais 

entraine, en contrepartie, des limitations vis-à-vis d’une mise en forme à des températures 

élevées (figure I-10-d) [13, 18, 19].  

 

 

 

                

              

               A 

   

 

 

              
                 b  

    

 

 

             

                   c                                  d                                        

 

 Figure I-10 : Représentation des chaines macromoléculaires dans les differents  

 types de plastiques : a. thermopl., b.thermod., c. élastom.et d.élestom.thermopl. [18]. 
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I-7 Consommation et domaines d’application : 

              Basant sur les statistiques (figures I.11), on peut remarquer que le polyéthylène (avec 

ces différents types) occupe la première place en matière de consommation suivi par le PP et le 

PVC. En matière d’utilisation, le domaine de l’emballage vient en premier rang suivi par la 

construction, l’automobile, l’électricité et l’électronique…etc. 

 

             

 

Figure 1-11 : Répartition par consommation et secteur d’application                                    

des majeurs thermoplastiques [18]. 

 

I-8 Mise en œuvre des plastiques (Procédés de transformation) : 

              Les thermoplastiques ont une grande souplesse vis avis des procédés de mise en 

œuvre. Ils peuvent transformés par extrusion, injection, thermoformage, calandrage, 

rotomoulage….etc.   

 

                       Figure I-12 : Répartition par procédé de mise en œuvre  

                                             des thermoplastiques [18]. 
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I-9 La matrice PVC (polychlorure de vinyle) :  

              Le polychlorure de vinyle, connu commercialement par son acronyme PVC, est un 

thermoplastique linéaire. C’est le troisième polymère en termes de production après le PE et le 

PP. La présence de l’atome de chlore dans le squelette moléculaire augmente les forces 

d’attraction entre molécules et par  conséquence la rigidité et la dureté du polymère. Le THF et 

la cyclohexanone se considèrent comme de bons solvants pour le PVC [20]. 

              La caractérisation par DRX montre que le PVC est pratiquement amorphe, mais il 

contient toujours des petites zones cristallines (< 5%) ce qui lui confère une température de 

transition vitreuse Tg au voisinage de 80 °C. Les études par NMR ont montré quant à eux que 

55% du PVC conventionnel présente une configuration syndiotactique, le reste est en majorité 

atactique [21]. 

              Le PVC est essentiellement produit à partir d’éthylène obtenu lui-même  par 

vapocraquage du naphta ou de gaz naturel (figure 1.13). Le monomère est obtenu en deux (02) 

étapes : 

 

           a) Production de 1,2 dichloroéthane soit par chloration de l’éthylène (equat I-1), soit par 

oxychloration de l’éthylène par le chlorure d’hydrogène en présence d’air (ou d’oxygène) (equt 

I-2) ;  

              ............................................................Eqt I.1 

               ………………………..EqtI.2 

           b) Pyrolyse (craquage) du 1,2 dichloroéthane en chlorure de vinyle (equat I-3). 

              ……………………………………EqtI.3 
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Figure I-13 : Représentation schématique des différentes étapes de production  

                                  de  polychlorure de vinyle (PVC) [20]. 
 

 

              La réaction de polymérisation du chlorure de vinyle monomère par voie radicalaire 

donne naissance à des macromolécules linéaires de masses moléculaires moyennes déterminées 

dont la répartition présente une allure gaussienne asymétrique. C’est une réaction fortement 

exothermique Il existe plusieurs procédés industriels de polymérisation du chlorure de vinyle 

monomère [22]. 

I-9-1 Procédés de polymérisation du PVC :                              

I-9-1-1 En suspension et microsuspension : 

              Aux cours de cette polymérisation, le CVM est disperse dans l’eau par agitation 

intensive. Les radicaux de l’amorceur (exemple azobisisobutyronitrile  ’AIBN), sont solubles 

dans le monomère. Afin d’éviter l’agglomération des gouttelettes de CVM, des agents de 

suspension tels que le PVA (polyalcool vinylique, 0.05 à 0.5%) sont ajoutés. La taille des  

particules de PVC obtenues par ce procédé varie entre 50 et 200 µm. Si un émulsifiant est 

ajouté (0.01à 0.03%), le  CVM va être dispersé très finement dans le milieu aqueux. On parle, 

dans ce cas d’une polymérisation en microsuspension (les particules de PVC ont des tailles 
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entre 5 et 10 µm). Le S-PVC est caractérisé par sa pureté élevée, faible absorption d’eau et 

bonnes propriétés électriques. 

I-9-1-2 En masse :  

              Si la polymérisation est réalisée en l’absence de l’eau, le polymère obtenu est appelé 

PVC masse (M-PVC). Dans ce procédé, les étapes de filtration et de séchage ne sont plus 

nécessaires puisque l’amorceur est dissout dans le CVM. Le M-PVC présente une transparence 

et une brillance plus élevées que celles du S-PVC. 

I-9-1-3 En émulsion :  

              Ce procédé permet d’avoir un PVC constitué de très petites particules de l’ordre de 1 à 

2 µm, le S-PVC. La quantité de l’agent émulsifiant restante peut agir comme un lubrifiant et 

confère au PVC de bonnes propriétés antistatiques [20]. 

 1-9-2 Type (grade) de PVC industriel:  

              Pour des raisons commerciales, on utilise souvent le nombre K ou K-wert, pour 

caractériser le PVC. C’est une grandeur calculée soit a partir de la viscosité relative, soit a 

partir de la mesure de la viscosité de solutions de concentrations différentes. Un nombre K 

élevé correspond à un PVC de masse moléculaire moyenne élevée, généralement plus difficile 

à mettre en œuvre et dont la transformation exige un apport énergétique plus important. 

Parallèlement, on obtient des produits finis à caractéristiques mécaniques plus élevées. En 

ajoutant des  plastifiants, le PVC devient souple est appelé PVC-P (PVC plasticized). il est 

possible cependant de transformer le PVC sans l’ajout des plastifiants, dans ce cas, le PVC est 

appelé PVC-U (PVC unplasticized), ou  PVC rigide, il se caractérise par son clarté élevée, sa 

résistance chimique, bonne résistance au feux, dureté et rigidité élevées. Le tableau I.1 ci-

dessous récapitule les valeurs du nombre K du PVC en relation avec les domaines 

d’applications. 

              La polymérisation simultanée de monomères différents conduit à l’obtention de 

copolymères. Le plus répandu est le poly(chlorure de vinyle/acétate de vinyle) ou VC/VAC, 

caractérisé par une chaîne linéaire constituée à partir de molécules de chlorure de vinyle et de 

molécules d’acétate de vinyle se succédant au hasard pour former un copolymère statistique. 

Par copolymérisation, on peut aussi obtenir des copolymères greffés constitués par des 

polymères greffés sur une chaîne moléculaire d’une autre nature appelée « tronc ». On peut 
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citer les copolymères chlorure de vinyle greffés sur copolymères éthylène acétate de vinyle 

(EVA) ou sur polyacrylates ou sur tronc acrylique [20, 21]. 

 

Tableau I.1 : Secteurs d’application du S-PVC en relation avec le nombre K 

 

I-9-3 Mise en œuvre du PVC : 

              Les compositions vinyliques peuvent être mises en œuvre par toutes les techniques 

applicables aux matières thermoplastiques. Ce sont principalement : 

 L’extrusion; 

 L’extrusion soufflage; 

 Le calandrage. 

 Le thermoformage; 

 Le revêtement par poudrage; 

 L’injection et l’intrusion.            

                                       

             Dans le cas des compositions sous forme de plastisols, les mises en œuvre se font par:     

Enduction,  trempage, pistolage et moulage par rotation. 

 

 

 

Secteurs d'application  
Nombre K (K-wert) 

57-60 63-65 65-68 70-74 

Tubes et raccords pour canalisation (eaux usées et pluviales) xxx   xx 

 Tubes  (avec couche de mousse) xxx 

   Raccords pour tubes (produit par moulage par injection) xxx 

   Faux plafonds/ Panneau muraux, volets roulants xxx xxx  xx 

 Bandes de chants (0,4 mm feuilles) xxx 

   Bandes de chants  (2mm profilés) 

 
xxx 

  Profilés techniques en mousse xxx xxx  x 

 Feuilles en  mousse xxx xx 

  Geomembranes et feuilles d'étanchéité 

  
 xx xxx 

Profilés pour portes et fenêtres 

 
x  xxx 

 Revêtement de façades, sols et murs 

 
x  xxx 

 Câbles, tuyaux, semelles 

   

xxx 

Chemin de câbles 

 
xxx  xx 

 Gouttières 

 
xx  xxx 

                    Recommandé x, très recommandé xx, hautement recommandé xxx 
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I-9-4 Vieillissement (dégradation) du PVC : 

              Les polymères, au cours de leur utilisation, sont confrontés à tous types de 

vieillissement, si les propriétés d’utilisation du matériau sont altérées sans qu’il y ait 

modification de la structure chimique, le vieillissement est dite physique. Si les structures 

chimiques du polymère ou des adjuvants sont modifiées, le vieillissement est dite chimique. 

Pour notre cas, on va se limiter à la présentation du vieillissement chimique, essentiellement le 

vieillissement photochimique de PVC. Notant que plusieurs types  de vieillissement chimique  

peuvent être considérés à savoir : le vieillissement thermochimique, le vieillissement 

photochimique, le vieillissement radiochimique,…etc. 

              La molécule de PVC est sensible à l’action de la chaleur à partir d’un certain niveau de 

température. Combinée à celles de l’oxygène et de la lumière, cette action peut conduire à un 

dégagement de gaz chlorhydrique, puis à l’apparition d’une teinte jaunâtre devenant brunâtre. 

Ce comportement dépend en partie de la masse moléculaire de la résine.  

            La structure chimique du PVC inclue trois types de liaisons : C-H, C-Cl et C-C. aucune 

de ces trois liaisons ne peut être cassée par l’énergie de radiation solaire. C’est pour cette raison 

que le PVC est considéré parmi les matériaux polymères les plus stables dans les applications 

en extérieure. Mais en réalité, le PVC est dégradable au cours de son exposition aux 

rayonnements solaire. Ceci est en raison de : 

a- L’histoire thermique du matériau : Lors de sa mise en œuvre à des températures 

élevées de procédé une déshydrochloration peut se manifester conduisant à la formation 

de simples et doubles liaisons conjuguées. La présence de l’oxygène lors de la 

transformation du polymère contribue, quant à elle, à la formation de radicaux libres et 

les groupes carbonyles par la suite.  

b- Les photosensibilisateurs: Tels que les hydroperoxydes, les groupes carbonyles, 

solvants, impuretés (enzophenones, hydroquinone), pigments et charges, les oxydes 

métalliques, etc. ces impuretés peuvent catalysées le processus de photodégradation.  

c- Humidité et Variabilité thermique: L’exposition du polymère a l’humidité et aux 

variations de température affecte le mécanisme photolytique de dégradation de PVC. 

d- Polluants : Tels que les polluants atmosphériques (ozone, oxyde et dioxyde d’azote), 

les hydrocarbures. Ces composées accélèrent la photooxydation (formation des 

hydroperoxydes, groupes carbonyles et les polyènes) [23- 25]. 
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Figure I-14 : Spectre UV-visible d’un film PVC thermodégradé     

dans l’air [23] 

 

I-9-5 Mécanismes de dégradation : 

              Gadette , Lemere [26] ont proposés un mécanisme de photodégradation dit mécanisme 

radicalaire en basant sur l’analyse spectroscopique IRTF des produits de photodégradation 

(figure 1-15). Torikai et al [27] ont proposés un autre mécanisme radicalaire mais qui prend en 

considération cette fois ci les scissions de chaines et les réticulations (figure 1-16). 
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Figure I-15 : Mécanisme radicalaire de photodégradation du PVC [26] 

 

 

Figure I-16 : Mécanisme de photodégradation du PVC avec scission de chaines et réticulation [27]  
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              Vue son importance commerciale et industrielle,  le  PVC a été l’objet de plusieurs 

travaux de recherches visant à étudier ces propriétés, sa modification, sa dégradation,….etc.             

On se limitera exclusivement aux études sur la dégradation de PVC. Dans ce contexte on peut 

citer les travaux de Torikai  et al. [27], Jian et al [28, 29] , Grimes  et al. [30] , Kaczmarek et al. 

[31], Yousif et al.[32], et plus récemment  Klempova et al. [33]. Les études de ces  hauteurs 

consistent,  en totalité, en la compréhension de l’effet d’exposition aux différentes contraintes 

sur la photodégradation de la matrice PVC seule ou en présence d’additifs.  

  

II- Les fibres végétales :  

              Les fibres naturelles constituées principalement de la cellulose proviennent de 

nombreuses sources issues du règne végétal. Les fibres naturelles peuvent être classifiées en 

trois grandes catégories : Les fibres végétales, les fibres animales et les fibres minérales 

(tableau II-1). Du point de vue de la biologie végétale, la fibre appartienne à ce que l’on appel  

‘Sclérenchyme’qui désigne les cellules constitués principalement de parois secondaires 

lignifiés et servent a la stabilité m&canique du corps de la plante [34, 35]. 

Tableau II.1 : Classification de différents types des fibres naturelles [36]. 

 

 

 

 

 

                Type Localisation           Exemple 

Tiges ou libériennes Lin, chanvre, jute, ramie

Feuilles Sisal, abaca, alfa, ananas….

                Plantes Naturelles ou Végétales Herbes Bambou,  canne a sucre, Napier…

                 (Cellulose ou Lignocellulose) Troncs Palmier, bananier

Fibres Naturelles Fruits et gaines Coton, kapok, coton

Paille Riz, blé, orge…

Laine Moutons, chameaux,…

               Animal (Protéines) Poils Alpaga, cheval,……

Sécrétions Soie (araignée, ver a soie)

               Minérale Amiante, wollastonite
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II-1 Structure et composition de la fibre végétale : 

              Une fibre végétale isolée peut être considéré comme une cellule unitaire (élément 

unicellulaire) typiquement de longueur comprise entre 1 et 50 mm et d’un diamètre d’environs 

10 à 50 µm, semblable à un tube microscopique. C-à-d., le lumen au centre, enveloppé de 

parois cellulaires. La fibre est constituée de plusieurs parois cellulaires. Ces parois cellulaires 

sont formées de microfibrilles orientées de cellulose semi-cristalline (structure composée d’une 

région cristalline plus ordonnée et d’une région amorphe désordonnée), enchâssées dans une 

matrice hémicellulose-lignine de composition variable. De telles microfibrilles ont 

généralement un diamètre d’environ 10-30 nm et sont constituées de 30 à 100 molécules de 

cellulose disposées  en chaîne étendues et confèrent à la fibre ces propriétés de  rigidité. 

Comme est illustré sur la figure II.2, les parois cellulaires de chaque fibre sont composées de 

plusieurs couches : couche lamellaire moyenne, parois primaires fine et la paroi secondaire. 

Cette dernière est subdivisée en trois sous couches S1, S2 et S3. La lamelle moyenne, c’est-à-

dire la couche extérieure de la cellule, est composée principalement de pectine qui agit comme 

un ciment entre les fibres [37, 38]. 

 

             Figure II-1 : Représentation de la structure d’une fibre de cellulose [37]. 

 

 

             Figure II-2 : Composition architecturale d’une fibre cellulosique [38]. 
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II-1-1 Composition chimique de la fibre végétale : 

              Les fibres végétales ont des structures considérablement complexes, constituées d’une 

variété de composés organiques dont le pourcentage varié d’une fibre a l’autre. Les trois 

principaux constituants de la fibre végétale sont : la cellulose, l’hémicellulose et la lignine,  

raison pour laquelle, les fibres végétales sont appelées souvent fibres cellulosiques ou 

lignocéllulosiques. Ce sont des composés de masses moléculaires élevées (macromolécules). 

[38]. 

II-1-1-1 La cellulose 

              La cellulose est un homopolymère linéaire composé de D-anhydroglucose (C6H11O5),  

unité de répétition reliée par des liaisons 1,4--D-glycosidiques en position C1 et C4. Son 

degré de polymérisation (DP) (nombre d’unité répétitive qui constitue la chaine de 

macromoléculaire) peut varier de quelques centaines à des milliers d’unités de glucose. 

              L'orientation des groupements -OH et -O- dans la cellulose fait apparaitre un grand 

nombre de liaisons hydrogènes intra- et intermoléculaires. Ces dernières sont responsables de la 

formation des microfibrilles et de la rigidité de la molécule cellulose [39]. La cellulose présente 

une structure morphologique semi-cristalline dont le taux de cristallinité varie de 65 à 70% [40]. 

              Les groupements –OH de la cellulose sont aussi susceptibles de se lier aux groupes 

hydroxyles de l’air et de l’eau, à l’origine de son caractère hydrophile : son taux d’humidité 

dans les conditions normales est de l’ordre de 8% à 12,6% [41] 

 

                                                                          

                                                                                      

                                                                                      

                                            (a)                                                 

      Zone cristalline                     Zone amorphe                           

                                       

                                        

 (b) 

 

Figure II-3 : Structure chimique du motif cellulose (a), zone  amorphe et zone cristalline dans la  

cellulose (b).   
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II-1-1-2 Les hémicellulose : 

              Les hémicelluloses sont un ensemble de polysaccharides très hydrophiles responsables 

de la prise d'eau dans la fibre. Les chaînes polymères sont beaucoup plus courtes (DP environ 

50 à 300), ramifiées et contenant des groupes latéraux, ce qui explique leur nature non 

cristalline. Les hémicelluloses forment la matrice de soutien des microfibrilles de cellulose. ils  

sont associées à différentes fonctionnalités à l’échelle de la fibre comme l'hygroscopie, le 

gonflement et la plasticité [42]. 

II-1-1-3 Les lignines :  

              Ce sont des polymères complexes biosynthétisés constitués de composés aromatiques 

et aliphatiques. Les trois unités monomères de base sont des alcools phénylpropénoïques: 

p-coumarylique, coniférilique et sinapylique. L’assemblage de ces trois monolignols par 

différents types de liaisons chimiques conduit à un composé amorphe et hydrophobe dont la 

structure n’est pas encore totalement identifiée. D’une façon générale, les lignines peuvent être 

considérées comme des polymères thermoplastiques avec une température de transition vitreuse 

(Tg) d’environs 90°C et une température de fusion (Tf) d’environs 170°C [37].  

 

II-2 Les fibres du palmier dattier (FPD) : 

II-2-1 Le palmier dattier, description et zone de culte: 

              Le palmier dattier (Phoenix dactylifera L) est l’une des types d’espèces du genre 

phoenix. Il vient du nom que les Grecs lui attribuaient (il était l'arbre des Phéniciens), et 

dactylifera qualifie l'espèce dont les fruits sont en forme de doigt. De la famille des Palmacées 

ou Acéracées, les palmiers sont, à l’ origine, des arbres des régions tropicales humides, mais, au 

cours des âges, ils se sont adaptés aux climats chauds, semi-arides ou arides. On les trouve, 

ainsi, en Afrique du nord et le sud du sahel, dans tout le Moyen-Orient, l'Afrique de l'Est et du 

Sud, dans la partie méridionale des Etats-Unis et même l'Europe du Sud (Espagne et Italie). Le 

palmier dattier est une herbe géante qui s'é1ève a plus de 20 mètres de haut : un stipe élancé, 

plutôt qu'un vrai tronc, sans cerne de croissance, terminé par un unique bourgeon d’où émerge 

un panache de longues feuilles pennées de 5 à 6 mètres de long. I1 ne porte jamais de branches 

le long du stipe, on distingue les cicatrices foliaires, trace des palmes sèches. De plus, c’est une 

plante dioïque contenant donc des palmiers mâles et des palmiers femelles [43, 44]. 
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              Arbre providentiel, le dattier apporte de nombreux bienfaits dans la vie quotidienne. 

Son exploitation est totale, qu’il s’agisse du tronc, des palmes, des folioles, de la bourre. Aussi, 

il se transforme en poutres, cordages, paniers ou vans, il fournit farine, boisson mais son intérêt 

majeur réside dans les lourds régimes de dattes qu’il produit [44]. 

En Algérie : 

              Selon les récentes statistiques (2019) publiées par la Direction  des Statistiques 

Agricoles et des Systèmes d'Information (DSASI) du ministère de l’agriculture et du 

développement rural, la superficie occupée par le palmier dattier en Algérie est de 169 786 ha 

pour un nombre de palmier estimée à plus  de 19 millions d’unités. Cette superficie 

phoenicicole est répartie sur 17 wilayas dont la wilaya d’El Oued occupe 22,5% de la superficie 

totale [45].   

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure II-4 : Le palmier dattier : répartition géographique en Algérie (à gauche), les différentes parties 

de l’arbre (à droite). 
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II-2-2 Composition de la fibre du palmier dattier : 

              Les folioles du palmier dattier sont constituées de trois majeurs composés : cellulose, 

hémicellulose et lignine. Le reste de la composition comprend les extractibles, les 

hydrosolubles et les cendres (matière minérale). La cellulose est le premier constituant des 

folioles du palmier dattier dont elle représente approximativement 35% de la matière sèche.  

L’hémicellulose représente le second majeur constituant avec un taux d’environ 28%. Les 

folioles du palmier dattier sont très riches en lignine par rapport aux autres types de fibres avec 

un taux autour de 27%. 

              D’une manière générale, la composition chimique de la fibre végétale varie d’un type à 

l’autre et la teneur en différents constituants pourrait être affectée par l’origine de la plante, la 

qualité du sol et les conditions météorologiques. 

Le tableau ci-dessous récapitule la composition chimique des différents types de la fibre 

végétale [46- 50]. 

Tableau II-2 : Composition chimique des différents types de fibres végétales 

 

Fibre 
Cellulose (%) 

 
Hémicellulose (%) 

 
Lignine (%) 

 

Partie pétiole 35 15.40 20.13 

Partie Rachis 43.5 24 18 

Partie stipe 40 9.75 29.48 

Palmier dattier Algérie 32.83 23.98 20.45 

Palmier dattier KSA 45.1 27.7 16.9 

Palmier dattier Egypt. 42.66 -- 20.74 

Palmier dattier Tunisie 32.83 23.98 20.45 

Jute 72 14 13 

Coco 43 5 45 

Lin 81 16 3 

Chanvre 68 15 10 

Coton 94 6 0 

Bambou 54 8 19 

Sisal 65 12 10 
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II-2-3 Extraction de la fibre PD 

              Dans la plus part des cas, l’utilisation des plantes végétales dans le domaine technique 

ne trouve d’intérêt que si elles sont incorporées ou élaborées sous forme de fibres. Donc, 

l’enjeu majeur est de trouver les meilleures méthodes d’extraction des fibres cellulosiques  à 

partir du végétal brut. Les techniques d’extraction développées dans la littérature peuvent êtres 

classifiées en   mécaniques, chimiques, biologiques et combinées. Le processus d'extraction 

influence la structure, la composition chimique et les propriétés des fibres [42, 51]. 

II-2-3-1 Procédés mécaniques : 

              Le broyage, le teillage, le grattage, le défibrage, le raffinage, etc., sont les principales 

opérations sur lesquelles se base la séparation des fibres et la destruction de la totalité des 

résidus ligneux. L’extraction par explosion à la vapeur : c’est un procédé 

thermomécanochimique qui permet la déstructuration de la matière lignocellulosique par 

l’action combinée de la chaleur issue de la vapeur. Les hydrolyses induites par la formation 

d’acides organiques et du cisaillement résultent de la chute brutale de pression [51]. 

II-2-3-2 Procédés chimiques: 

              Consistent en le traitement des fibres naturelles par des solutions aqueuses telles que 

l’hydroxyde de sodium ou de potassium, benzoate de sodium, carbonate de sodium,  peroxyde 

d’hydrogène, acide sulfurique à des concentrations faibles. Ces techniques sont très efficaces 

pour enlever les composés (dissoudre les pectines) de lamelle médiane,  ce qui permet d’avoir 

une bonne séparation des fibres. Ces procédés ont l’avantage de réduire la durée d’extraction 

qui dépend des conditions de travail. 

              Les procédés chimiques produisent des fibres de hautes qualités mais avec des coûts 

de plus sur le produit final [40, 51] 

II-2-3-3 Procédés biologiques : 

              Basée sur l’activité des microorganismes, cette technique naturelle est connue depuis 

des siècles. Elle prend du temps suffisamment long par rapport aux autres techniques. Parmi 

ces techniques, Le rouissage enzymatique qui consiste à utiliser des microorganismes ou des 

enzymes ciblées pour dégrader les composants non cellulosiques. Ce rouissage pourrait être 

utilisé pour pallier les problèmes environnementaux que présente le rouissage chimique [46] 

[52]. 
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II-2-4 Traitement de la fibre PD : 

              Les fibres de cellulose sont incompatibles avec les polymères hydrophobes. Or, la 

qualité de l'interface fibre-matrice est importante pour l'utilisation des fibres naturelles comme 

fibres de renfort pour les polymères. Il est donc très souvent nécessaire de modifier la surface 

des fibres pour optimiser cette interface. Les méthodes de modification sont différemment 

efficaces en ce qui concerne l’adhésion entre la matrice et les fibres. 

              Les fibres de renfort peuvent être modifiées par des méthodes physiques ou chimiques. 

Les méthodes physiques, telles que l’étirage, le calandrage, le traitement thermique, le laser, les 

rayons gamma, les UV, plasma…. Les modifications chimiques comprennent des traitements 

avec de la soude, du silane (alcoxyde de silicium fonctionnalisé), de l’acide acétique, ou encore 

des molécules à base de benzoyle, d’isocyanate, de tri-azine ou d’imidazolidinone, etc. La 

composition chimique des agents de couplage leur permet de réagir avec la surface des fibres 

formant un pont de liaisons chimiques entre la fibre et la matrice. En général, les agents de 

couplage sont des molécules possédant deux fonctions, la première fonction réagit avec les 

groupes -OH de la cellulose et la seconde avec les groupes fonctionnels de la matrice [30]. 

II-2-4-1Traitement alcalin : 

              Le traitement alcalin ou mercerisage est défini selon la norme ASTM D1695 comme 

étant le procédé qui consiste à soumettre une fibre végétale à l’action d’une solution aqueuse 

concentrée d'une base forte, dans le but de provoquer un gonflement important avec comme 

résultats des changements au niveau de la structure fine, la dimension, la morphologie et les 

propriétés mécaniques. 

              Le traitement alcalin ou mercerisage est l'un des traitements chimiques de  

fibres naturelles les plus utilisés pour renforcer les thermoplastiques et thermodurcissables [52- 

57]. L’importante modification apportée aux fibres, par un traitement alcalin, est la diminution 

du nombre de liaisons hydrogène entre la cellulose d’un part et les l’hémicellulose et la lignine 

de l’autre part en  augmentant, ainsi, la rugosité de la surface [58].  

              Le traitement chimique modifie la composition biochimique de la fibre naturelle par 

extraction de différents constituants non cellulosiques contenus dans la fibre (Hémicelluloses, 

lignines et pectines). L’extraction de ces derniers peut induire une séparation des faisceaux 

fibreuses en fibres élémentaires (unitaires), voir même favoriser la défibrillation. Il est 

également susceptible de modifier la structure cristalline de la cellulose dans les fibres 
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naturelles. Dépondant de la concentration et de type des alcalins utilisés ainsi que de la durée 

de traitement, la structure cristalline, dont elle possède la fibre native, se recombine de la forme 

cellulose I à une forme cristalline plus stable appelé cellulose II. Ceci s’accompagne d’un 

gonflement significatif des fibres due à la diffusion des molécules d’eau dans leur structure 

cristalline [40]. L’ajout d’une solution de soude ou hydroxyde de sodium NaOH, l’alcalin le 

plus utilisé dans cette catégorie de traitement, a la fibre naturelle favorise l’ionisation des 

groupements hydroxyls OH en alkoxydes selon la reaction suivante [58]. :  

                                        Fibre-OH + NaOH → Fibre-O-Na+ + H2O  ...…………….. Eqt II-1 

 

              Des études ont montré que Na+
 a un diamètre favorable et est capable d'élargir l’espace 

entre les plans réticulaires et d’y pénétrer. Cela conduit à la formation d’un réseau Na-

cellulose-I, réseau comportant des distances relativement grandes entre les molécules de 

cellulose. Les espaces créés sont remplis de molécules d'eau. Dans cette structure, les groupes -

OH de la cellulose sont convertis en groupes -ONa, élargissant les dimensions des molécules. 

Des lavages ultérieurs à l'eau enlèveront les liaisons Na-ions et convertiront la cellulose I en 

cellulose II (Figure 1.12). La soude permet une transformation complète du réseau de cellulose 

I en cellulose II, contrairement aux autres solutions alcalines qui ne conduisent qu’à une 

transformation partielle du réseau [59]. 

              En effet, le traitement avec les alcalins, non seulement augmente la rugosité de la 

surface, conduisant à un meilleur enchainement  mécanique, mais aussi à l’augmentation de la 

quantité de cellulose exposés sur la surface de la fibre, augmentant ainsi le nombre de sites de 

réaction possible. Par conséquent, le traitement alcalin améliore considérablement le 

comportement mécanique des fibres naturelles, en particulier sur la résistance et la rigidité des 

fibres. Ce qui est traduit par amélioration du comportement mécanique des composites fibre/ 

matrice, surtout en terme de résistance à la traction [58, 60]. 

              Après le traitement avec la soude, les fibres sont souvent traitées par du silane, de 

l’acide acétique, etc., afin de modifier la surface des fibres pour leurs permettre de mieux 

adhérer à la matrice polymère. 

II-2-4-2 Acétylation : 

              La technique consiste à faire mâturer (tremper), la fibre végétale dans l’anhydride 

acétique avec ou sans catalyseur. L’anhydride acétique est préféré plus l’acide acétique parce 
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que ce dernier ne réagit pas suffisamment avec la cellulose. Toutefois, l’anhydride acétique 

n’est pas un très bon agent de gonflement pour la cellulose, alors afin d’accélérer la réaction, la 

cellulose est d’abord trempée dans l’acide acétique et ensuite traitée avec l’anhydride acétique a 

des températures élevées pendant 1 à 3 h. En générale, la réaction d’acétylation est basée sur 

l’introduction, dans un composé organique,  des groupements fonctionnels acétyls (CH3CO-). 

Ces derniers réagissent,  dans le cas des fibres naturelles, avec les groupes hydroxyles (-OH) -), 

et donc de rendre ainsi la surface de la fibre plus hydrophobe. Les groupes hydroxyles qui 

réagissent sont ceux des constituants mineurs de la fibre, c'est-à-dire la lignine et les 

hémicelluloses, et ceux de la cellulose amorphe. Les groupes hydroxyles des régions 

cristallines de la fibre sont étroitement compactés grâce à des liaisons intermoléculaires fortes, 

et sont inaccessibles aux réactifs chimiques. 

 

                                                                                                ……………..………….Eqt II-2  

                                                                                

                                                                                                                          ….. …....Eqt II-3 

 

 

              Par acétylation, la nature hygroscopique des fibres naturelles est fortement réduite et  

les fibres cellulosiques sont plastifiées. Ce qui confère aux composites une bonne stabilité 

dimensionnelle et thermique [58, 59].  

II-2-4-3Traitement par les silanes : 

              Les silanes figurent parmi les agents de couplages les plus utilisés pour le traitement 

des fibres naturelles. Ce sont des composés hydrophiles avec différents groupements associés 

au silicium tels qu’une extrémité va interagir avec la matrice et l'autre avec la fibre hydrophile, 

agissant comme un pont entre eux. En effet, le silane est une molécule multifonctionnelle qui se 

compose d’un atome de silicium lié à différents 

groupes fonctionnels. Une extrémité de cette molécule contient des groupes alcoxyles qui 

peuvent réagir par la suite avec la fibre naturelle, tandis que l’autre extrémité comprend des 

groupes fonctionnels organiques (tels que l’amino, le vinyle, le méthacryl, le chlore et l’alkyle) 
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pouvant réagir à leur tour avec la matrice polymère. Un agent de couplage générique pourrait 

être représenté par la formule chimique suivante : 

R-(CH2)n-Si(OR’)3  

Où (OR’) est un groupe alcoxyle, R représente un groupe fonctionnel organique. 

              Ce traitement consiste habituellement à tremper les fibres dans une solution d’un 

silane dilué dans un mélange eau / alcool. Le mécanisme d’action des silanes se présente en 04 

étapes à savoir l’hydrolyse, l’auto-condensation, l’adsorption ou la formation de liaison 

hydrogène et le greffage chimique (figure II-5). En présence d'eau, les groupes alkoxydes se 

remplacent par les groupes -OH produisant du silanol et de l'alcool (Hydrolyse). Par la suite, 

quelques groupes silanols peuvent se condenser en formant des liaisons siloxanes. Les silanols 

libres et condensés réagissent après avec les groupes -OH présents dans les parois cellulaires 

des fibres naturelles formant des liaisons covalentes stables. Les groupes fonctionnels 

organiques quant à eux, réagissent ultérieurement avec la matrice polymère [42, 59, 61]. 

 

 

Figure II-5 : Etapes et mécanisme de traitement des fibres végétales par les silanes[42]. 

              La microstructure de l’agent de couplage est affectée par plusieurs facteurs, qui a leurs 

tour, contrôlent les propriétés physiques et mécaniques des composites. Ces facteurs sont la 
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structure du silane utilisé, le type des groupes fonctionnels organiques, l’acidité,  la topologie et 

la composition chimique de la surface des fibres [42]. 

              Dans la bibliographie, on constate que la majorité des travaux publiés sur les fibres de 

palmier dattier procèdent au traitement chimique des fibres avant leur éventuelle utilisation 

comme renfort dans la matrice polymère.  

              Amroune et al. [62] ont étudiés l’effet du traitement alcalin, avec de la soude a 

différentes concentrations (0.5%, 1%, 2%, 3%), sur les propriétés mécaniques des fibres du 

palmier dattier. Les résultats expérimentaux montrent que le traitement par NaOH confère aux 

fibres une bonne résistance en traction (contrainte à la rupture) et une augmentation du module 

de Young (figure II-6). De plus, il a été observé que le traitement alcalin améliore la structure 

des fibres et donc l’augmentation des liaisons a l’interface fibre/matrice. Ils ont montrés aussi, 

que l’amélioration des propriétés mécaniques peut être obtenue a des quantités faibles (0.5%) 

de la soude en réduisant ainsi, l’impact environnemental du traitement alcalin. Les mêmes 

conclusions ont été déjà faites par Abdal-hay et al. [63] et plus récemment par Al-Oqla et al. 

[64] lors de l’étude de l’effet du traitement alcalin sur les contraintes en traction des fibres de 

palmier dattier. 

 

Figure II-6 : Effet de la concentration et du temps de traitement  

 sur la contrainte à la rupture des fibres du palmier dattier[62]. 

 

              Dans le but d’avoir des fibres naturelles avec des caractéristiques intéressantes, le 

traitement alcalin peut être suivi  par d’autres traitements chimiques. Hachaichi et al. [65] ont 

étudié la morphologie de surface et les propriétés thermiques des fibres du palmier dattier. Ces 

derniers ont été soumis  à des traitements chimiques successifs en commençant par le 

traitement alcalin (NaOH, 4wt%) suivi d’un traitement de blanchissement (NaClO2 ,1.7 wt%) 

et d’un hydrolyse par acide (H2SO4, 64 wt%) à la fin.  
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              Ils ont rapportés que ce traitement chimique successif à permet d’obtenir des fibres 

cellulosiques de microstructure cristalline. Ce qui va se traduire par une augmentation de la 

rigidité des fibres. L’analyse par ATG et DSC des échantillons (figure II-7), ont montré que La 

température de décomposition principale a augmenté de 223.84 à 357.08ºC, indiquant que la 

stabilité thermique des fibres traités successivement (MCC-DP) est supérieure à celle des fibres 

non traitées (R-DP) ou qui n’ont subis qu’un traitement alcalin (A-DP) (figure II-7).    Les 

travaux de Maou et al. [66] sur l’effet des différents traitements chimiques sur les propriétés 

thermophysiques des fibres de palmier dattier, ont abouti aux mêmes conclusions.  

 

Figure II-7 : Courbe ATG de différents types de fibres[65]. 

 

              Dans le même contexte, on peut citer les travaux de Oushabi et al. [67], consistent en le 

traitement chimique des fibres du palmier dattier en vue de leur utilisation comme renfort dans 

les matrices polymères. Les fibres ont été traités, en premier lieu, par  alcalinisation avec une 

solution d’hydroxyde de sodium (NaOH, 5 wt%) pendant 01 heure. Les fibres ont été soumis, 

par la suite, à un traitement par silane en utilisant deux agents de couplages (3-

Mercaptopropyltrimethoxysilane (silaneA) et 3-Aminopropyltrimethoxysilane (silane B)) de 

différentes concentrations (0.1, 0.5, 1 et 2 wt%). Ils ont conclus que ce type de traitement 

(alcalin + organosilane) confère aux fibres cellulosique des caractéristiques remarquables à 

l’interface fibre-matrice. Les valeurs de l’angle de contacte (test de mouillabilité), (figure II-8) 

s’accroit dans l’ordre suivant : RF, silane A, silane B. La valeur la plus élevée qui concerne les 

fibres traitées par le silane B, malgré la présence des très polaires amines, peut être attribuées à 

la formation des liaisons hydrogène fortes avec les groupes hydroxyles de la fibre du palmier 

dattier. Ils ont rapportés aussi, qu’une  concentration comprise entre 0.5 et 1 wt% du silane peut 

être considéré comme une concentration optimale.  
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Figure II-8 : Variation de l’angle de contacte en fonction du 

% de silane[67]. 

 

II-2-5 Propriétés des fibres de palmier dattier : 

              Les propriétés physiques et mécaniques des fibres de palmier dattier sont cruciales 

pour leurs choix dans les différentes applications industrielles. La longueur et le diamètre des 

fibres, la densité ainsi que leur conductivité thermique et leur cout sont des critères clés dans la 

détermination de leur potentielle utilisation et leur compatibilité dans les applications des 

composites [68].  

II-2-5-1 Propriétés structurales : 

              Les changements dans les propriétés physiques des fibres de palmier dattier sont, en 

grande partie, dues aux différences dans la structure morphologique de la fibre. La densité, 

l’épaisseur de la paroi cellulaire, la longueur et le diamètre de la fibre ainsi que le milieu de 

culte du végétal sont des facteurs importants qui peuvent influencés les propriétés physiques 

des fibres. 

              La fibre de palmier dattier est de forme cylindrique, constitue d’un vide central appelé 

lumens entouré des fibres élémentaires (unitaires) liées entre elles par la lignine (figure II-9-a). 

Cependant, l’image MEB montre que la surface extérieure n’est pas lisse et recouverte 

d’impuretés artificielles (sable et poussière) et de la lignine résiduelle (figure II-9-b) [68, 69].   

(b) 
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Figure II-9 : Imagerie par MEB d’une fibre de palmier dattier brute (sans traitement) (a) vue 

transversale, (b) vue longitudinale [62]. 

 

II-2-5-2 Propriétés thermiques : 

              Les propriétés thermiques des fibres de palmier dattier sont d’une importance cruciale 

pour déterminer leurs potentialités aux applications d'isolation. La conductivité thermique des 

DPF est proche de la gamme de nombreux matériaux naturels d’isolation, d’où son favorable 

utilisation pour la fabrication de matériaux composites à usage industriel (plaques sandwich).  

Il a été reporté que les feuilles sèches de palmier dattier possèdent une conductivité thermique 

faible de l’ordre de 0.122 à 0.210 W/m °C tandis que les fibres présentent une conductivité de 

0.083 W/m °C [70, 71]. Cependant, les résultats de l’analyse thermogravimétrique (perte de 

masse vs. température) sur les fibres de palmier dattier ont révélé une température de 

dégradation d’environ 386°C (tableau II-3). Ces résultats sont très proches de  ceux obtenus 

avec les fibres de coco et de chanvre et supérieures a ceux des fibres de  sisal. De plus, il a été 

constaté que  les propriétés thermiques des composites a matrice polymère renforcés par les 

fibres végétale  sont influencés par le taux de charge, le type de fibre et de son traitement. La 

température de transition vitreuse du composite PVC chargé à 40% en poids par les fibres de 

palm s’ élève de 80°C à 83°C [72].  

Tableau II-3: Propriétés thermiques de FPD comparées à d’autres types de fibres végétales [70- 74]. 

Type de fibre Palmier dattier Chanvre  Coco Sisal 

Conductivité thermique 

(W/m °K) 

   0.083 0.115 0.047 0.07 

Temperature de dégradation (°C)     386 390 384 365 

 

 

(a) (b) 
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II-2-5-2 Propriétés mécaniques : 

              La performance mécanique est le premier critère de qualité pour les fibres longues, 

individualisées ou en faisceaux. Plusieurs éléments morphologiques, structuraux et chimiques y 

contribuent [75]. Les propriétés mécaniques des fibres de palmier dattier ont été étudiées par 

plusieurs chercheurs. En pratique, les différences entres les valeurs observés sont attribués au 

type et à l’âge de la fibre, aux méthodes de traitement et aux conditions opératoires de 

l’expérience. De point de vue mécanique (résistance à la traction), ils se considèrent comme de 

bons renforts [76, 77]. Dans le tableau II-4 sont récapitulées les propriétés physiques et 

mécaniques des fibres extraites des 04 parties du palmier dattier et comparées à d’autres types 

de fibres végétales. 

Tableau II-4:Propriétés physiques et mécaniques de quelques types de fibres végétales[68,75-77]. 

                       Propriétés                

Fibres                         

Diamètre 

(mm) 

Langueur  

(mm) 

Résistance à la 

traction  (MPa) 

Module de  

Young (GPa) 

Palmier dattier 

Petioles 0.53-0.71 1-300 105-452 9-30 

Folioles 0.4- 1 3.42-50 33-309 5.5-26 

Mesh 0.5-1 10-300 215-550 2.5-11 

Bunche 0.15-0.2 0.6- 19 195-680 5-19 

Chanvre 0.05-0.51 5-55 580-1110 30-90 

Lin 0.04-0.6 10-900 343-1830 27-103 

Sisal 0.047-0.2 8-900 460-855 9-38 

 

II-2-5-2 Propretés hydrophyliques : 

              Les fibres naturelles d’origine végétale ont une forte sensibilité aux molécules d’eau, 

ce qui influence sur les propriétés des bio-composites. Ce phénomène est souvent lié à la 

morphologie de ces fibres, leurs cavités (lumen), et aux groupes hydroxyles libres présents sur 

leurs surfaces.  La fibre naturelle a une teneur élevée en hydroxyle de la cellulose qui la rend 

susceptible d’absorber de l’eau : les molécules réagissent avec le groupe hydroxyle (-OH) des 

molécules de cellulose pour former des liaisons hydrogènes. Les principaux composants de la 

fibre végétale responsables de son caractère hydrophile sont principalement l'hémicellulose et 

la pectine, bien que la lignine et la cellulose amorphe soient aussi hydrophiles : la lignine 

contient moins de groupes -OH que les polysaccharides, tandis que la cellulose est moins 

accessible. Par conséquent, un taux d’humidité élevé dans les fibres naturelles affecte leur 

degré de cristallinité, leur rigidité, leur stabilité dimensionnelle (gonflement) et leur résistance  à 
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la traction [69, 79, 80]. Le tableau II-5 présente les résultats de l’absorption d’eau de FPD en 

comparaison avec d’autres fibres végétales usuelles. 

 

Tableau II-5 : Taux d’absorption d’eau de quelques types de fibres végétales [36, 81- 85]. 

 

Type de fibre  % Absorption  de l’eau 

Palmier dattier  5-12 

Bagasse  16 

Bambou  14.7 

Jute  13-18 

Lin  9 

Chanvre  8 

Sisal  11-22 

Alfa  9 

 

 

III Les composites à matrice polymère : 

III-1 Définition : 

              Le terme « matériaux composites » a été utilisé pour la première fois dans les années 

50. Ils peuvent être considérés, du point de vue industriel, comme de nouveaux matériaux. Un 

matériau composite est une combinaison multiphasique d’où moins deux composés différents 

en propriétés et en formes et dont les caractéristiques finales diffèrent de celles des constituants 

d’origine. Le matériau obtenu suite à l’assemblage de ces constituants a pour intérêt de 

présenter des propriétés supérieures à celles des phases prises séparément. Les constituants sont 

appelés généralement renfort et matrice. En effet, le renfort (fibres, charges,  etc.) a pour rôle 

d’assurer une tenue mécanique aux efforts tandis que la matrice permet de maintenir la 

cohésion entre les différents éléments. Pour permettre un transfert des contraintes entres les 

phases, la matrice et le renfort doivent être intimement liés. Ce transfert se fait plus 

particulièrement via une zone de contact appelée interface. Cette zone de contacte revêt donc 

une importance primordiale tant pour la cohésion du multimatériau que pour le transfert des 

contraintes et le contrôle de l’endommagent [86, 87]. 
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              Il existe différents types de matériaux composites en fonction du couple 

renfort/matrice choisi. Parmi les renforts fibreux couramment utilisés, on peut citer : 

 les fibres de verre; 

 les fibres de carbone ; 

 les fibres d’aramide ; 

 les fibres naturelles, ces dernières sont en pleine émergence du fait de leur faible coût et de 

leur impact positif sur l’environnement 

              Il existe également différents types de matrices et on distingue trois grandes familles:  

Les matrices organiques, les matrices céramiques et les matrices métalliques. Parmi les 

matrices organiques, trois catégories de polymères peuvent être utilisées :  

 les polymères thermoplastiques; 

 les polymères thermodurcissables ; 

 les élastomères.  

III-2 Les biocomposites : 

              Les biocomposites sont de plus en plus adoptés dans l’industrie dans l’optique de 

remplacer les composites conventionnels. Par les biocomposites nous faisons référence aux 

composites polymères d’une matrice biosourcée ou pétrosourcée renforcée par des fibres 

végétales. Les avantages d’utiliser un tel matériau sont : écologiques, par la substitution des 

fibres synthétiques produites par des processus énergivores et des ressources non 

renouvelables par des fibres renouvelables, dégradables et moins énergivores ; économiques, 

dont le coût de la production des fibres végétales est beaucoup moins important que leurs 

homologues synthétiques ; structurelles, surtout pour les applications qui nécessitent 

l’utilisation d’un matériau à faible masse volumique, notamment dans le secteur de 

l’automobile, de l’aéronautique et du bâtiment [52] . 

              Concernant les composites polymères renforcés par des fibres naturelles, les matrices 

thermodurcissables et thermoplastiques les plus utilisées dans l’industrie sont les polyesters 

insaturés, les résines époxy, les résines phénol-formaldéhyde et les résines vinylester, ainsi que 

les polypropylènes (PP) et les polyéthylènes (PE). Grâce à leur recyclabilité, les matrices 

thermoplastiques présentent un meilleur choix pour un matériau écologique. Cependant, il est 

possible que la dégradation des fibres se produise si la température de fusion de ces matrices 
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est plus importante que celle de la dégradation des fibres végétales (200°C), ce qui  limite la 

gamme de ces matrices utilisées. Le choix de la matrice se fait en tenant compte du domaine 

d’application du composite obtenu [88]. 

Tableau III-1 : Avantages et inconvénients des matrices (thermoplastiques et thermodurs) et de la fibre 

végétale [36, 88, 89]. 

 Matrice 

thermoplastique 

 

 

Matrice 

thermodurcissable 

         Fibre végétale 

Avantages  Recyclable 

 Réparation facile par 

     collage (solvant) ou 

     par soudage 

 Post-formable 

 

 

 

 

 

 

 Faible viscosité 

 Bon mouillage  

 Meilleure Stabilité 

thermique 

 Bonne résistance 

chimiques  

 Resource renouvelable 

 Biodégradabilité 

 Propriétés mécaniques importantes et 

faible densité 

 Pas de résidus après incinération 

 

Inconvénients   Mauvaise écoulement 

de la masse fondue 

 - Besoin d’être chauffée 

au-dessus du point de 

fusion 

 

 

 Fragile 

 Non recyclable 

 Non-post formable 

 

 Renfort discontinu 

 Fibre hydrophile 

 Propriétés thermiques limitées 

 Perméabilité possible lors de la phase 

d’imprégnation 

 Variation possible de la qualité et du 

cout en fonction du lieu et des 

conditions de croissance. 

 

III-2-1 Propriétés des biocomposites : 

              Les fibres naturelles constituent une réelle opportunité pour remplacer les fibres 

synthétiques conventionnelles dans le domaine des composites.  Cependant, et même s'ils 

présentent plusieurs avantages par rapport aux fibres synthétiques (légèreté, abondance, 

prix…etc.), elles sont sensibles à l’humidité et faiblement  compatible avec les matrices 

polymères en plus de leur faible stabilité thermique ce qu’est courant d’avoir recours à des 

traitements chimiques et physiques visant à réduire l’énergie de surface des fibres. Les 

propriétés finales, donc d’un système de composites dépondes fortement de la nature, de 

l’orientation, du taux de chargement de la fibre et de l’interface fibre/matrice [88].  

III-2-1-1 Effets de la dispersion et de l’orientation des fibres : 

 

              L’orientation des fibres par-rapport au chargement mécanique appliqué influe 

significativement sur les propriétés mécaniques des biocomposites. En effet,  les biocomposites 

de fibres longues alignées longitudinalement à la direction du chargement ont généralement une 

résistance plus élevée à la traction. Tandis que  les composites de fibres longues dirigées 

transversalement à la direction du chargement supportent une très faible résistance à la traction, 
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qui est inférieure à la résistance de la matrice. Il a été constaté aussi, que les propriétés 

mécaniques des composites chargés avec des fibres courtes orientées aléatoirement sont 

inférieures à celles des composites avec des fibres alignées mais supérieures aux propriétés 

mécaniques de la matrice [88, 90]. 

III-2-1-2 Effet du taux de chargement : 

 

              En général, l'augmentation de la teneur en fibres améliore les performances 

mécaniques des composites. En revanche, lorsque ce chargement devient plus important, le 

contact fibre-fibre augmente tandis que celui entre les fibres et la matrice diminue. Ce qui 

affecte l’adhérence entre ces dernières et conduit à une diminution des propriétés mécaniques 

[91], [92].  

III-2-1-3 Effet de l’interface : 

 

              Les propriétés mécaniques des composites à renfort de fibres de cellulose dépendent 

intimement de l’adhésion à l’interface fibre/matrice. La gestion des flux d’effort au sein du 

composite est améliorée lorsque l’interface fibre/matrice est bonne. Il en résulte de 

l’incorporation d’une fibre naturelle hydrophilique au sein d’une matrice polymère 

hydrophobe, un système hétérogène  avec de mauvaises propriétés grâce aux faibles adhésions 

fibre-matrice. L’incompatible réaction entre la fibre végétale hydrophile et la matrice de 

polymère hydrophobe peut contribuer au non formation de la bonde hydrogène entre la matrice 

et son renfort, laissant place à la formation d’agglomération et d’une zone interfaciale affaiblie 

[40], [93].  La figure III-1 illustre schématiquement le système composite matrice/fibre. 

 

 

 

                            Figure III-1: Illustration schématique de l’interface, de la fibre 

                                                   et de la matrice dans le système composite [40]. 
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III-3 Dégradation des biocomposites par vieillissement       

hydro/hygrothermique 

III-3-1 Vieillissement :  

              Le vieillissement est défini comme une évolution d’une ou plusieurs propriétés du 

matériau à travers une modification de la structure, de la composition ou de la morphologie des 

constituants. Ces modifications peuvent être temporaires et dépendantes de la présence de la 

source de vieillissement, (vieillissement réversible), ou bien, permanente, (vieillissement 

irréversible). En outre, la capacité d’un matériau à résister à un vieillissement irréversible est 

définie par sa durabilité. On peut distinguer trois mécanismes de vieillissement des composites 

: physique, chimique et mécanique. Une combinaison entre ces trois est également possible, 

c’est ce que l’on appelle un vieillissement couplé. Ces vieillissements peuvent s’opérer sur 

chaque phase individuellement ou en combinaison, mais peuvent également agir sur l'interface 

fibres/matrice notamment lorsqu’on parle d’un vieillissement hydro/hygrothermique des 

biocomposites [23]. 

III-3-2 Vieillissement hydro/hygrothermique 

              Un vieillissement hygrothermique peut être considéré comme une dégradation 

physicochimique du matériau lors de son exposition à  la température dans un milieu humide. 

Ce qu’est légèrement diffèrent du vieillissement hydrotehrmique ou le milieu humide  est 

constitué uniquement de l’eau. Dans ces conditions, les caractéristiques du composites 

s’évoluent en fonction du temps ou de l’usage. La détérioration de ces propriétés peut se 

produire soit naturellement (processus naturel), soit en raison des  conditions d’utilisation et/ou 

à l’action de contraintes externes [94]. 

              En effet, à court terme le composite subi une plastification à cause de l’infiltration des 

molécules d’eau entre les chaines de polymère. Ce type de vieillissement est en grande  partie 

réversible lorsque le matériau retrouve à peu près son état initial. En outre, les fibres végétales 

sont connues pour leurs affinités avec l’eau, à l’inverse de la plupart des matrices. Cela 

provoque un gonflement différentiel qui peut également engendrer des microfissures au niveau 

de l’interphase fibre/matrice. Ces fissures peuvent se propager davantage par une succession 

de cycles adsorption/désorption (Figure III-2). Ces dommages sont irréversibles et affectent les 

performances des biocomposites. Il peut s’ajouter à cela une dégradation chimique de la 
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matrice et même des fibres ; c’est ce que l’on appelle l’hydrolyse. La présence de la 

température peut aggraver ces phénomènes [52, 80, 95]. 

 

 

      

Figure III-2 : Effet de l’absorption d’eau sur l’interface matrice-fibre  

                                                    dans les composites [96]. 

III-4 Les domaines d’application des biocomposites : 

              L’utilisation de matériaux composites renforcés par des fibres d’origine renouvelables 

et agricoles tels le lin et, le chanvre, le sisal et le palmier est 

aujourd’hui active dans de nombreux secteurs industriels, dont notamment ceux de 

l’automobile  dont on trouve plusieurs pièces fabriquées en composites a fibres naturelles. 

Avec des matrices thermoplastiques comme le polypropylène (PP) ou thermodurcissables 

comme les résines polyester. D’ores et déjà distribués auprès du grand 

public, de nombreux produits des secteurs sport et loisirs mettent en application les avantages 

techniques de ce type de composites. Egalement utilisables au quotidien, les composites lin et 

chanvre renforcent leur positionnement dans les domaines de l’aménagement et du design.         

Les composites a fibres naturelles présentent en outre un potentiel identifié pour le secteur 

 du bâtiment et de la construction surtout en matières de coût et d’isolement thermique [97- 

99]. 
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Tableau III-2 : Les différents domaines d’application (avec exemples) des 

composites a fibres végétales [97- 99]. 

Secteurs   Exemples d’utilisation 

Industrie automobile  Garniture des portes,  

Tableaux de bord, étagères arrière,  

Sieges a dossier….. 

Bâtiment et construction  Panneaux sandwich, volets de porte, 

profilés, feuilles de toiture,…. 

Sport et loisirs  Raquettes de tennis, Cannes à pêche, 

Skis, Casques VTT, Surfs et planches… 

Produits d’aménagement et de 

consommation courante 

 Dalles de sol intérieur et extérieur, 

Sanitaires, charpente pour terrasse, Pots, 

Appareils électroménagers, Horticulture, 

Chaises et fauteuils,… 

 

 

III-5 Les composites thermoplastique/FPD, revue de littérature : 

              Plus de 120 millions de palmier dattier sont implantées à travers le monde. Avec une 

durée de vie allant jusqu’à plus de 100 ans, elles produisent des fruits (dattes) mais aussi des 

sous-produits (déchets) lors de chaque récolte. La quantité de  sous-produits peut atteindre 26 

Kg annuellement pour chaque arbre, c’est-à-dire environs 3,12 millions de tonnes. Ces 

données ont suscités plusieurs chercheurs à exploiter les déchets de palmier dattier comme des 

ressources brutes et renouvelables dans le développement de nouveaux matériaux 

biocomposites à matrice polymère [44]. 

              Dans notre cas, on va se focaliser sur l’utilisation des fibres de palmier dattier (FPD) 

comme renfort biodégradable dans les matrices thermoplastiques. On basant sur les revues de 

littératures, on peut constater que les recherches dans cet axe se datent aux années 2000 avec 

les travaux de Abu-Charkh et Hamid [100] sur la stabilité thermique des composites PP/FPD 

exposés aux conditions de dégradation naturelles et artificielles dont ils constatés, dans les 

deux cas, que les échantillons de polypropylène chargés par les fibres de palmier dattier sont 

plus stables que ceux de la matrice seule. L’influence de l’ajout de la fibre traitée par NaOH 

(5%) de palmier dattier à la matrice de polyéthylène téréphtalate recyclée (R-PET) sur les 

propriétés mécaniques et thermiques a été étudié par Dehghani et al.[101]. La matrice R-PET a 

été chargée par des taux de FPD (5%, 10% et 15%). Les auteurs ont constatés une amélioration 

des propriétés mécaniques pour les composites R-PET/FPD en fonction du taux de la fibre. La 

résistance aux chocs Izod est augmentée de 7,9 Kj/m pour la matrice seule a 13,8 Kj/m pour 
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les composites R-PET/DPF (15%). Il est de même pour la résistance à la traction ou une 

augmentation de 42% a été observée. Cette amélioration a été expliquée par le transfert des 

contraintes de la matrice à la phase dispersée (fibre). Contrairement aux propriétés 

mécaniques, les composites R-PET/FPD ont présentés une faible stabilité thermique par 

rapport a la matrice seule. Les résultats de l’ATG ont montrés que la température de 

dégradation se débute à 350°C pour les composites R-PET/FPD alors quelle été à 375°C pour 

la matrice PET. Dans le même contexte, Masri et al.[102] ont exploités les folioles (FL) du 

palmier dattier pour le recyclage du déchets de polystyrène expansé PS-E. les composites ont 

étés préparés par chargement de la matrice PS dissoute dans l’essence avec les folioles de 

différentes longueurs (0,1 – 1 mm) a des taux de 70, 75, 80% en poids. D’après les auteurs, 

l’intérêt d’un tel matériau est son utilisation comme isolant dans le domaine de construction 

puisque sa conductivité thermique varie entre 0,11 et 0,16 W/mK et sa densité entre 542 et 824 

Kg/m3. Dans le même axe, on peut citer le travail de Zadeh et al. [103] sur l’effet de l’ajout 

des fibres de palmier dattier au mélange ternaire de matrices recyclé PP/PEBD/PEHD. 

              L’effet de la nature des fibres de palmier dattier sur les propriétés mécaniques du 

composite a matrice PEHD a été étudié par Mahdavi et al. [104]. Leur travail consiste en le 

renforcement de la matrice PEHD par trois types de la fibre de palmier dattier à savoir les fibre 

de la partie foliole, celles de la partie tronc et celles de la partie rachis a des taux de 20%, 30% 

et 40% en poids. Ils ont conclus que l’ajout des FPDs de tous types engendre une amélioration 

des propriétés mécaniques du composite au-delà d’un taux de 20% en poids. Ils ont constatés 

aussi que le taux optimal de la fibre type tronc dans la matrice PEHD pour obtenir les valeurs 

les plus élevés de résistance en traction et en flexion (17% et 37% respectivement) est de 40%. 

Alors qu’un chargement de 30% en fibre type foliole et type rachis est considéré comme un 

taux optimal. 

              Le polychlorure de vinyle (PVC) est un  thermoplastique de grande diffusion (il vient 

en  troisième classe après le PE et le PP) que l’on trouve presque dans tous les domaines. Son 

impact environnemental (difficilement dégradable, dégagement de composés toxique lors de 

son dégradation…) a incité les chercheurs a munis des travaux visant à diminuer son impact 

environnemental. L’une des solutions apportées est de faire charger la matrice PVC par une 

fibre naturelle biodégradable. Dans ce contexte, on peut citer les travaux de Zheng et al. [105], 

basé sur l’étude de l’effet de la fibre de bagasse et de son traitement par l’acide benzoïque sur 

les propriétés mécaniques des composites PVC. Ils ont pu démontrés que l’ajout de la fibre de 

bagasse ainsi que son traitement ont permet d’améliorer les propriétés mécaniques des 
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composites en matière de résistance en traction et de la résistance aux chocs. Adediran et al. 

[106] se sont intéressés au renforcement de la matrice PVC  par des fibres traitées de bambou 

(de 5% à 30% en poids) et des grains de noix de coco (2, 4, 6 et 8% en poids). Ils ont observés 

que la résistance en traction, le module d’élasticité ainsi que le module de rupture augmentent 

en fonction du taux de FB dans la matrice. Ils ont constatés aussi, que le taux de NC le plus 

adéquat est 2%. Avec ces taux des charges, la conductivité thermique du composite  semble 

être réduite. Selon les auteurs, l’application visée par ce composite sont les plaques de 

décoration et d’isolation des faux plafonds. 

III-6 Les Composites PVC/FPD :  

              De ce qui concerne la matrice PVC renforcée par des fibres de palmier dattier FPD, 

les travaux publiés sont très limités mais  on peut citer quelques travaux  rapportés dans la 

littérature à savoir ceux de M. A. Binhussain et al. [107] dont ils ont mélangés les déchets des 

feuille de palmier dattier et ceux des plastiques (PVC, PS et PC). Les trois mélanges ont été 

préparés par extrusion à l’état fondu. L’objectif de cette étude est de recycler les déchets 

plastiques on fabricant des biocomposites afin de les utilisés dans  des applications externes 

telles que l’isolation thermique. Dans le même contexte S. Awad et al. [73] ont étudiés l’effet 

de la géométrie et le taux de charge de la fibre de palmier dattier, ajoutée comme renfort,  sur 

les propriétés physiques et mécaniques du PVC recyclé. Les mélanges PVC/FPD ont étés 

préparés à l’état fondu dans un Brabender Plastographe a deux cylindres. Les auteurs ont 

révélés qu’un taux de charge entre 10 et 20% en FPD et une taille inférieure à 125 μm confère 

au composite la meilleure résistance à la traction alors qu’avec des taux de charge élevés (30-

40%), les fibres de 250-500 μm confèrent au composites une résistance à la traction optimale. 

Un autre travail qui mérite d’être cité dans cette catégorie des composites est celui de S. Maou 

et al. [66]. Ces auteurs ont bien mis en évidence le succès de l'utilisation de fibres naturelles 

comme renforts dans les résines thermoplastiques en étudiant l’effet de prétraitement de la 

fibre du palmier dattier sur les propriétés thermophysiques des blendes PVC/PEHD. Dans leur 

travail, la fibre a été soumise aux différents traitements chimiques (alcalin, par silane, alcalin + 

silane, blanchissement par NaClO2) et ajoutée avec un taux de 30% en poids aux mélanges de 

polymères PVC/PEHD, 20/80. Ils ont constatés que les blendes renforcés par les fibres ayant 

subi un traitement présentent une remarquable amélioration des propriétés thermiques, 

mécaniques et rhéologiques comparés à ceux renforcés par les fibres brutes. 
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IV Incorporation d’une charge conductrice dans les biocomposites  

IV-1 Objectifs : 

              Le tableau III-1 cité précédemment dont sont regroupées les avantages et 

inconvénients des fibres végétales pour un usage de renfort dans les matrices polymériques 

nous renseigne sur les limites d’utilisation des biocomposites. Ces limites sont généralement la 

conséquence du comportement du composite exposé aux contraintes de mise en œuvre et 

d’usage. Dans le contexte d’améliorer certaines propriétés (électriques, mécaniques, 

vieillissement..) et par conséquence d’élargir les domaines d’applications, l’incorporation 

d’une charge minérale et sa combinaison a la charge organique dans la matrice 

thermoplastique semble être  l’une des voies les plus attractives et adoptées afin d’obtenir un 

matériau avec les propriétés désirées. 

              C’est dans ce contexte que vient notre travail de thèse qui vise en premier,  un 

problème environnemental due aux matières plastiques difficilement dégradables, le PVC dans 

notre cas. Les déchets de celui-ci posent des problèmes de pollution très sérieux a 

l’environnement, d’où l’utilisation d’une charge bio-sourcée très abondantes dans la région de 

Oued Souf, les fibres de palmier dattier (FPD).  

              L’amélioration, par l’ajout d’une charge conductrice,  de quelques propriétés à savoir 

celles de vieillissement et les propriétés physiques et mécaniques du matériau biocomposite 

obtenus, constitue le deuxième objectif de ce travail. L’incorporation de la charge conductrice 

nanométrique dans le composite PVC/FPD par électrodéposition est un autre défit à conquérir, 

du fait que la matrice PVC est considérée comme isolante électriquement. De tels matériaux 

hybrides peuvent trouver leurs applications dans le domaine d’emballage non alimentaire, les 

décorations et revêtements (intérieures et extérieures), membranes et biocapteurs. 

IV-2 La charge minérale : 

              Contrairement aux charges végétales, une charge minérale permet souvent 

l’amélioration des propriétés diélectriques, l’augmentation de la résistance à la chaleur et à 

l’humidité, l’augmentation de la densité de la matière à transformer et la diminution du retrait. 

En fait, les charges minérales qui produisent de véritables effets de renforcement sont celles 

qui ont un rapport d’aspect faible et une géométrie sphérique ou en forme lamellaire [108]. 
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IV-3 Types des charges minérales :  

              Les différentes charges minérales, leurs effets sur la matrice ainsi que leurs 

utilisations dans les résines polymères sont regroupées dans le tableau suivant : 

 

       Tableau IV-1 : Les différents types  de charges minérales et matrices organiques [108]. 
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IV-4 Propriétés des charges minérales : 

Les propriétés physico-chimiques  des différentes charges minérales sont récapitulées dans le 

tableau suivant : 

     Tableau IV-2 : Propriétés physico-chimiques  des principales charges minérales [108] 

 

 

IV-5 Méthode d’incorporation d’une charge minérale : 

              Qu’il s’agit d’une charge minérale, végétale ou animale, naturelle ou synthétique, la  

méthode d’incorporation au sein d’une matrice est soumis aux plusieurs facteurs tels que la 

nature et le type de la charge et de matrice, la taille et la forme de la charge (nano, micro, fibre 

ou poudre,..), les propriétés chimiques et physico-chimiques, les propriétés thermiques, en 

vieillissement…etc. [109]. On peut trouver dans la littérature plusieurs méthodes, dont on peut 

citer : moulage (Casting), déposition par Spray, infiltration sous vide, mélange en solution 

(solution mixing), mélange à l’état fondu (Melt mixing), polymérisation In-Situ, électrofillage 

[110- 114].  D’une façon générale, les différentes méthodes de préparation des composites ou 

nanocomposite se classifient en deux catégories :  

 En solution (en présence d’un solvant ou d’un mélange de solvants) ; 

  A l’état fondu ou à l’état solide en utilisant une extrudeuse ou un mélangeur a deux 

cylindres. Cette technique, couramment utilisé pour les composites a matrices 

thermoplastiques tels que le PP, PE, PVC…etc., est « verte » (sans solvant) et 

industriellement et économiquement viable, mais dans certains cas, elle est limité par des 

problèmes d’incompatibilité inhérente et de stabilité thermique [115]. 
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Figure IV-1 : Représentation schématique de préparation des composites en solution [110]. 

 

 

 

 

Figure IV-2 : Représentation schématique de préparation des composites a l’état fondu par 

extrusion. 

 

 

 

 

 

Figure IV-3 : Représentation schématique de préparation des composites par 

polymérisation  in-situ (interpolymérisation). 
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2 Matériels et techniques de caractérisation 

              Nous allons décrire dans ce chapitre le matériels et produits utilisés dans les 

différentes étapes de la partie expérimentale à savoir la collecte des déchets de palmier dattier, 

séchage et broyage, extraction de la fibre et son traitement, la matrice PVC, les solvants,..etc. 

Les techniques et les tests utilisés pour la caractérisation des différents échantillons préparés 

pour cette étude vont faire l’objet, aussi,  de ce chapitre. 

I Matériels et produits : 

I-1 Matériels : Le matériel utilisé dans ce travail consiste en : 

1- Broyeur mécanique pour le broyage des folioles de palmier dattier ; 

2- Appareil d’extraction par solvant type VELP SCIENTIFICA SER 148 ; 

3- Dispositif de filtration ; 

4- Verrerie (béchers, fioles,  boite de pétri...etc.) ; 

5- Etuve ; 

6- Plaque chauffante avec agitateur ; 

7- Balance électronique de précision (KERN. ALS 220, d = 0.0001 g) ; 

8- Bain ultrason. 

I-2 Produits et solvant : 

1- Folioles de dattier palmier ; 

2- Polychlorure de vinyle PVC (matrice) type 4000 avec Kwert ~ 65 (ENIP Skikda) ; 

3- Ethanol (C2H5-OH), THF (tétrahydrofurane, C4H8O), marque : Sigma Aldrich et Biochem 

Chemopharma respectivement. 

4- La soude (NaOH) marque : Sigma Aldrich, Germany ; 

5- L’acide chlorhydrique HCl, l’acide acétique(CH3COOH) et l’acide sulfurique H2SO4 sont 

de marque Sigma Aldrich, Germany ; 

6- Cuivre (pur), CuSO4. 
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II Protocole expérimental de préparation des films composites 

II-1 Préparation de la fibre du palmier dattier :  

              La préparation des fibres de palmier dattier (FPD) a été réalisée selon les étapes 

suivantes : 

a- Après collecte, découpe et lavage des folioles, ces dernier ont été séchés à l’abri du soleil 

afin d’éviter toutes modifications dans la structure ou dans les propriétés physico-

chimiques avant leur utilisation.  

 

 

                                  Figure II-1 : Folioles de palmier dattier 

 

b- Les folioles découpés sont broyés, par la suite, à l’aide d’un broyeur mécanique jusqu’à 

l’obtention  d’une poudre fine. 

 

 

 

 

                                 Figure II-2: Poudre de palmier dattier après broyage 

 

c- Un appareil d’extraction par solvant a été utilisé pour extraire la matière organique et les 

déchets contenants dans la matière brute. Les étapes du procédé d’extraction sont décrites 

comme suit : 

           -  On met une quantité de la matière brute dans la cartouche porte échantillon ;  

            - On met une quantité de solvant (éthanol) dans le récipient porte solvant ; 

           - On fixe la température de travail à 210 °C. 

           - On fixe le temps des trois étapes : immersion, lavage et récupération à 15, 20 et 15 

minutes respectivement et on met l’appareil en marche. 
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                           Figure II-3: Appareillage d’extraction par solvant 

 

d- Lavage et étuvage : le lavage de la fibre obtenue  est effectué avec un Büchner en utilisant 

l’eau distillée. L’opération est répétée plusieurs fois jusqu’à l’obtention d’une eau claire. A 

la fin du lavage, la poudre est étuvée pendant 24 heures à 60°C. 

 

(a)                                                                        

 

(b) 

     Figure II-4: Dispositif de lavage et filtration (a), Fibres de palmier dattier après lavage et    

filtration (b). 

 

 

e- Traitement des fibres de palmier dattier : afin de réduire l’incompatibilité des fibres avec la 

matrice polymère et d’améliorer les propriétés de l’interfaces fibre/motrice, les fibres ont 

été soumises à un traitement alcalin par la soude (NaOH, 1M). Pour cela, une quantité de la 
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fibre est immergée dans une solution de NaOH pendant 06 heures sous agitation continue à 

température ambiante. La fibre, en suite, a été soumise à un deuxième lavage par de l’eau 

distillée (l’acide acétique est utilisé a fin de neutralisé le milieu). A la fin, la fibre est 

séchée par étuvage à 60°C pendant 24 heures et conservée dans des sacs en PE jusqu’à leur 

utilisation. 

 

 

 

 

 

 

                                Figure II-5 : Fibre de palmier dattier après un traitement alcalin. 

 

II-2 Préparation des composites PVC / FPD et PVC/FPD/CC. 

              Les différents composites sont préparés sous forme de films par mélange en solution. 

Selon le protocole suivant : 

              Une quantité (en gramme) de la matrice PVC est dissoute dans le tétrahydrofurane 

(THF) comme solvant. La solution homogène est obtenue par agitation continue à température 

ambiante pendant quelques heures. Afin d’éviter une éventuelle coagulation, le PVC est ajouté 

progressivement à la solution. Pour chaque composite on prend une quantité bien déterminé (en 

volume) de la solution mère (PVC/THF), on la mettre dans un bécher et on ajoute une quantité 

de fibre (en poids). Le mélange est porté en agitation pendant 30 min et à l’ultrason pendant 5 

min afin de bien disperser la fibre au sein de la matrice. On verse, par la suite, le  mélange 

PVC/FPD dans les boites de pétries placées sur des surfaces plane a labri de poussières jusqu’à 

l’évaporation du solvant. Après décollage des films, et dans le but de suivre le processus 

d’évaporation du solvant,  ces derniers sont pesés régulièrement jusqu’à l’obtention d’un poids 

fixe. Pour les composites PVC/FPD/CC, la charge conductrice (cuivre) a été ajoutée après 

versement du mélange PVC/FPD dans les boites de pétré.   

Exemple : pour un composites PVC/FPD, 80/20 en poids, on prend de la solution  mère (soit 

10 gr dans 100 ml de solvant) 8 ml (soit 0.8 gr) et on ajoute 0.2 gr de fibre.  
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L’organigramme si dessous récapitule les différentes étapes du protocole expérimental suivit 

dans ce travail. 

 

 

                         Figure II-6 : Schéma récapitulatif du protocole expérimental. 

 

 

 

 

CuSO4 Cuivre(s) 

Cuivre (CuSO4) 
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II-3 Tests et techniques de caractérisation : 

II-3-1 Spectroscopie Infrarouge à Transformée de Fourier (IRTF) : 

              La spectroscopie infrarouge (IR) est technique d’analyse qui s’intéresse à l'étude des 

interactions de l'énergie électromagnétique infrarouge avec la matière. Il permet d'effectuer des 

mesures qualitatives et quantitatives sur différents échantillons. L’infrarouge fait partie du 

champ électromagnétique localisé entre le visible el les micro-ondes. La région la plus 

intéressante de l’IR pour l’analyse chimique se situe entre 400 Cm
-1

 et 4000 Cm
-1

, tandis que 

celle située entre 400 Cm
-1

 et 10 Cm
-1

 est utilisée généralement pour analyser les composés 

inorganiques. Le principe de la spectroscopie IR est basé sur l’absorbance de l’énergie 

(excitation) par la liaison chimique dans la molécule dès que le fiscaux IR interagit avec 

l’échantillon. Cette excitation entraine des modifications au moment dipolaire (changement de 

la distance entre deux atomes) qui seront enregistrées sur un spectre [116]. 

              Dans le domaine de l’analyse et de la caractérisation des matériaux polymères, les 

possibilités offertes par la spectrométrie infrarouge sont en effet multiples et donnent lieu à de 

nombreuses applications. La spectrométrie infrarouge permet ainsi d’obtenir des informations 

détaillées sur : 

 La structure chimique des macromolécules et la composition du polymère : identification 

de l’unité de base, des ramifications, analyse des extrémités de chaînes, détermination de la 

nature et de la concentration des additifs, des défauts de structure, des impuretés... 

 Les interactions intra- ou intermoléculaires, la conformation des chaînes, la cristallinité du 

polymère, l’orientation des macromolécules. 

              La spectrométrie infrarouge est également un outil efficace pour étudier les 

modifications de structure des polymères résultant de traitements chimiques, de dégradations 

ou de vieillissements de diverses origines, en particulier les vieillissements oxydants. On 

constate lors de la dégradation des polymères, des changements au niveau des propriétés et de 

l’apparence qui se traduit généralement par des fissures et/ou changement de couleur 

[Gardette 96]. Les mécanismes de dégradation aboutissent à la formation de composés 

carbonyles et hydroxyles, qui peuvent être identifiés par l'examen du spectre IR dans les 

régions 1900 -1500 Cm
-1

 et 3800 -3100 Cm
-1

, respectivement [117]. 
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        L’analyse spectroscopique des différents échantillons préparés dans ce travail est 

effectuée au niveau du laboratoire VTRS par un spectrophotomètre type Shimadzu IR Affinity 

1. 

II-3-2 Spectrophotométrie d’absorption UV-visible : 

              Méthode d’analyse beaucoup plus sensible que la spectrométrie infrarouge, la 

spectrométrie d’absorption UV-visible n’est pourtant pas utilisée comme une méthode de 

routine d’identification des polymères. En effet, contrairement aux spectres infrarouges, les 

spectres UV-visible des polymères ne présentent généralement pas de bandes d’absorption 

suffisamment caractéristiques pour permettre l’identification des échantillons [118]. 

              Le principe de la spectrométrie d’absorption dans l’ultraviolet et le visible repose sur 

l’absorption du rayonnement par les molécules dans le domaine allant de 190 à 800 nm. 

L’absorption du rayonnement UV-VIS par les molécules permet de mesurer le nombre (ou 

plutôt la concentration) de ces molécules présentes dans le trajet du rayonnement. L’absorbance 

est relie à une longueur d’onde λ, et concentration c des molécules qui absorbent par la loi de 

Beer-Lambert suivante [119] : 

                                   

                                                                                                    ………………………..Eqt.II-1            

 

 

Avec :  

           T = I / I0 est la transmittance de la solution ; 

           Aλ est l’absorbance ou densité optique à une longueur d'onde λ ; 

           ελ est le coefficient d'extinction molaire, exprimée en (L·mol
-1

·cm
-1

) ; 

ℓ est la longueur du trajet optique dans la solution traversée, elle correspond à         

l'épaisseur de la cuvette utilisée (en cm) ; 

           C est la concentration molaire de la solution (en mol.L
-1

). 

              Les principales applications de la spectrométrie UV-visible dans le domaine des 

polymères concernent plus spécialement l’analyse d’adjuvants, colorants, pigments et l’analyse 
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du vieillissement des polymères abordées sur un plan qualitatif (identification des 

chromophores) ou purement quantitatif (mesure du jaunissement). Dans le Cas du PVC, par 

exemple, la dégradation thermique ou photochimique conduit, par élimination d’HCl, à la 

formation de polyènes conjugués. Cette réaction est à l’origine du développement d’une 

coloration très marquée, qui résulte de la superposition des absorptions des polyènes 

(formation de la double liaison et augmentation de la longueur de conjugaison) [118].  

              Le spectrophotomètre utilisé dans ce travail est de type Shimadzu UV-1800 

disponible au niveau du laboratoire de VTRS. 

II-3-3 Diffraction des rayons X (DRX) : 

              La technique de diffraction des rayons X est l’une des méthodes les plus intéressantes 

pour caractériser les structures cristallines.  Elle est basée sur la capacité des solides à diffracter 

des rayons X (si ordre des atomes est suffisant), permettant l‘identification des phases formées 

(phase amorphe et phase cristalline) dans un matériau. Elle permet la détermination du taux de 

cristallinité et la taille des particule dans les composites et nanocomposites[120, 121]. 

              La base physique de diffraction des rayons X est la loi de Bragg. Cette loi permet de 

calculer la position des atomes dans un cristal en utilisant la façon dont ce réseau cristallin 

diffracte les rayons X. 

                                             2dsinθ = n λ          …………………………………..Eqt.II-2 

Avec : d : Distance inter-réticulaire, c'est-à-dire distance entre deux plans cristallins ; 

             θ : L’angle entre la direction incidente des rayons X et le plan diffracté ; 

             n :   Ordre de réflexion (nombre entier) ; 

             λ :   Longueur d’onde des rayons X incidents. 

              Un diagramme de rayons X aux grands angles est la somme de l’intensité diffusée par 

la partie amorphe et de celle diffractée par la fraction cristalline. Le taux de cristallinité est égal 

au rapport de l’intensité diffractée à l’intensité totale transmise [15].  

              Le taux de cristallinité peut être exprimé en fonction de l’aire des parties cristalline et 

amorphe comme suit :   
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    ……………………….Eqt II-3 

 

 

 

 

 

Avec : Xc : Taux de cristallinité en % ; 

           Ac : Aire de la partie cristalline ; 

           Am : Aire de la partie amorphe ; 

           At : Aire totale.  

   

 

    
Figure II-7 : Illustration des parties cristalline  

et amorphe sur un diffractogramme des RX 

  

              Les analyses de diffraction des rayons X ont été réalisées par un diffractomètre type  

PAN analytical, disponible au niveau du CRNB sur des échantillons sous forme de films. Le 

faisceau incident monochromatique est centré sur la raie Kα du cuivre (λ=1.5406 A°), l’angle 

de diffraction 2θ est comprise entre 7°-80° à 30 kV et 40 mA  (à 25 °C). 

         

II-3-4 Microscopie électronique à balayage (MEB) : 

              La microscopie électronique à balayage MEB ou SEM (Scanning Electron 

Microscopy) joue un rôle très important dans l’élucidation de la morphologie et les corrélations 

structure- propriétés des polymères et leurs mélanges, les composites et nanocomposite. En 

effet, les informations obtenues par microscopie électronique sont beaucoup plus détaillés que 

celles obtenues par d’autres techniques.  

              Le MEB permet, d’un part, l’observation de  la morphologie de la matrice et celle de la 

charge ainsi que l’adhésion matrice-charge avec une résolution nanométrique et d’autre part, 

l’étude de la réaction du matériau envers les différentes contraintes. Dans le MEB, l’image est 

formée en balayant un faisceau d’électrons accéléré par une tension relativement faible (< 1 à 

30 kV) et focalisé sur la surface de l’échantillon [121- 122]. 

              L’appareillage MEB utilisé est de type VEGA3 TESCAN disponible au niveau de 

LPCMA, université de Biskra. 
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II-3-5 Mesure de la densité :  

        Les mesures de densité des différents échantillons ont été effectuées par la méthode 

pycnométrique selon la relation suivante : 

                                                                                  ………………………………Eqt.II-4 

                                                       

Avec :   dech: la densité de l'échantillon; 

             m(e+p) : la masse du pycnomètre plein de L’eau ; 

             mech : la masse de l'échantillon seul; 

             mT : la masse totale (pycnomètre + eau + échantillon émergé) ;  

             de : la densité de L'eau. 

II-3-6 Test d’absorption d’eau :  

              Le taux d’absorption d’eau a été mesuré après immersion de l’échantillon dans un 

bécher contenant de l’eau distillé à température ambiante pendant 24 heures. L’échantillon qui 

a étés déjà pesé à son état sec (W1) a été  retiré de l’eau, séché soigneusement et 

immédiatement pesé (W2).  

              Le taux d’absorption peut être calculé par la relation suivante. 

                                                  
   –    

  
        …………………………..Eqt.II-5 

 

II-3 -7 Test de perte de masse : 

              Le processus de dégradation des échantillons  a été étudier par la mesure de perte de 

poids. Les échantillons sous forme de films ont été  pesés au début avant d’être exposés au 

vieillissement naturel pendant 05 mois. Après cette période, les films ont été pesés une 

deuxième fois afin d’en déduire la perte de masse selon la relation suivante : 

                                          
   –    

  
               …………………………………..Eqt.II-6 

Où W0  et W1 : sont  les masses (Weight) de l’échantillon avant et après exposition 

respectivement.  
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II-3-8 Essai de traction : 

              L’essai de traction est l’une des méthodes de caractérisation mécanique pour étudier 

les propriétés  mécaniques (contrainte σ, allongement à la rupture ε, module d’élasticité ou de 

Young E) des polymères, en particulier l’effet de l’ajout d’un renfort ou d’une charge à la 

matrice. Le principe de l'essai consiste à étirer un échantillon sou forme d’éprouvette ou de film 

(notre cas) le long de son axe principal à une vitesse constante (1mm/min) à la température 

ambiante jusqu´à sa rupture. La contrainte à la rupture est donnée                                                                                                                        

par l'expression suivante :  

                                         σ = F/S (N / m 
2
).     …………..……………………Eqt.II-7 

Avec F : Charge de traction supportée par l'échantillon (N) ; 

S: Section initiale (m
2
). 

Pour notre travail, les échantillons ont été coupés en films rectangulaire de dimensions (en mm) 

60x20x0.5. L’essai a été réalisé sur une machine de traction type JINGM à 23°C. 

 

 

 

 

 

 

 

 

                                 Figure II-8 : Image de l’appareil de traction. 

Echantillon  
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3 Résultats de caractérisation des films composites PVC/FPD et 

PVC/FPD/CC 

I La fibre palmier dattier FPD : 

I-1 Spectroscopie IRTF : 

              Les spectres IRTF des différents types de  la fibre de palmier dattier (brute, après 

extraction par solvant et après traitement alcalin) sont représentés par la figure 3.1, dont on 

observe la présence des bondes caractéristiques de la fibre naturelle à savoir : la bonde entre 

3100 et 3600 Cm
-1

 de la liaison OH dans les polysaccharides, la bonde située à 2850 Cm
-1

des 

groupe CH2 dans les graisses, la bonde aux environs de 1730 Cm
-1

 qui correspond aux 

élongations des groupes C=O dans l’hémicellulose. La bonde située entre 1415 et 1480 Cm
-1

 

correspond à la liaison C=C du cycle aromatique dans la lignine,   la bonde à 1230 Cm
-1

  

attribuée aux déformations des groupes acétyle  (C-O) dans la lignine et l’hémicellulose, celle 

située aux environs de 1160 Cm
-1

 assignée aux carbohydrates et les groupes C-OH dans la 

cellulose et l’hémicellulose [123].  

              Selon les spectres présentés, on constate une diminution de l’intensité des pics sur les 

spectres des fibres extraites par solvants et celles traitées par la soude (liaison O-H, C=C, C=O 

et C-O), ce qui peut être expliqué par la diminution, dans la fibre,  des composés lignine, 

hémicellulose, pectine et d’autres déchets organiques lors de traitement. L’extraction d’une 

partie de lignine et de l’hémicellulose de la fibre peut être observé par la disparition (presque) 

du pic situé aux environs de 1230 Cm
-1 

sur le spectre de la fibre traité par la soude et même 

celle extraite par éthanol. Il est à noter que les différents changements dans les pics 

caractéristiques de la fibre sont fonction de plusieurs facteurs à savoir la concentration du 

milieu alcalin, le temps et la température de traitement, le type de la fibre...etc. 

I-2 Mesures de Densité : 

              La densité est un paramètre physique très important pour la caractérisation des fibres 

naturelles. Elle permet d’avoir une idée sur une capable utilisation de la fibre comme renfort 

dans certaines matrices polymères afin d’obtenir un composite avec les propriétés désirées 

[124]. 

              Les résultats de mesure de la densité des différents types de fibres de palmier dattier 

sont présentés par des histogrammes sur la figure 3.2. Il est bien clair qu’un traitement alcalin 
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augmente la densité de la fibre d’environ 40%. La densité de la fibre extraite par solvant s’est 

augmentée, elle aussi, d’environ 30%. L’extraction et l’élimination des déchets organiques qui 

entourent les fibres unitaires ainsi qu’une partie de lignine et d’hémicellulose rend la fibre plus 

dense par diminution des espaces vides entres les fibres cellulosiques. 

 

 

                    Figure I.1 : Spectre IRTF de la fibre de palmier dattier (FPD). 

 

 

                   Figure I.2 : Densité des différents types de la fibre de palmier dattier (FPD) 
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II Les films composites PVC/FPD : 

II-1 Perte de masse en solvant: 

              L’évolution de perte du poids des films PVC et composites PVC/FPD au cours du 

temps d’évaporation du solvant est présenté sur la figure II-1. En observant les allures des 

courbes, on peut constater une évolution progressive (augmentation) du % de perte de poids des 

films composites jusqu’à 200 heures suivie d’une stabilité des poids pour le reste du temps. 

Ceci peut être attribué à l’affinité physique de la charge végétale (FPD) envers le solvant d’un 

part, ce qui entraine un gonflement des fibres et d’autre part aux espaces criées par la présence 

des fibres dans la matrice. Ces espaces vides vont être occupés par les molécules du solvant ce 

qui ralentie le processus de son échappement par évaporation  à  travers la matrice PVC. 

              Le THF s’échappe rapidement de la matrice PVC (courbe PVC 100%) et une stabilité 

du poids est observée dès les premières 24 heures. La majorité de la quantité de THF est 

évaporés avant même le début de test (la prise de mesures, début de test, est effectuée après 24 

heures d’évaporation à température ambiante). Le traitement de la fibre semble avoir un effet 

seulement à des taux de charge élevés. Il est à noter que des études ont démontés que la nature 

et type du solvant ainsi que la température du milieu influence grandement sur le comportement 

physicochimique des fibres végétales [125]. 

 

 

               Figure II.1 : Variation de perte du poids en solvant en fonction du temps. 
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II-2 Spectroscopie IRTF : 

              La caractérisation des films composites par spectroscopie IRTF permet d’identifier les 

changements structuraux liés aux différentes interactions dans le système matrice- fibre. Ces 

changement peuvent être traduites sur les spectres des composites par l’apparition, disparition, 

changement au niveau de l’intensité  et de déplacement des pics [126].  

              Les spectres IRTF de la matrice PVC  et des composites PVC/FPD sont  regroupés sur 

la figure II-2. Nous observons une diminution dans l’intensité des pics caractéristiques du PVC 

en fonction du taux de la charge en fibres et l’apparition de la bonde liée aux groupements –OH 

de la fibre (polysaccharides) entre 3300 et 3600 Cm
-1

 sur les spectres des composites 

PVC/FPD. Une autre bonde apparait bien clairement aux environs de 1600 Cm
-1

 sur les 

spectres des composites,  signe de la présence de la fibre PD dans la matrice polymère et qui 

peut être assignée aux vibrations d’élongations C=C aromatique de lignine. 

II-3 Spectrophotométrie UV-visible : 

              Les résultats d’analyse par spectrophotométrie Uv-visible sont présentés sur la figure 

II-3. Les trois échantillons (PVC pure, PVC/95FPD et PVC/85 FPD) présentent une bonde 

d’absorption dans l’ultraviolet à 280 nm. Cette absorbance est associée, dans le cas des 

composites,  à la double liaison des groupes phénols (cycles aromatiques) dans la lignine 

présente dans la composition des fibres PD [127]. Dans le cas du PVC pur, cette absorbance 

peut être associé aux différents impuretés que peut contenir la matrice PVC, aux traces de 

solvant…etc. 
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                 Figure II-2 : Spectres IRTF des films composites en fonction du taux  

                                       de charge en FPD 

 

 

 

                  Figure II-3 : Spectre UV-visible des films composites en fonction du taux 

                                       de charge en FPD 
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II-4 Essai de traction :  

              L’effet de l’incorporation de la fibre de palmier dattier ainsi que la charge conductrice 

cuivre sur les propriétés mécaniques (en traction) des composites obtenus est présenté par des 

histogrammes dans la figure II-4. On peut facilement observer que la contrainte à la rupture 

augmente en fonction de la quantité ajoutée de FPD à la matrice PVC (de 1 à 1,6 N/m
2
). 

Plusieurs travaux ont démontrés les potentialités des FPD dans le renforcement des composites 

et biocomposites [104, 128, 129]. Une augmentation très remarquable de la contrainte est 

observée dès l’ajout de la charge en cuivre au composite PVC/FPD (plus de 100% par rapport à 

la contrainte de la matrice pure), ce qui explique la compatibilité physique du cuivre avec le 

système PVC/FPD. 

II-5 Taux d’absorption d’eau : 

              La figure II-5 regroupe les résultats de test d’absorption d’eau sur  les films 

composites PVC/FPD, à un taux de charge de 15% et 40% en FPD. On constate bien que le 

taux d’absorption d’eau des composites augmente en fonction de la quantité des fibres dans la 

matrice polymère et un point de saturation est un point de saturation à 72 heures  est observé 

pour les trois échantillons. Ceci peut être expliqué par la nature hydrophile des fibres végétales. 

Dans ce test l’effet du traitement de la fibre est aussi bien clair. Les composites PVC/FPD avec 

un taux de charge de 15% en FPD traitée par NaOH présentent un pourcentage plus faible 

d’absorption d’eau (25%) en comparaison avec ceux chargés par FPD non traitée (47%). Cette 

différence du taux d’absorption peut être attribuée à l’enlèvement de déchets organiques et 

d’hémicellulose de la fibre brute, ce qui améliore la zone interraciale matrice/fibre et par 

conséquence la diminution de diffusion des molécules d’eau dans le composite. 
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Figure II-4 : Contrainte à la rupture des différents films composites PVC/FPD  

                                  et PVC/FPD/CC. 

 

 

 

            Figure II-5 : Variation du taux d’absorption d’eau des composites en fonction 

                                 du temps d’immersion à T ambiante (23-25 °C). 

85/15/02 
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III Etude de l’effet de la charge conductrice sur les composites PVC/FPD : 

Application au vieillissement naturel. 

              Dans cette partie nous allons exposer les résultats de l’étude de l’effet du 

vieillissement naturel sur les propriétés des composites PVC/FPD et PVC/FPD/CC. Les 

échantillons ont étés exposés aux différentes contraintes climatiques (dans l’air libre) pendant 

04 mois. Après cette période, les échantillons sont soumis à des caractérisations par IRTF, Uv-

visible et DRX et aux tests d’absorption d’eau et de perte de masse. 

III-1 Spectroscopie IRTF: 

              Les spectres IRTF de la fibre de PD, de la matrice PVC et des films composites 

PVC/FPD et PVC/FPD/CC, avant et après exposition, sont présentés sur les figures III-1 et III-

2. Les bondes caractéristiques de la fibre cellulosique et celles du PVC, discutées 

précédemment (parag.I-1 et II-1), apparaissent sur le spectre du composites PVC/FPD avec une 

différence dans leurs intensités. Cette différence dans l’intensité des pics peut être attribuée aux 

interactions entre la matrice thermoplastique et la fibre végétale et à la quantité de la charge 

dans le composite. Ces interactions semblent être améliorées par l’ajout de cuivre (figure III-

1d, les pics à 1767 et 2850 Cm
-1

). L’incorporation de cuivre va réduire les espaces vides autour 

de la fibre végétale et ralentir ainsi, la diffusion de l’eau à travers  la surface des films au cours 

de l’exposition. Ceci peut être observé sur le spectre des composites PVC/FPD/CC (Figure III-

2,d) par les pics à 1600 Cm
-1

 et 1770 Cm
-1

 ou on observe une diminution dans leurs intensités 

prouve d’une faible formation des doubles liaisons et des groupements carbonyles 

respectivement [29, 130].  

              Plusieurs travaux on démontrés que la présence d’une bio-fibre dans la matrice 

polymère facilite le processus de biodégradation [86]. Les molécules d’eau diffusent facilement 

dans le composite, ce qui contribue à la formation des radicaux libres et à la formation des 

polyènes. Ce phénomène peut être observé sur le spectre du composites  PVC/FPD (figure III-

a,b) par les pics à 1774 cm
-1

, 1730 cm
-1

 et 1600 cm
-1

 qui peuvent être attribuées aux 

groupements carbonyles (C=O) et aux doubles liaison (C=C) dans la structure du composite 

après exposition (réactions de scission de chaines lors de vieillissement).  
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                Figure III. 1 : Spectres IRTF : (a) FPD, (b) PVC,  (c) Composite PVC/FPD  

                                         et (d) Composite PVC/FPD/CC. 

 

 

               Figure III-2 : Spectres IRTF des composites PVC/FPD et PVC/FPD/CC  

                                    avant et après exposition. 

 

 

 

FPD 

PVC/FPD 

PVC/FPD/CC 
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III-2 Spectrophotométrie UV-visible : 

              La spectroscopie Uv-visible est l’une des méthodes les plus utilisées pour étudier les 

processus de dégradation du PVC. Elle permet de déterminer les composés polyènes formés qui 

absorbent les radiations dans cette région. La langueur d’onde d’absorption dépende du nombre 

des doubles liaisons conjuguées formées (240-290, n=2-4). 

              La figure III-3 regroupe les spectres Uv-visible des films PVC, des composites 

PVC/FPD et PVC/FPD/CC avant et après exposition dans la gamme de 200 à 500 nm. On 

observe que tous les échantillons absorbent dans l’ultra-violet et aucune bonde n’est observée 

da le visible. Une bonde d’absorption aux alentours de 280 nm est clairement observable dans 

tous les spectres, elle est attribuée aux séquences de doubles liaisons conjuguées. Puisque le 

PVC n’absorbe pas dans la région UV, cette bonde peut être assigné aux impuretés que peut 

contenir la matrice (groupes hydroperoxydes et carbonyles, traces de solvant, produits de 

dégradation autocatalytique…)[27].  

              Le spectre Uv-visible du PVC pur ne montre aucun changement après exposition, ce 

qui peut être expliquer par la bonne résistance du polymère à la photodégradation (figure III-3, 

a,b), alors que ceux des composites PVC/FPD et PVC/FPD/CC présentent des changements 

remarquables et qu’après exposition aux contraintes naturelles, les films composites PVC/FPD 

présentent plus de défauts structuraux que les films composites contenants la charge 

conductrice CC (figure III-3, c,d et e,f). En fait, des études ont reportés que la présence du 

cuivre et ses composés dans la matrice PVC peut induire des interconnections dans la structure 

ce qui ralentie le processus de photodégradation et de vieillissement en générale [29, 30]. 

 

               Figure III-3 : Spectres UV-visibles des composites PVC/FPD et PVC/FPD/CC 

                                      avant et après exposition. 
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III-3 Taux d’absorption d’eau: 

              La figure III-4 montre les pourcentages de gain en poids des échantillons après 48 

heures d’immersion dans l’eau. On peut remarquer pour les films PVC pur, une légère 

augmentation du taux d’absorption après exposition (de 0,24% à 2,78%) ce qui s’explique par 

la nature hydrophobique du polymère. Contrairement aux films PVC pur, les films composites 

PVC/FPD présentent un taux élevé d’absorption d’eau (16,81%). Cette augmentation doit être 

attribué au caractère hydrophile de la fibre végétale en plus des groupes hydroxyles (-O-H) 

contenants dans la structure chimique des fibres (cellulose, hémicellulose, lignine...etc.). Ces 

groupes hydroxyles peuvent interagir avec les molécules d’eau en formant des liaisons 

hydrogène. Les molécules d’eau peuvent se diffuser à travers la surface dans la zone de 

l’interface matrice-fibre et dans les fibres par mécanisme capillaire [131]. 

              Les composites chargés en cuivre ont des taux d’absorption plus faibles en 

comparaison avec ceux des composites sans cuivre, même après exposition (10,27 % et 

15,63%). Comme a été mentionné précédemment, le cuivre améliore les propriétés de 

l’interface matrice-fibre en diminuant les espaces vides dans le système composite et par 

conséquence la diminution de la quantité d’eau absorbée. 

       

 

                         Figure III-4 : Taux d’absorption d’eau de la matrice PVC et des  

                               composites PVC/FPD, PVC/FPD/CC avant et après exposition. 
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III-4 Perte de masse : 

              Les résultats du test de perte de masse après exposition des films PVC pur et des 

composites PVC/FPD et PVC/FPD/CC sont présentés par des histogrammes sur la figure III-5. 

On peut constater facilement que les composites PVC/FPD présente une perte de masse la plus 

élevée avec 13.25 % contre 1,2 % et 6,17 % pour la matrice PVC et les composites 

PVC/FPD/CC respectivement. Le processus de viellassent est plus favorable en présence des 

fibres de palier dattier qui a leur tours facilitent la pénétration des molécules d’eau et 

d’oxygène à travers la surface des films ce qui favorise le processus de photodégradation. La 

plus faible perte de masse du PVC après exposition s’explique par la bonne stabilité du 

polymère contre le vieillissement naturel.  

              En ajoutant la charge de cuivre aux composites PVC/FPD, la perte de masse diminue 

largement (presque - 50 % de celle des composites PVC/FPD), ce qui explique la résistance du 

composite PVC/FPD/CC au vieillissement naturel. Ces résultats de perte de masse sont en 

parfaite accord avec ceux obtenus par analyse IRTF et Uv-visible. 

 

 

               Figure III-5 : Perte en masse de la matrice PVC et des composites PVC/FPD, 

                                      PVC/FPD/CC après 05 mois d’exposition. 
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III-5 Diffraction des rayons X (DRX) : 

              Les résultats d’analyse par DRX des échantillons avant et après exposition sont 

présentés sur la figure III-6. Les difractogrammes de la matrice PVC (Figure III-6, a,b) ne 

montrent presque aucune différence entre avant et après exposition et le caractère amorphe du 

PVC est déterminé par un large pic dans la région 15-30°. Avec l’ajout de la fibre au polymère 

(figure III-6, c,d), deux pics apparaissent sur le difractogramme du composite : l’une à 2θ = 

15.34° et l’autre large et moins intense à 2θ = 22.8° attribuées aux phases amorphe et cristalline 

dans la fibre cellulosique respectivement [49]. La présence d’une biofibre dans la matrice 

polymère accélère le processus de dégradation par destruction de la structure cristalline et 

création de plus de désordre (diminution de l’intensité du pic 2θ = 22.8°, figure III-6, d). 

              En présence du cuivre dans le composite PVC/FPD, le pic 2θ = 22.8°, attribuée à la 

phase cristalline, maintienne son intensité même après exposition. Le cuivre semble contribue à 

l’amélioration des interactions matrice-fibre et de ce fait, à la création de plus de structures 

ordonnés.  

 

 

               Figure III-6 : DRX de la matrice PVC et des composites PVC/FPD, PVC/FPD/CC 

                                      avant et après exposition. 
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III-6 Microscopie électronique à balayage (MEB) : 

              Sur la figure III-7 sont montrées les images MEB des films PVC pur et des composites 

PVC/FPD. On peut constater sur l’image du composite PVC/FPD après exposition, la présence 

d’impuretés et des défauts morphologiques sur la surface des fibres (figure III-7,b) alors qu’elle 

était intacte avant exposition, ce qui explique l’effet de la fibre végétale sur le processus de 

vieillissement  des composites PVC/FPD.  

   

 

Figure III-7 : Images MEB des films composites : (a) PVC, (b) PVC/FPD avant exposition et (c) 

PVC/FPD après exposition. 

 

III-7 Images photographiques des échantillons : 

              L’évolution du processus de vieillissement naturel des différents échantillons en 

fonction du temps d’exposition est présentée par des images photographiques de surface des 

films sur la figure III-8. On peut remarquer facilement que la transparence des films composites 

PVC/FPD diminue progressivement au cours de l’exposition (figure III-8,a) et un changement 

de couleur vers le jaunâtre est observé à la fin d’exposition, ce qui n’est pas le cas pour les 

films chargés par le cuivre (figure III-8,b,c). Ce changement de couleur dans les composites à 

matrice PVC est le résultat de formation de séquences de doubles liaisons conjuguées 

(polyènes) dans la structure de la matrice, ce qui explique son vieillissement accéléré. 

              Ces images de surface illustre d’une façon visuelle le phénomène de vieillissement 

naturel des composites PVC/FPD et PVC/FPD/CC. Elles approuvent aussi,  les résultats 

obtenus et discutés lors des  différents analyses et tests de caractérisation menés sur  les 

composites préparés dans ce travail. 

(a) (c) (b) 

(a) (b) (c) 
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Figure III-8 : Images photographiques des différents films composites : (a) évolution de  

vieillissement en fonction du temps d’exposition, (b) et (c) Composite PVC/FPD/CC avant et après 

exposition respectivement. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

(a) (b) (c) 
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4 Dépôt électrochimique de la charge conductrice et caractérisation des films 

PVC/FPD/CC 

I Les méthodes électrochimiques d’analyse : 

              Les phénomènes et processus électrochimiques sont d’une grande utilité pour 

l’analyse chimique  quantitative et qualitative de divers milieux et substances, qu’ils soient 

liquides, solides ou gaz. La grande précision et fiabilité des méthodes d’analyse 

électrochimiques s’expliquent par le fait qu’elles se reposent sur des lois très exact (lois de 

faraday par exemple). Pratiquement, un signal électrique est utilisé pour la perturbation 

(courant, potentiel) et la réponse est obtenue sous forme d’un signal électrique aussi. Ceci 

permet une lecture rapide et précise des résultats et ainsi que l’enregistrement et l’acquisition 

automatique des données.  

              Les méthodes électrochimiques d’analyse se distinguent par leur grande sensibilité et 

sélectivité, rapidité des mesures…..etc. [132]. 

II Principe de l’électrodéposition : 

              Le but de l'électrodéposition est d'appliquer une couche superficielle sur un métal 

pour une protection contre les attaques de corrosion du milieu environnant ou de conférer à sa 

surface les propriétés désirées telles que : esthétique, magnétique et/ou électrique [132]. 

               L'électrodéposition repose sur des réactions redox (oxydo-réduction), qui sont 

déclenchées par une source de courant, c’est une électrolyse. Cette méthode électrochimique 

est opérée souvent à partir des bains de galvanoplastie traditionnels. Le bain d'électrolyse 

constitue la plupart du temps, l'élément critique de la cellule. Il contient le sel métallique 

approprié (des sulfates, des chlorures ou d'autres sels). Le substrat (électrode de travail) sur 

lequel doit s'effectuer le dépôt constitue la cathode d’un montage électrolytique, l'électrolyte 

dans lequel il baigne contenant des ions métalliques Mn
+
 de charge positive. La polarisation 

des électrodes va provoquer une migration de ces ions vers la cathode, c'est-à-dire le substrat. 

L'ion métallique est neutralisé par les électrons fournis par la cathode et se dépose sur celle-ci 

sous forme de métal M suivant la réaction suivante : 
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              L’incorporation d’une charge conductrice nanométrique dans une matrice organique 

par électrodéposition constitue un enjeu très pour les chercheurs surtout quand il s’agit d’une 

matrice électriquement isolante. Les matériaux composites/nanocomposite hybrides ou non 

hybrides obtenus peuvent être utilisés dans divers applications dont on peut citer à titre 

d’exemple les capteurs et biocapteurs, le traitement des eaux…etc. [133, 137]. 

III Méthodes électrochimiques de dépôt (utilisées dans notre travail) : 

III-1 Voltamétrie cyclique : 

              La voltamétrie cyclique est une technique électrochimique dynamique (non 

stationnaire) utilisée pour étudier la réversibilité et la rapidité des couples redox. Cette 

technique permet d’enregistrer une réponse en courant suite à un balayage aller-retour de 

potentiel de l’électrode de travail suivant un cycle fermé entre deux valeurs limites fixées par 

l’expérimentateur. La figure III-1, illustre un voltamogramme type, formé par deux courbes de 

polarisation: anodique et cathodique [138, 139]. 

 

                

                           Figure III-1 : Allure générale d’un voltammogramme cyclique. 

 

              Les principales grandeurs caractéristiques d’un voltammogramme sont : 

Ipa, Ipc: Courants des pics anodique et cathodique.  

E pa, Epc : Potentiels des pics anodique et cathodique.  

Epa/2, Epc/2 : Potentiels à mi-hauteur des pics anodique et cathodique.  

Ep : Différence de potentiel entre Epa et Epc. 
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III-2 Chronoampérométrie : 

              La chronoampérométrie est une autre méthode électrochimique qui consiste à 

imposer un potentiel constant à l’électrode de travail et à enregistrer l’évolution du 

courant en fonction du temps. Cette méthode présente un intérêt capital, puis qu’elle 

permet alors d’entretenir les phénomènes de nucléation et de croissance du dépôt sur une 

électrode donnée. Dans le cas de système rapide contrôlé par la diffusion, l’expression 

du courant en fonction du temps est donnée par l’équation de Cottrell (absence de 

complication cinétique): 

                                i = n. F. C (D/π t)
1/2       

………..…………………………….Eqt.III-1 

Où: 

i : densité du courant, n : nombre d’électrons échangés, F : constante de Faraday. 

D : coefficient de diffusion, C : concentration, t : temps. 

              La courbe courant-temps pour (figure III-2) comprend généralement trois zones 

distinctes [139, 140]. 

 

                     

                    Figure III-2 : Allure caractéristique d’un chronoampérogramme  

                                       dans le cas d’un  dépôt sur un substrat. 

 

Les trois zones caractéristiques sur la courbe sont : 

 Zone I : Correspond à la zone de la double couche et au temps nécessaire pour former 

les germes. 
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 Zone II: Correspond à la croissance des germes donc à l’augmentation de la surface active sur 

l’électrode. 

 Zone III : Traduit le fait que la diffusion des ions dans la solution devient l’étape  limitant pour 

la réaction de croissance du film déposé. 

IV Appareillage et produits utilisés : 

              L’étude électrochimique (dépôt de la charge conductrice dans le composite 

PVC/FPD) a été réalisée à l’aide d’un potentiostat-galvanostat (Voltalab PGZ 301, Dynamic-

EIS) piloté par un micro-ordinateur doté d’un logiciel Voltamaster 4. La cellule 

électrochimique utilisée est en verre Pyrex contient le bain électrolytique constitué d’une 

solution aqueuse de  sulfate de cuivre CuSO4 (1M) et de l’acide sulfurique H2SO4 (0.01M) 

dont sont émergées les trois électrodes: l’électrode de référence en calomel (ECS), l’électrode 

auxiliaire en platine et l’électrode de travail. Ce dernier est constitué d’une couche de 

composite PVC/FPD étalée par immersion sur le verre conducteur ITO (Indium Tin Oxide). Le 

montage expérimental est illustré par l’image photographique ci-dessous. 

 

 

 

           Figure IV-1 : Image du dispositif expérimental utilisé, disponible au niveau du VTRS. 
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V Résultats et discussions : 

V-1 Voltamétrie cyclique : 

              Les résultats de l’étude électrochimique par voltamétrie cyclique sont présentés sur la 

figure V-1. Les voltammogrammes (a) et (b) associés à l’électrodéposition de la charge 

conductrice (cuivre) sur ITO revêtue en composites PVC/FPD (15% et 05% de fibres), 

montrent des allures très différents l’un de l’autre. Ce qui explique l’effet du taux de charge en 

fibres sur la texture du composite. L’incorporation d’une faible quantité (05%) de fibres dans 

la matrice PVC perturbe faiblement le caractère isolant du polymère ce qu’est traduit par 

l’apparition  de faibles pics anodiques (oxydation) aux environ de -100 mV/ECS et au-delà de 

600 mV/ECS. En augmentant la quantité de la charge (15%) dans la matrice, un pic 

d’oxydation intense est observé à un  potentiel de + 495 mV/ECS. Ces pics anodiques sont 

attribués à la formation des ions Cu
+2

 et de CuO. Les faibles pics associés au composites 

PVC/FPD, 05% sont un signe d’un faible dépôt de cuivre [141]. Le Cu est déposé par 

réduction des ions Cu
+2

  sur la cathode (Cu
+2

 + 2 e   ـــــــــــــ  Cu), caractérisé par les deux pics 

cathodiques aux potentiels de  - 460 mV et – 650 mV observés sur les voltamogrammes des 

composites chargés de 15 % et 05 % en fibre respectivement. 

 

  

 

   Figure V-1 : Voltamogrammes cycliques pour le dépôt de cuivre sur PVC/FPD/ITO à une  

                         vitesse de balayage de 50 mV/s : (a) 15% FPD, (b) 5% FPD. 

 

 

(a) (b) 
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V-2 Chronoampérométrie : 

              La variation du courant en fonction du temps à un potentiel constant (transitoire 

chronoampérométrique) du composite PVC/FPD, 15% et 05% sur ITO, est représentée par les 

courbes (a) et (b) respectivement sur la figure V-2. On observe, pour les deux courbes, une 

augmentation très rapide de la densité du courant dans les premières secondes jusqu’à un 

maximum de i. signe d’une phase de nucléation et et la formation des premières germes des 

composés cuivreux. Après ce point maximum, une diminution du courant est observée pour les 

deux courbes. Cette diminution est plus légère, suivie d’une stabilité, dans le cas du composite 

chargé  à 15% que celle observée pour le composite chargé à 05% en fibre, dont observe une 

diminution brusque. En admettant que cette étape est attribué à la croissance des germes déjà 

formées en première phase [142, 143], l’électrodéposition du cuivre sur l’électrode 

PVC/FPD(15%)/ITO semble être meilleure que celle effectuée sur l’électrode 

PVC/FPD(05%)/ITO ou une faible déposition est constatée, traduite par une densité du courant 

plus faible observé sur le transitoire (b).   

  

 

 
 

  

       Figure V-2: Variation du courant en fonction du temps lors de dépôt du cuivre par 

                            chronoampérométrie : (a)  15% FPD, (b) 5% FPD. 

 

 

 

 

(a) (b) 
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V-3 Spectroscopie IR-TF : 

              Les spectres d’analyse par spectroscopie IRTF des films composites PVC/FPD/ITO, 

avant et après déposition du cuivre, sont montrés sur la figure V-3. Les deux spectres (sans 

dépôt, a et avec dépôt, b) représentent des différences aux niveaux de l’intensité des bondes 

caractéristiques dont on observe un affaiblissement de la  bonde liée aux groupements 

hydroxyle O-H  et celle liée aux vibrations des liaisons C-O à 3250 Cm
-1

 et 1040 Cm
-1 

respectivement. De leurs part, les bandes de vibration des carbonyles C=O  s’intensifiées sur le 

spectre du composite PVC/FPD avec déposition, mais elles se figurent moins intenses sur le 

spectre du composite chargé à 05% de fibres. Cette différence de l’intensité peut être justifiée, 

d’un part, par le taux de charge en fibres PD et d’autre part par la présence des particules de 

cuivre dans le système PVC-FPD.  

              Des interactions liées à la présence du cuivre et ces composés (Cu, CuO, Cu2O) vont 

apparaitre  dans le système matrice-fibre et elles peuvent être caractérisés par des bonde de 

vibrations qui se localisent, généralement, dans l’intervalle 450 – 800 Cm
-1

. 

 

 

                 Figure V-3 : Spectres IRTF des composites PVC/FPD avec et sans dépôt  

                                     de la charge conductrice. 
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V-4 Spectrophotométrie UV-visible : 

              La figure V-4 regroupe les spectres Uv-visible (transmittance en fonction de la 

longueur d’onde) des trois échantillons étudiés, en comparaison avec celui de l’ITO/verre. Il 

est clair que les composites avec 15% de fibre de palmier dattier présentent des transmittances 

faibles (20% et 25%) par rapport aux composites chargés à 05% en FPD (50%) et celle de 

l’ITO (90%). Le PVC est un polymère amorphe (bonne transparence), mais la présence de la 

fibre végétale implique à la matrice des modifications morphologiques en générant des zones 

cristallines plus ordonnées, ce qui diminue la transmission de lumière.  

              Le dépôt de cuivre dans le composite PVC/FPD acte en faveur de la formation des 

structures ordonnées (cristallites)  et d’interactions  cuivre- matrice et cuivre-fibre [144], la 

raison pour laquelle une diminution de transmittance est observée pour le composites 

PVC/FPD, 15% avec dépôt de cuivre.  

 

 

 

             Figure V-4 : Spectres Uv-visible des composites PVC/FPD avec et sans dépôt 

                                   de la charge conductrice. 
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V-5 Diffraction des rayons X (DRX): 

              Les résultats d’analyse par DRX sont présentés par la figure V-5. Elles confirment, en 

fait les résultats déjà obtenus par VC, CA,  IRTF et Uv-visible. La présence du cuivre dans les 

composites PVC/FPD/ITO après déposition se caractérise par l’apparition, sur les diffractos, de 

deux pics à 2θ = 43,2° et 2θ = 50,4° correspondent  aux plans (111) et (200) du cuivre (Cu), 

respectivement [142]. Ces pics sont plus intenses sur le spectre du composite contenant plus de 

fibres (15 %). Cela signifie qu’une bonne déposition du cuivre est obtenue contrairement au 

composite chargé à 05 % de fibres. 

 

 

 

                      Figure V-5 : DRX  des composites PVC/FPD avec et sans dépôt  

                                           de la charge conductrice. 
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V-6 Microscopie à balayage électronique (MEB) : 

              La structure morphologique des composites PVC/FPD/ITO illustrée par imagerie 

MEB, avant (a) et après déposition (b) du cuivre sont présentés par la figure V-6.  On peut 

remarquer que la surface du composite après déposition du cuivre se révèle plus homogène et 

uniforme  ce qui confirme que le cuivre a été déposé par sucée. 

 

  

 

            Figure V-6 : Images MEB des composites PVC/FPD sur ITO : (a) avant dépôt  

                                  (b) après dépôt de la charge conductrice. 
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Conclusion générale  

              L’objectif de cette thèse vise en premier, à élaborer un nouveau matériau composite 

basé sur une matrice thermoplastique de grand diffusion et non biodégradable (PVC) chargée 

par une fibre végétale de palmier dattier (Phoenix dactélyferra L), très abondante dans la région 

du Sahara algérienne, et d’une autre charge métallique, le cuivre (Cu). Cette dernière est 

incorporée dans le composite PVC/FPD par mélange en solution et par déposition 

électrochimique sur le verre ITO. En second, à étudier les différentes propriétés des matériaux 

obtenus en moyennant des techniques et tests de caractérisation telles qu’IR-TF, Uv-Visible, 

DRX, MEB, traction…etc. 

              Dans la première partie de l’expérimental de ce travail, le matériau composite 

PVC/FPD/Cu a été préparés par mélange en solution et des films ont étés obtenus après 

évaporation du solvant. D’après les résultats de caractérisation menée sur les échantillons sous 

forme de films, on peut retenir l’essentiel suivant : 

  La présence de la fibre de palmier dattier affecte considérablement les propriétés de la 

matrice PVC. elle augmente la contrainte en traction (test de traction), elle affecte la 

morphologie des phases et de structure (analyse par IR-TF, Uv-Vis et DRX) ; 

  Le traitement alcalin de la fibre PD améliore la compatibilité entre la matrice et la fibre 

(mesure de densité, test d’absorption d’eau) ; 

  L’ajout de la fibre PD à la matrice facilite (accélère) le processus de vieillissement 

naturel du composite (test de perte de masse et d’absorption d’eau, analyse par IRTF et 

Uv-Vis) ; 

  L’incorporation du cuivre améliore les performances du composite PVC/FPD en 

matière de renfort mécanique (test de traction), de résistance au vieillissement rapide. 

              Dans la deuxième partie (chapitre IV) du travail expérimental dont le but est de 

déposer des particules nanométriques de cuivre sur le verre ITO recouvert, par immersion, de 

composite PVC/FPD. L’électrodéposition par chronoampérométrie a été menée par succès, 

malgré que la matrice PVC se considère comme électriquement isolante. Selon les résultats de 

l’étude électrochimique et de caractérisation, on peut dégager les points importants suivants : 

 La présence de la fibre PD dans la matrice a permet l’électrodéposition du cuivre sur 

l’électrode en verre ITO (Voltamétrie cyclique, chronoampérométrie, DRX) ; 
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 Le taux de charge en fibre da palmier dattier influence sur le processus de déposition 

du cuivre, un faible taux (05%) conduit à une déposition plus faible de cuivre 

(voltamétrie cyclique, chronoampérométrie et DRX) et des propriétés optiques 

différentes (analyse par Uv-Vis) ; 

              En fin ce qui  apparaissent, à l’issu de cette thèse, comme perspectives en continuité 

de notre travail, consistent à :  

 Elargir l’étude sur l’effet de la FPD en terme de taux de charge, de type de traitement 

sur les propriétés de la matrice PVC ; 

 A soumettre les composites a d’autre tests de caractérisations telles que la DSC, l’ATG, 

température de ramollissement Vicat ; 

 Approfondir l’étude électrochimique par l’utilisation d’autres charges métalliques telle 

que Ni, Cd, Fe,..etc. 
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