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Résumé

RESUME

La présente étude fait suite a d'autres qui proposent une solution de récupération des
déchets plastiques et de bois pour en faire un matériau de construction en composite
bois-polymére. La particularité de ce travail de recherche est que la matrice
thermoplastique utilisée est un ensemble de différents polymeéres pris dans des proportions
bien définies. Les pourcentages considérés pour la matrice obtenue représentent les parts
de déchets de polymeéres que I'on retrouve dans la ville de Cotonou (Bénin). Cette étude
a consisté a fabriqué des échantillons de composite bois polymeére CBP par extrusion, a
les étudier a travers des tests physico-mécaniques et a les mettre en relation avec les
échantillons fabriqués avec une méthode artisanale déja existante.

D'une part, nous avons étudié séparément la sciure de bois et la matrice thermoplastique
en déterminant les constituants chimiques de la sciure de bois, et en effectuant une
analyse physico-mécanique (analyse thermogravimétrique, test en flexion compression et
traction, analyse du faciés de rupture au MEB) sur le renfort et la matrice.

D’autre part nous avons évalué l'influence de I'ajout de 20%,

25%, 28% et 30% de sciure de bois sur les propriétés mécaniques (compression, flexion
et traction). Les résultats obtenus révélent que la sciure de bois se comporte comme un
renfort lorsque |'échantillon est sollicité en compression et en flexion. La sciure de bois
joue le role de charge lorsque les échantillons de CBP sont sollicités en traction. Par
ailleurs, la sciure de bois améliore la rigidité des CBP en traction.

Les résultats mécaniques obtenus par extrusion sont nettement meilleurs que ceux issus
des méthodes de fabrication artisanale. Les analyses thermogravimétriques effectuées sur
les échantillons de CBP issus de la méthode artisanale révelent que lors de leur
fabrication, ces échantillons sont soumis a des températures (supérieure a 300°C) qui
entament la dégradation des polymeres et de la sciure de bois dans les CBP.

Mots clés: Composite bois polymere, sciure de bois, propriétés mécaniques,



Abstract

ABSTRACT

This study follow others that propose a solution for the recovery of plastic waste and
wood to make it a construction material made of wood-polymer composite. The
particularity of this research is that the thermoplastic matrix used is a set of different
polymers taken in well-defined proportions. The percentages considered for the matrix
obtained represent the proportion of polymer waste that can be found in the city of
Cotonou (Benin Republic). This study consisted in making WPC polymer wood composite
samples by extrusion, studying them through physico-mechanical tests and relating them
to samples made with an already existing artisanal method.
On the one hand, we studied separately the sawdust and the thermoplastic matrix by
determining the chemical constituents of the sawdust, and by performing a physico-
mechanical analysis (thermogravimetric analysis, compression and tensile bending test,
facies analysis). SEM  fracture) on the reinforcement and the matrix.
On the other hand we evaluated the influence of the addition of 20%, 25%, 28% and
30% of sawdust on the mechanical properties (compression, bending and traction). The
results show that sawdust behaves like a reinforcement when the sample is stressed in
compression and bending. Sawdust acts as a load when WPC samples are stressed in
tension.  Sawdust also  improves the rigidity of WPC in  tension.
The mechanical results obtained by extrusion are much better than those resulting from
the artisanal methods. Thermogravimetric analyzes performed on WPC samples from the
artisanal method reveal that during their manufacture, these samples are subjected to
temperatures (above 300 ° C) that begin the degradation of polymers and sawdust in
WPC. .

Keys words: wood plastic composite; sawdust;  mechanical  properties
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Nomenclature

Nomenclature

E-PEHD : Echantillons constitués polymere de type PEHD pour la traction.
E-CTN . Echantillons constitués de PEHD, PEBD, PP, PET pour la traction.

CBP-160-20 : Echantillons de composite constitués de 20% de sciure de bois de tailles

supérieur ou égale a 0,160mm pour la traction.

CBP-315-20 : Echantillons de composite constitués de 20% de sciure de bois de tailles

supérieur ou égale a 0,315 mm pour la traction.

CBP-630-20 : Echantillons de composite constitués de 20% de sciure de bois de tailles

supérieur ou égale a 0,630 mm pour la traction.

CBP-160-25 : Echantillons de composite constitués de 25% de sciure de bois de tailles

supérieur ou égale a 0,160 mm pour la traction.

CBP-315-25 : Echantillons de composite constitués de 25% de sciure de bois de tailles

supérieur ou égale a 0,315 mm pour la traction.

CBP-630-25 : Echantillons de composite constitués de 25% de sciure de bois de tailles

supérieur ou égale a 0,630 mm pour la traction.

CBP-160-30 : Echantillons de composite constitués de 30% de sciure de bois de tailles

supérieur ou égale a 0,160 mm pour la traction.

CBP-315-30 : Echantillons de composite constitués de 30% de sciure de bois de tailles

supérieur ou égale a 0,315 mm pour la traction.

CBP-630-30 : Echantillons de composite constitués de 30% de sciure de bois de tailles

supérieur ou égale a 0,630 mm pour la traction.
PE-CTN : Echantillons constitués de PEHD, PEBD, PP, PET pour la compression.

PCBP-160-20 : Echantillons de composite constitués de 20% de sciure de bois de tailles

supérieur ou égale a 0,160mm pour la compression.

PCBP-315-20 : Echantillons de composite constitués de 20% de sciure de bois de tailles

supérieur ou égale a 0,315mm pour la compression.
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Nomenclature

PCBP-630-20 : Echantillons de composite constitués de 20% de sciure de bois de tailles

supérieur ou égale a 0,630 mm pour la compression.

PCBP-160-25: Echantillons de composite constitués de 25% de sciure de bois de tailles

supérieur ou égale a 0,1600 mm pour la compression.

PCBP-315-25: Echantillons de composite constitués de 25% de sciure de bois de tailles

supérieur ou égale a 0,315 mm pour la compression.

PCBP-630-25: Echantillons de composite constitués de 25% de sciure de bois de tailles

supérieur ou égale a 0,630 mm pour la compression.

PCBP-160-30: Echantillons de composite constitués de 30% de sciure de bois de tailles

supérieur ou égale a 0,160 mm pour la compression.

PCBP-315-30: Echantillons de composite constitués de 30% de sciure de bois de tailles

supérieur ou égale a 0,315 mm pour la compression.

PCBP-630-30: Echantillons de composite constitués de 30% de sciure de bois de tailles

supérieur ou égale a 0,630 mm pour la compression.
FE-PEHD : Echantillons constitués polymeére de type PEHD pour la flexion.
FE-CTN : Echantillons constitués de PEHD, PEBD, PP, PET pour la flexion.

FCBP-160-20 : Echantillons de composite constitués de 20% de sciure de bois de tailles

supérieur ou égale a 0,160mm pour la flexion.

FCBP-315-20 : Echantillons de composite constitués de 20% de sciure de bois de tailles

supérieur ou égale a 0,315mm pour la flexion.

FCBP-630-20 : Echantillons de composite constitués de 20% de sciure de bois de tailles

supérieur ou égale a 0,630 mm pour la flexion.

FCBP-160-25 : Echantillons de composite constitués de 25% de sciure de bois de tailles

supérieur ou égale a 0,160mm pour la flexion.

FCBP-315-25: Echantillons de composite constitués de 25% de sciure de bois de tailles

supérieur ou égale a 0,315mm pour la flexion.
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Nomenclature

FCBP-630-25: Echantillons de composite constitués de 25% de sciure de bois de tailles

supérieur ou égale a 0,630mm pour la flexion.

FCBP-160-30: Echantillons de composite constitués de 30% de sciure de bois de tailles

supérieur ou égale a 0,160mm pour la flexion.

FCBP-315-30: Echantillons de composite constitués de 30% de sciure de bois de tailles

supérieur ou égale a 0,315 mm pour la flexion.

FCBP-630-30: Echantillons de composite constitués de 30% de sciure de bois de tailles

supérieur ou égale a 0,630 mm pour la flexion.
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Introduction

1.1. Contexte de I'étude

La déclaration finale de Stockholm sur I'environnement! stipule en son article 2
que la protection et I'amélioration de I'environnement constituent une question
d'importance majeure qui affecte le bien-étre des populations et le développement
économique dans le monde. La préservation de |'environnement correspond au veeu ardent
des peuples du monde, et constitue un devoir pour tous les gouvernements. La course
contre la montre pour la préservation de |'environnement est donc lancée. Depuis
quelques années, les conférences internationales sur |'environnement se suivent et les
conclusions restent les mémes. Les principes selon lesquels :

«les étres Humains sont au centre des préoccupations relatives au développement durable.
lls ont droit a une vie saine et productive en harmonie avec la nature » ; (principe 1)

. « Pour parvenir a un développement durable, la protection de |'environnement doit faire
partie intégrante du processus de développement et ne peut &tre considéré isolément »
(principe 4)?

permettent de comprendre a quel point la question de développement durable est
incontournable pour les états. Le Bénin, a l'instar des autres pays, est confronté au
probleme de |'épuisement rapide de ses ressources forestieéres et a la prolifération des
déchets non-biodégradables. L'utilisation abusive du bois massif favorise la déforestation
par conséquent la désertification et constitue une menace pour la faune. Les ressources
naturelles diminuent constamment depuis trente ans. De 1978 a 1998 les principales
formations forestiéres ont régressé de plus de 3 millions d’hectares soit 160000 hectares
par an. L'analyse de la problématique de la déforestation au Bénin laisse entrevoir la
réduction tres nette du couvert forestier de pres de la moitié en un demi-siecle. En 1949,

ce couvert végétal représentait 20%du territoire national, alors qu'il n'en constitue que

! La Conférence des Nations Unies sur I'environnement s’est tenue en juin 1972 & Stockholm (Suéde).

2 Les principes sont tirés de la conférence des nations unies sur I'environnement et le développement

qui s’est tenue a Rio de Janeiro au Brésil du 3 au 14 juin 1992.
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moins de 12% aujourd’hui. Le recul de la couverture forestiere entre 1990 et 2005 est
estimé a 130 000 ha soit 2,1% par an. Ainsi, la superficie forestiére par habitant qui était
de 1,63 ha en 1980 est passée a 0,87ha en 1995, et elle devrait atteindre 0,29 ha en 2025,
si les tendances actuelles se maintiennent (MEHU, 2009).

Outre le probleme de I'exploitation des ressources forestieres, selon les résultats du
troisieme recensement général de la population et de I'habitat, 78 % de la population
rejetait ses déchets dans la nature ou simplement hors de la maison. Parmi les 22 %
restants, seulement 10,6 %, accédait a la voirie privée ou voirie publique, 9,8% de la
population continuait de briler ses déchets alors que 1% se contentait de les enterrer
(CISE, 2008). Une proportion non moins importante de déchets plastiques s'y trouve. De
par sa position par rapport aux deux géants Nigéria et Ghana, grands producteurs de
produits plastiques, |'importation de ces matériaux a significativement augmenté ces
derniéres années, entrainant une consommation démesurée de ceux-ci au niveau des
ménages et par ricochet de la population entiere. De nos jours, |'offre étant abondante et
assez concurrentielle, les emballages plastiques sont en train de substituer progressivement
et dangereusement ceux végétaux (objets de tissage tels que les paniers), ou encore les
bouteilles pour les huiles a une vitesse effarante. Un simple achat de quelques dizaines de
francs vous donne droit a un ou plusieurs emballages. Condiments, nourriture, boisson et
articles divers, liquide comme solide, tout est emballé dans des sachets plastiques. La
conséquence est que, nous produisons énormément de déchets plastiques qui, on le sait,
sont non biodégradables. IIs se répandent alors dans notre environnement, au mépris de
toutes les conséquences que cela implique. Cette pratique liée au changement de
comportement des populations constitue une bombe a retardement dont les effets nocifs
sur la santé humaine, animale et la qualité de |'environnement ont souvent été ignorés par

la population sous informée, les autorités et décideurs du pays.
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A défaut de restreindre le marché des matieres plastiques, le recyclage parait &tre une
solution permettant de freiner le probléme environnemental que pose la prolifération des
plastiques.

La transformation des déchets plastiques et des déchets de bois en matériau composite
est une solution qui a été testée a |'Université d'Abomey-Calavi au Bénin. Apres deux
années de recherche sur les composites bois polymeres, plusieurs prototypes d'applications
pour la construction (parquet, pavés, porte, panneau, coffrage) ont été fabriqués de
facon artisanale. Plusieurs essais et analyses scientifiques ont été réalisés sur ces
prototypes et ont prouvé leur résistance aux sollicitations liées a un usage courant.

Ainsi les travaux de recherche que nous menons dans le cadre de cette these visent a
pousser encore plus loin les études antérieures qui ont été menées sur les composites bois
polymeres. Ces travaux prennent en compte la transformation des plastiques durs et de la
sciure de bois grace a un processus d'extrusion qui permettra de relever les faiblesses du

dispositif artisanal utilisé pour pouvoir |'améliorer.
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1.2. Objectifs de la these

Le composite bois polymeére est un matériau inventé en 1975 par Nishibori Sadao®. Le but
de cet inventeur, issu d'une famille d'importateurs de bois exotiques, était de proposer
une alternative écologique a l|'utilisation de bois d'essences rares afin de préserver les
grandes foréts tropicales. Ce matériau innovant peut étre soit peu colteux, soit tres
performant, parfois les deux a la fois. En quelques années seulement il a connu un
développement industriel important. Les industries de fabrication du composite bois
polymere possédent actuellement une part énorme de marché aux Etats Unis, en Europe
et en Asie et ne cessent d'accroitre leur production. Le succes de ce matériau est dii a sa
capacité a associer résistance, légereté, non abrasivité, et faible colit. Dans la composition
des CBP (Composites Bois polymeére), le bois représente environ un quart du mélange en
masse. De nombreux travaux de recherche sont effectués sur des CBP dont la matrice
thermoplastique est souvent le polyéthylene (PE), soit du polypropylene PP , du
polychlorure de vinyle ou d’autres polymeres.

La particularité de notre travail est que la matrice thermoplastique utilisée est un
ensemble de différents polymeres pris dans des proportions bien définies. Les pourcentages
considérés pour la matrice obtenue représentent les parts de déchets de polymeres que
I'on retrouve dans la ville de Cotonou (Bénin). Ce qui justifie le choix du théme :
« Caractérisation physique et mécanique de composites bois polymeres (recyclage des
déchets plastiques et d’industrie de bois) ». L'objectif que nous visons a travers cette
thése est d'améliorer un procédé de fabrication déja existant et qui a permis la fabrication
de plusieurs prototypes en matériaux composites. En effet, grace au procédé de
fabrication artisanal, nous avons pu réaliser des matériaux composites bois-polymeres a
utiliser dans la construction (parquets, pavés, portes, coffrages, panneaux d'étanchéité).

Ces prototypes ont été testés et leur résistance face aux sollicitations courantes ont été

® https: / /www.geolam.com /fr/pourquoi-geolam /histoire


https://fr.wikipedia.org/wiki/For%C3%AAts_tropicales
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prouvées. Dans cette thése nous avons utilisé |'extrusion qui est un procédé de fabrication
industriel des CBP pour mettre en ceuvre des échantillons avec les mémes compositions.
Cette étude se fera essentiellement au Laboratoire d'Etude et de Recherche du Matériau
Bois (LERMAB) en France. Elle permettra a terme de relever les insuffisances du procédé
artisanal et de proposer des solutions pour |'améliorer.

Les propriétés physiques des échantillons de CBP feront I'objet d'une étude. Le
comportement mécanique du composite polymere/particules de bois (module de rupture,
module d'élasticité, en flexion, en traction et en compression) sera particulierement
apprécié en vue d'en déduire les grandeurs techniques.

Le plan de ce manuscrit se décline donc comme suit : Le deuxieme chapitre vient apres
I'introduction et présente une synthése bibliographique détaillée sur les différents
plastiques, fibres de bois et additifs utilisés dans les composites CBP, la constitution des
bois et les traitements des fibres permettant d'améliorer l'interface entre le renfort
hydrophile et la matrice hydrophobe. La deuxiéme partie de ce chapitre portera sur les
procédés de fabrication des matériaux composites bois/plastique (injection, extrusion). Le
chapitre s’'achévera par une analyse des travaux effectués sur les CBP traitant des
facteurs qui influencent leurs propriétés physico-mécaniques.

Le troisieme chapitre décrit essentiellement les matériels et méthodes utilisés au cours
de ce travail. Il sera consacré tout d'abord a la description des constituants du CBP : une
matrice de polyéthyléne haute densité (PEHD), polyéthyléne basse densité, polypropyléne,
(PP) ,de polyéthylene téréphtalate (PET) et de sciure de bois. La deuxiéme partie de ce
chapitre sera dédiée a la présentation de la mise en ceuvre des composites par extrusion et
par fabrication artisanale. Enfin, les différentes techniques de caractérisation sont
présentées : tests physiques sur la sciure de bois et la matrice thermoplastique. Ces
analyses sont complétées par des tests mécaniques en traction, en flexion et en

compression.
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Le dernier chapitre expose les résultats obtenus et procéde a la discussion. Dans ce
chapitre, les résultats des tests chimiques, de thermogravimétrie, d'observation au
microscope électronique et mécaniques qui ont été réalisés sont exposés interprétés et mis
en relation avec les résultats d'autres auteurs.

Le manuscrit se termine par une conclusion argumentée de quelques perspectives.
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2.1. Introduction

Dans cette étude bibliographique, nous présenterons de facon générale le matériau
composite bois-polymeére et les différents constituants entrant dans la combinaison dudit
composite en les regroupant par catégories. Nous exposerons les différentes méthodes
d’amélioration de I'interface bois /polymere. Les techniques de fabrication du composite
existantes seront explicitées et mises en relation avec les types de constituants utilisés.
Dans ce volet, nous observerons d'une part les techniques de fabrication utilisées
couramment dans les pays développés qui sont passés a l'industrialisation du CBP et
d'autre part les méthodes expérimentales permettant la mise en ceuvre des CBP au Bénin.
Enfin, nous exposerons les propriétés physiques et mécaniques qui constituent les
parameétres les plus explorés dans les travaux de recherche en essayant de recouvrir une

large gamme de composites.

2.2. Notions et définitions

2.2.1.  Généralités sur les matériaux composites

Dans le mot <composite>>, on comprend constitué de deux ou plusieurs parties
différentes. Un matériau composite est donc une combinaison de deux ou plusieurs
matériaux de nature différente. L'objectif étant que |'association de ces différents
matériaux aboutisse a un matériau dont les performances soient supérieures aux différents
composants pris séparément [1]. Un matériau composite est constitué d'une ou plusieurs
phases discontinues qui sont réparties dans une phase continue. Cependant lorsque nous
avons affaire a une combinaison de plusieurs phases discontinues, on parle de composite
hybride. La phase continue est appelée la matrice et la phase discontinue le renfort ou la
charge (figure 1) [2]. Les matrices sont d'une facon générale des matériaux bruts fondus
tels que les polymeéres thermoplastiques ou thermodurcissables (mais aussi des métaux).

Les renforts ou les charges peuvent étre sous forme de poudre, de granules ou de fibres
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[3]. Les propriétés des matériaux composites sont fonction de ses constituants (phase

continue, phase discontinue) et des interactions qui se produisent entre eux.

Dans le cas ou la phase discontinue est un renfort, la matrice est I'élément qui permet de
relier les fibres ou les particules entre elles et d'apporter ainsi une meilleure résistance
mécanique. On notera ici que I'adhésion renfort/matrice est I'un des principaux facteurs
qui intervient sur les propriétés du composite final. Nous étudierons dans la suite plus

particulierement le composite bois polymere.

Phase discontinue
(fibre ou renfort)

J0 1)
1.

(matrice)
Figure 1 : Matériau composite

2.2.1.1. Les composites bois/polyméres

Le composite bois polymere (CBP), est un assemblage de polymeére et de résidus de bois,
Les renforts peuvent étre constitués de différents matériaux sous forme de poudre, et
méme de fibres (longues ou courtes). La caractéristique principale des composites est de
tirer avantage des propriétés de chacune des matieres qui le composent. L'adhésion entre
la matrice et les renforts constitue |'un des principaux facteurs de succes a |'obtention de
matériaux composites aux propriétés mécaniques améliorées. Dans le cas du composite
bois-polymere, le bois étant un matériau hydrophile et le plastique le plus souvent
hydrophobe, on peut utiliser des liants chimiques pour améliorer la qualité de I'interface et

donc I'adhésion. En général, le recours aux composites s’explique par :
e La diminution du co(it de la matiére premiere ;

e Leur résistance a la corrosion et a la fatigue ;

10
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e Et leurs propriétés mécaniques accrues par rapport a |'utilisation de la matrice
vierge.

Les composites bois polymeére peuvent étre classés en plusieurs catégories en fonctions
du type de renfort et de la méthode de fabrication. La figure 2 présente une vision claire

des différentes possibilités.

Composite bois-polymére
I

Renfort fibreux

Renfort particulaire Stratifié Imprégne
Grosse Tres fines continue discontinue lamelle Pan;'f.a":‘l Fibres Bis
: - ; sandwic|
Particule Particules [fibres longues) [fibres continues) particules massif

—

Objet de I'étude de

Orientées aléatoires

cette thése
Etudié dans le
chapitre revue de
littérature
Figure 2 : Classification des composites bois polymeéres [4, 5]
2.2.1.2. Les matrices polymeéres

Les polymeéres sont des composés chimiques qui proviennent du processus de la
polymérisation. La polymérisation est |'union de plusieurs molécules pour former une
grosse molécule. Un polymere est par conséquent une molécule ayant une longue chaine,
et qui est composée de nombreuses molécules plus petites appelées monomeres et qui

sont liées entre elles. On peut distinguer deux types de polymeéres :

11
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- Les homopolymeres : ils sont composés d'un méme type de monomeres sur toute
leur chaine.
- Les copolymeres : Leurs chaines comportent différents types de monomeres
Plusieurs parametres permettent de caractériser les polymeres :

- La densité;

la structure chimique ;

les propriétés thermiques ;

les propriétés mécaniques.

De facon courante on classe les polymeres en trois grandes catégories :
- Les thermoplastiques ;
- les thermodurcissables ;

- les élastomeres.

2.2.1.2.1. Les thermoplastiques

Les thermoplastiques sont des polymeéres qui, lorsqu'ils sont soumis a la chaleur, se
ramollissent. lls peuvent alors étre mis en forme par injection ou extrusion dans un moule.
lls durcissent par refroidissement. De facon générale, on les retrouve sous forme de
granulés ou de poudre dans un état chimique stable. Les granulés sont chauffés et moulés
par extrusion ou injection. Le matériau obtenu peut étre encore fondu et réutilisé tout en
conservant une grande partie de ses propriétés, d'ou l'intérét pour le recyclage. Dans
cette catégorie, on retrouve : le polyéthyléne (PE), le polypropyléne (PP), le polystyréne
(PS), le polycarbonate (PC), les polyesters et le polyéthylene téréphtalate (PET), les
polyacétals ou polyoxyméthylene (POM), le polychlorure de vinyle (PVC) et les
polyamides (PA) [6]. Le tableau | montre les propriétés de certains polymeres

thermoplastiques.

12
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Tableau | : Propriétés de quelques matiéres thermoplastiques [7]

Propriétés HDPE PP PVC HIPS
Masse volumique (g/cm?) 0,94-097 0,90 1,03-1,58 1,03-1,06
Température de fusion °C 127-135 166-171 160-220

Résistance a la traction MPa 21-38 31-41 41-52 41-52
Module de traction en GPa 0,41-1,24 1,10-1,55 2,41-4,14 2,07-2,76
Résistance a I'impact en J/m 27-1068 21-53 21-1068 160-320

Comme on peut le constater, les caractéristiques de ces polymeres prennent des valeurs
qui varient dans un domaine qui peut étre assez large. C'est par exemple, le cas de la
température de fusion du PVC (160°C-220°C). Cet écart sur les valeurs, s'explique
généralement par la présence d'additifs dans les polymeres (plastifiant notamment). Ce
sont les polymeres qui se retrouvent le plus dans notre environnement, ils sont devenus
presque indispensable a notre quotidien. On peut les identifier grace a un code de
recyclage. Pour notre travail de recherche nous nous intéresserons essentiellement au
recyclage de certains thermoplastiques. Nous utiliserons pour cela les résultats du rapport

du CREPA?* [8] pour la ville de Cotonou.

2.2.1.2.2. Les thermodurcissables

Ce sont des polymeres qui se ramollissent et deviennent malléables, lorsqu’ils sont soumis
a la chaleur au cours de leur préparation, mais durcissent de facon définitive apres
refroidissement. La forme acquise aprés le premier refroidissement n'est donc plus
réversible. La technique de fabrication est difficile 3 mettre en ceuvre mais elle produit des
matériaux tres solides et trés résistants aux agressions chimiques et a la chaleur. Une

grande diversité de densité et de texture en fonction des associations chimiques de

* Représentation Nationale (Bénin) du Centre Africain pour I'Eau potable et |'Assainissement

13
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différents monomeéres est une caractéristique de ces matériaux couramment appelés
« résines » . Dans cette catégorie on retrouve le polyuréthane (PUR), les polyesters
insaturés, les phénoplastes (PF), les aminoplastes (MF). Le tableau Il montre les

principales caractéristiques des résines thermodurcissables.

Tableau Il : Caractéristiques des résines thermodurcissables [9]

Résine Y O, . ction (GPa) MOE(GPa) TC(OC)
Polyester 1,2 50-65 3 120
Phénol 1.2 40-50 3 120-150
Epoxyde 1,1-1,4 50-90 3 120-200
Polyuréthanne 1,1-1,5 20-50 1 100-120
Vinyl-ester 1,2 70-80 3,5 140

p : Densité ; MOE : Module d'élasticité (en flexion) ; o Contrainte de rupture a la

traction *

traction ; Tc : Tenue a la chaleur continue.

2.2.1.3. Renfort ou charge : Sciure de bois

Les opérations de tranchage de déroulage et de fabrication de madriers (industrie
de premiére transformation), produisent en majorité des écorces et copeaux comme
résidus de bois. L'industrie de deuxiéme transformation est la plus développée au Bénin.
Elle produit beaucoup de déchets : les copeaux et la sciure de bois. La sciure de bois est
une forme particulaire de bois dont la taille varie entre 80um et 630 pm. Dans le cadre de
cette thése, c'est sur cette gamme de granulométrie que nous avons travaillé afin de
rester fidele a la géométrie des déchets de bois produits. Une connaissance générale de la
structure macroscopique du bois et de sa composition chimique nous permet de mieux

appréhender la sciure de bois.

14
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2.2.1.3.1. Structure macroscopique

Sur une coupe transversale d'un tronc d'arbre on peut distinguer de I'extérieur vers
I'intérieur : le liege, le liber, le cambium, |'aubier, le duramen et la moelle.

- Le liege représente la partie externe de I'écorce. Elle permet de protéger les

couches internes. Elle contient une substance imperméable : la « libérine » ou

circule la séve. Ces cellules meurent avec la croissance de |'arbre.

- Le cambium libéro-ligneux : zone de croissance ou méristeme, c'est |'assise
génératrice (de quelques cellules d'épaisseur) qui donne naissance au phelloderme
du c6té interne et au liber (phloéme secondaire) du coté externe. Le cambium

libéro-ligneux produit plus de phelloderme que de liber.

- L'aubier : couches concentriques de cellules non encore lignifiées formant un bois
encore "imparfait". Formé par les cernes les plus récents, il y circule les matieres

nutritives. Les cernes se transforment en duramen aprés une période de 4 a 20 ans.

- Le duramen : masse principale du tronc, formant le "bois parfait". Constitué de
des cernes les plus anciens, il est composé de cellules mortes, lignifiées et
imprégnées de tanin ou de colorants selon les essences, il se distingue en général

de l'aubier par une couleur plus foncée. Ses vaisseaux ne sont plus fonctionnels.

- La moelle : partie la plus centrale de |'arbre, est ce qui reste du xyléme primaire.
Importante dans les jeunes pousses, elle disparait souvent avec I'dge pour ne laisser

\ . . . . .
qu'un canal de faible section. La moelle est un ensemble de tissus spongieux qui

évoluent en vieillissant [10] [11].

15
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2.2.1.3.2. Anatomie du bois

La figure 3 illustre la structure anatomique d'un bois de résineux. Le tronc des arbres est
un ensemble de tissus cellulaires hétérogenes et organisés qui forme la masse principale de
I'arbre [12]. On classe les essences de bois en 2 grands groupes : les résineux et les
feuillus. Les feuillus sont constitués de vaisseaux, de fibres, de parenchymes dont les
rayons ligneux. Les résineux contiennent essentiellement des trachéides et des rayons. La

figure 4 montre un schéma comparatif entre les résineux et les feuillus.

Figure 3 : Différentes échelles d'observation d'un bois de résineux : les tissus, la cellule et la paroi

cellulaire [12] (observations multi échelles: d'aprés Harrington, 1998).

Vaisseaux: Ce sont les tissus conducteurs de la séve brute. lls sont appelés « pores »
sur une coupe transversale. lls sont constitués de cellules (inférieure 3 1 mm de longueur).
Pour permettre la communication entre eux, ils comportent a leurs extrémités des
perforations.

Fibres: C'est le tissu de soutien. Sur les parois se forment des dépots de tannin, de
lignine et de matieres colorantes. Diversement ponctuées, elles ont un réle de conduction

plus ou moins marqué.
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Parenchymes: Deux catégories de parenchymes différentes par leur origine : le vertical et
radial.

Rayons ligneux: Ce sont des lames de parenchyme radial perpendiculaire aux cernes.
Leur direction va de la moelle vers le liber. lls donnent généralement la maillure du bois.
Dans les tiges jeunes, ils sont appelés « médulaires »

Trachéides: Les trachéides appelées improprement « fibres » sont caractérisées par des
ponctuations aréoles. Elles jouent les roles d'éléments de soutien et d'éléments
conducteurs. Les trachéides mesurent de deux a sept millimetres de longueur et de vingt a
soixante microns de largeur.

Rayons: Ce sont des lames de tissus dirigés radicalement. lls sont homogenes et formés
uniquement de cellules de parenchyme. lls sont hétérogenes s'ils contiennent également

des trachéides transversales et des canaux résiniféeres [11] [10].

30000 especes de végeétaux ligneux donnant du bois

[/

Plan ligneux

Résineux Feuillus
(gymnospermes (angicspermes )
"Softwood" . "Hardwiood"

Sapin | Chéne

Epicéa Hétre

Douglas Chataignier

Pin maritime Peuplier ..

Pin sylvestre Bois tropicaux

Méléze

Figure 4 : Les bois résineux et feuillus
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2.2.1.4. Composition chimique du bois

Le bois est une matiere organique composée de trois polymeres principaux que sont la
cellulose, la lignine et les hémicelluloses. La disposition de ses constituants permet de
considérer le bois comme matériau composite naturel (voir figure 5).

On considere la cellulose comme la fibre de renfort, la lignine comme la matrice et les
hémicelluloses comme une interface qui rend les deux précédentes compatibles.

La cellulose est concentrée a [l'intérieur des fibres tandis que la lignine et les
hémicelluloses constituent les parois extérieures. A ces trois substances, viennent s'ajouter

les extractibles et les minéraux qui varient d'une espéce a une autre.

Fibres ducomposite:
cellulosecristallisée

(T

"
f 'r s
AE
R / " } M Matrice: VVANVAY
. - B2 lignine amorphe 1§ :
Eléments K l,compo_srteumdlrecuonnel
, - <
de renfort . L renforcéselonR) -
: 30440 pm.
— O =
Figure 5 : Le bois : matériau composite naturel
2.2.1.4.1. La cellulose

La cellulose est une macromolécule constituée de cycles enchainés de facon linéaire soit
environ 500 a 5000 unités monomeéres. L'unité de base est le glucose ou plus précisément
un dimére du glucose : le cellobiose . Ces monomeéres sont reliés entre eux par des
liaisons (béta (1-4)) glucosidiques. Les différentes chaines sont reliées entre elles par des
liaisons hydrogenes intra et inter moléculaires ce qui leur confére une grande rigidité et

forment des faisceaux appelés micro fibrilles [13].
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Unité B (1-4) D-glucopyranosique

Unité cellobiose

Figure 6 : Structure chimique de la cellulose (Source : M’barek Ben)

2.2.1.4.2. Les hémicelluloses

Les hémicelluloses sont des polysaccharides qui interviennent dans la biosynthése de la
cellulose [14]. A la différence de la cellulose, ces polymeres sont plus cours (masse molaire
inférieure) ou ramifiée. Les unités de base sont : les pentoses, |'hexose, et des acides
hexauroniques et des désoxyoses. La composition et la structure des hémicelluloses varient
sérieusement selon le fait qu’elles proviennent de feuillus ou de résineux. Les feuillus sont
généralement plus riche en pentoses, leur taux d'hémicellulose est le plus souvent compris
entre 30 et 35 %. Alors que les résineux contiennent davantage d'hexose avec un taux

d'hémicellulose variant entre 20 et 25% [15].

Figure 7 : Structure chimique partielle de deux hémicelluloses : (A) feuillus et (B) résineux
[16](Source : Navi & Heger, 2005)
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2.2.1.4.3. La lignine

La composition chimique de la lignine est différente de celle de la cellulose et des
hémicelluloses. C'est un polymere tridimensionnel, aromatique dont la structure est
composée de trois unités parahydroxyphényle, guaiacyle et syringyle. C'est la fraction non
saccharide la plus abondante et la plus importante aprés la cellulose. Elle augmente les
propriétés mécaniques du bois. De couleur blanche, elle devient jaune pale allant jusqu'au

foncé apres extraction [17].

CH,OH rIJH,OH CH,OH
CH CH CH
I ] I
CH CH CH
MeQO OMe OMe
OH OH OH
Alcool Aicool Alcon_l
coumarylique sinapyligue coniférylique

Figure 8 : Structure chimique des unités précurseurs de la lignine (Source : Ben M’barek)

2.2.1.4.4. Les extractibles

Les substances extractibles du bois recouvrent un grand nombre de constituants qui
peuvent étre extraits avec des solvants polaires (acétone) ou apolaires (éther de pétrole).
Elles peuvent étre infiltrées dans les parois cellulaires du bois ou bien déposées a la
surface des lumens [18], ou (encore présentes dans les éléments anatomiques spécialisés
(canaux résiniféres, etc.). Bien que ces substances représentent un faible pourcentage de
la masse du bois, elles peuvent avoir une influence importante sur les propriétés et la
qualité des bois. Leur proportion varie dans le bois de chaque espece selon différents

parametres. Les extractibles représentent plusieurs familles de composés organiques dont
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les polyphénols (tanins, etc.) et les oléorésines (constitutifs de la térébenthine) sont les

plus importants.
2.2.1.4. Notion d’adhésion

L'adhésion concerne |'ensemble des phénomeénes physico-chimiques qui ont lieu a
I'interface de deux matériaux mis en contact dans le but d'avoir un matériau composite
présentant de meilleures performances physico-mécaniques. La notion d'adhésion est
intimement liée a la nature des surfaces impliquées. Les propriétés de ces dernieres
faciliterons ou pas les liaisons matrice/fibre. L'énergie nécessaire  pour réaliser la
séparation lorsque le contact entre les deux matériaux est établi, s'appelle énergie
d’'adhésion. Les performances du composite dépendent de cette énergie et des interactions

qui se produisent entre les différents composants [19] [20].
2.2.1.5. Interface bois / polymére thermoplastique

Le bois et le plastique sont deux matiéres non miscibles (comme |'eau et I'huile), ils ne
peuvent pas étre mélangés. La majeure partie des thermoplastiques sont hydrophobes car
composés de substances non polaires, qui ne sont pas compatibles avec les fibres de bois
hydrophiles (substances polaires). L'interface est le lieu du transfert des contraintes, censé
assurer une bonne cohésion entre la fibre cellulosique et la matrice. A l'interface
bois/polymere il est possible d'avoir des liaisons physiques et des liaisons chimiques de
type liaisons hydrogenes, de Van Der Walls ou encore des liaisons acide/base [21]
[22].Lorsque les polymeéres qui sont mis en jeu sont polaires, les liaisons a l'interface se
trouvent renforcées. Dans le cas de matrices non polaires tel que le polyéthylene (PE) et
le polypropyléne (PP), les liaisons a I'interface avec le bois sont faibles. Cependant de
facon naturelle il reste un lien mécanique entre la fibre et le polymere. De nombreux

travaux de recherches ont été et sont toujours consacrés a |'amélioration de la

21



Revue de littérature

compatibilité entre le renfort fibreux et la matrice. Les traitements « comptabilisant »

peuvent étre d’origine physique ou chimique.
2.2.1.6. Modification de la surface par les méthodes physiques

Ces méthodes sont aujourd'hui plutot développées a |'échelle du laboratoire puisque, a
notre connaissance, il n'existe aujourd’hui aucune installation industrielle qui utilise des

fibres traitées par cette voie dans la fabrication des composites.
2.2.1.6.1. Traitement ultraviolets (U.V)

Le traitement par une source U.V de fibres de cellulose conduit a la formation de radicaux
libres notamment des radicaux alkoxy (mais pas seulement [23] [24] [25] ) accompagné
d'une oxydation de la surface [26] . Sur des fibres ligno-cellulosiques comme le jute,
Gassan et al. [27] ont montré la formation de groupes carboxyliques aprés traitement U.V
et ont mis en évidence que des conditions de traitement trés sévéres pouvaient affecter la

ténacité des fibres.
2.2.1.6.2. Traitement plasma

Les traitements au plasma ont été testés sur des fibres textiles depuis de nombreuses
années. Des 1962, Stone et Barrett [28] ont montré que sur des fils de coton, ce
traitement améliorait les propriétés mécaniques et les capacités d'absorption de la fibre.
D'autres auteurs [29] [30] ont confirmé que sur les fibres cellulosiques, il augmente la
mouillabilité, I'affinité a la teinture et qu'il conduisait & une oxydation et a une érosion de
la surface, conséquence de la dégradation des radicaux libres formés [31]. Cette

technologie a également été utilisée pour le greffage de fibres et surfaces cellulosiques [32]

33].
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2.2.1.6.3. Traitement corona

Le traitement corona est un traitement similaire au plasma et est basé sur |'utilisation
d'électrodes entre lesquelles ont lieu des décharges électriques (DBD : dielectric barrier
discharge). Il peut s'opérer dans des conditions normales de température et de pression,
a |'air ou sous atmosphére contrdlée. Utilisé au siécle dernier sur des fibres textiles, il
peut conduire a une augmentation de la résistance en traction et a l'abrasion. Le
traitement corona peut également étre utilisé comme technologie de greffage sur des
matériaux cellulosiques [34] [35]. Il a également montré ses capacités a améliorer des

propriétés mécaniques des composites constitués de fibres traitées [36] [37] [38].

2.2.1.6.4. Rayonnement hauts NRS : rayons gamma et rayons X

Ces traitements modifient considérablement la structure, la réactivité et les propriétés
physico-chimiques de la cellulose et des fibres cellulosiques. [39] [40] [41]. Plus la dose de
rayons est conséquente, plus la concentration en groupements carboxyles augmente [42]
et plus la dégradation s’accroit jusqu'a la diminution de la masse faisant suite a une

dépolymérisation [41].

2.2.1.6.5. Conclusion sur ces traitements

De facon générale et dans la plupart des cas il semble que I'apport d'NRS sous forme de
radiations (UV, rayons gamma, corona, plasma etc..) conduisent a la création de radicaux
libres en surface des fibres. L'évolution de ces radicaux libres dépend de |'atmosphére sous
laquelle sont conduites les expériences: sous atmosphere oxydante, il y a oxydation des
constituants du bois et formation d'alcool, de cétones et groupement carboxyliques
notamment par rupture des liaisons C-C ou C-H ou oxydation des fonctions alcools OH.
Il en résulte une augmentation de I'hydrophilie de la surface ce qui ne va pas dans le sens

de I'amélioration de la compatibilité fibres-matrice.
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Cependant, ces phénomenes d'oxydation peuvent se poursuivre et conduire a une ablation
de la matrice en surface. C'est le cas, lorsque la durée du traitement est prolongée ou
lorsque la surface est soumise a une quantité d'énergie importante. Cette ablation de
matiére se traduit par une augmentation de rugosité et de porosité de la surface fibreuse.

En présence d'un polymeére, et dans des conditions ol la viscosité de celui-ci est
suffisamment faible, les chaines de polymeéres peuvent remplir ces cavités et créer une
adhésion "mécanique". L'interface est alors améliorée non pas en termes de qualité mais
par une augmentation de la surface exposée par la fibre. Il en résulte alors des propriétés

mécaniques augmentées.

2.2.1.7. Autres méthodes physiques de comptabilisation

Dés le début des années 80, une attention particuliere a été portée sur le caractere
hydrophile des fibres. Il a été mis en évidence que I'humidité présente dans les fibres
cellulosiques conduisait a la formation de vapeur au cours de la mise en ceuvre des
matériaux composites et notamment au cours de |'extrusion, ces dégagements gazeux
conduisent le plus souvent a une augmentation de la porosité du matériau final ce qui
diminue sa densité, favorise I'oxydation du mélange au cours de la fabrication de celui-ci
aboutissant finalement a un produit fragile et a une durée de vie limitée. Une méthode
simple pour pallier a ce probleme consiste a chauffer les fibres avant extrusion entre 80°C
et 150°C. Par exemple en présence de glycosal [43] ou d'alcool [44] si le traitement a lieu
sous une atmosphére autre qu'oxydante, il y a possibilité de greffage en surface de

groupements fonctionnels qui peuvent aussi avoir une utilité dans la qualité de l'interface.
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2.2.1.8. Méthodes chimiques de comptabilisation: les agents de

couplage

L'amélioration de la qualité de l'interface peut également étre atteinte en introduisant un
"pont" chimique entre les renforts et la matrice. Ce comptabilisant peut étre greffé soit
sur la fibre soit sur le polymere. Ce concept est aujourd'hui largement utilisé a |'échelle
industrielle.

Lorsque le greffage s'effectue sur la fibre, il a lieu généralement sur les fonctions -OH
présente dans les polymeéres constituant le bois. Les procédés mis en jeu sont donc tous
des dérivés de la chimie des alcools. Comme nous |'avons souligné a de nombreuses
reprises |'interface risque d'étre de pietre qualité entre une fibre hydrophile et une matrice
hydrophobe. Le greffage sur la fibre aura pour principal objectif de la rendre hydrophobe
tandis que celui pratiqué sur la matrice la rendra hydrophile. A ce stade, le terme
"compatibilisant " est d'ailleurs plus adapté car les molécules greffées peuvent également
favoriser la dispersion des fibres au sein de la matrice lors de la procédure d'extrusion.
Quelques douzaines d'agents de couplage ont fait I'objet de recherche et de facon non
exhaustive on peut citer: les silicates, titanates, acides organiques, anhydrides, époxydes,
chlorotriazine, iso cyanates, acrylates, amides, imides, silanes et composés polymeres.
Seuls quelques uns sont réellement utilisés a |'échelle industrielle et notamment:

a. Les polyoléfines "maléiques" qui créent avec les fibres naturelles des liaisons
hydrogenes, liaisons uniques et des liaisons covalentes.

b. Les silanes greffés sur les polymeéres qui peuvent créer des liaisons covalentes avec les
groupes hydroxyles des fibres en créant des liaisons Si-O-C.

c. Les téflons (PTFE) modifiés par les acryliques.
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2.2.1.8.1. Les polyoléfines greffées a I'acide maléique

Ce sont les polymeres greffés les plus utilisés a |'échelle industrielle. Ces entités sont
constitués de deux poles: une chaine polyoléfine qui peut s'enchevétrer a la matrice
constituée de polymeéres et une créte "L'anhydride maléique" capable d'interagir tres
fortement avec la cellulose aux températures d'extrusion, formant des liaisons
(hydrogene) uniques voir covalentes. Lorsqu'elles sont covalentes, les réactions se
produisent avec les groupes hydroxyles de la cellulose ce qui conduit a la formation
d'esters cellulosiques et d'amides.

Les polymeéres modifiés a I'anhydride maléique sont généralement ajoutés de 1 a 5% [45]
en fonction de la masse lors de la mise en ceuvre des CBP. Cette fraction d'anhydride

ajoutée représente 4 a 20% du codt total du matériau [46].

2.2.1.8.2. Les organosilanes

Les organosilanes les plus utilisés dans le cas des CBP sont essentiellement constitués
d'aminosilanes, d'alkoxy silanes a longues chaines et de vinyle alkoxysilane. Typiquement,

ces composés sont ajoutés a 3-7% au cours de la formulation [47].

2.2.1.8.3. Les PTFE modifiés

L'un des premiers produits de cette famille a été commercialisé par Mitsubishi Rayon
America sous le nom METABLEN. Ce composé est ajouté a quelques pourcentages en

masse dans les mélanges classiques bois (20%)/polypropyléne (80%).

2.2.1.9. Impacts des traitements sur les propriétés des CBP

Le tableau suivant n'a pas la prétention d'étre exhaustif, il reporte quelques exemples
d'effets observés sur les propriétés des CBP mis en ceuvre avec ou sans traitement

chimique.
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Tableau Il : influence des traitements sur les propriétés mécaniques des CBP

% agent de

couplage (en

Contrainte en
traction (MPa)

Contrainte en
flexion (MPa)

masse)
Kenef (50%) +
copolymere éthyléene
propyléne [48] 0
. 25,58 -
- Sans traitement
3,0
- PP traité MA 52,47 -
Farine de bois (40%) +
HDPE [49] [50] 0 16,68 27,17
- Sans traitement 0,5 19,17 33,30
1,0 21,7 33,78
- HDPE traité MA 15 23 58 37 30
2,5 27,51 42,40
4,0 30,48 48,19
0 i 29,58+1,72
2 47,714+1,17
Farine de bois + HDPE )
Traitement au vinyltrimethoxy 3 48,82+0,83
Silane [51] 4 - 45,92+1,10
6 - 43,16+1,38

% agent de

couplage (en

Module d'élasticité

en traction (MPa)

Module d'élasticité
en flexion (MPa)

masse)
HDPE + farine de bois [52]
- Aucun traitement 0 1689+68,95
- Silane 1,0 1310+68,95
- PFTE modifi¢ 3,0 -

22334+110,32

Farine de bois 60% + HDPE
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(Sans lubrifiant) [53]
- Sans traitement 0 B 3585
- Agent de couplage MA 20 _ 4206
Farine de bois 60% + HDPE
(Avec lubrifiant) [53]
- Sans traitement 0 - 3551
- Agent de couplage MA 20 ) 4068
2.2.2. Les procédés de fabrication des composites bois-polymeéres

Les procédés utilisés pour fabriquer des matériaux composites sont multiples. Cependant,
dans le domaine du bois-polymere, l'injection, I'extrusion, et le compounding sont les
principaux procédés utilisés jusqu'a présent pour fabriquer divers produits. L'industrie du
bois a aussi développé ses propres méthodes de fabrication de CBP, généralement par la
thermoconsolidation d'un matelas fibreux. Les propriétés des fibres de bois utilisées en
renfort font en sorte que certains procédés, tels le thermoformage, la pultrusion, le

rotomoulage ainsi que le laminage manuel, sont peu envisageables pour le moment.

2.2.2.1. Le compounding

Le compounding qui veut dire composition, est un procédé se comparant a I'extrusion
double-vis. Toutefois, le but du compounding est de produire les granules de polymeére qui
serviront a alimenter une presse a injection et des extrudeuses. Cette opération consiste a
mélanger, a de tres grandes vitesses, les plastiques vierges, les additifs, les fibres de
renfort (dans le cas de composites) et les lubrifiants, de maniére a produire un mélange
homogene. L'extrudat est généralement sous forme de granules de diamétre moyen entre
2 et 5 mm [54] Certains industriels utilisent le compouding pour fabriquer directement des

produits finis de consommation de conception simple. Dans le cas de composite bois
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polymeéres, des agents antiadhésifs peuvent étre ajoutés aux fibres pour réduire leur

agglomération et faciliter leur mélange dans la matrice polymérique [55]
2.2.2.2. L’extrusion

L'extrusion est un procédé de transformation en continu grace auquel on introduit des
granulés dans un tube chauffé muni d'une vis sans fin pour la transformer en matériaux
composite bois polymeéres. La matiere molle homogénéisée est poussée, comprimée, puis
passe a travers une filiere pour étre mise en la forme souhaitée. Cette machine permet
d'obtenir la forme que I'on souhaite. Ainsi on peut réaliser en continu un produit long
(tube, tuyau, profilé,) ou plat (plaque, feuille, film). On peut aussi réaliser des formes
tres élaborées et des profilés creux, avec des surfaces excellentes ne nécessitant pas
d'usinage complémentaire. Le produit final sort en continu, et est refroidi pour étre
ensuite coupé a la longueur voulue.

Il existe aussi des procédés d'extrusion par soufflage et par gonflage. Nous invitons les
lecteurs intéressés par ces procédés a se référer a I'annexe 1.

La figure 9 présente le schéma détaillé d'un dispositif d’extrusion.

D
0 e TREMIE

0 DECOUPE BAC A VIDE FILIERE

TABLE D'EJECTION =]
5 b‘ . \
TR @) ® EXTRUDEUSE

Figure 9 : dispositif d’extrusion (source : tendance composite .com)
1. Trémie : Cylindre dans lequel on incorpore la matiére dans I|'extrudeuse via cette
partie de la machine.
2. Extrudeuse : la matiere y est chauffée et compressée de facon a ramollir afin de

passer dans la filiere.
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3. Filiere : C'est le « moule » qui va faconner le profil de la matiere.

4. Bac a vide : une fois que la matiére a pris la forme souhaitée, et est
immédiatement refroidie et donc durcie a |I'aide d'eau froide.

5. Tireur : parfaitement synchronisé avec la filiere, il tire le profilé de cette derniere a la
découpeuse.

6. Découpeuse : Elle coupe les lames aux longueurs désirées (généralement 2 a 3m de

long).

7. Ejection.

2.2.2.2.1. Extrusion monovis

Dans le domaine de la plasturgie, c'est en 1879 que le premier brevet d'une extrudeuse
monovis (Single Screw Extruder, SSE) a été déposé pour isoler des cables a base de gutta
percha [19]. Depuis, cette technologie n'a pas cessé d'étre optimisée. Actuellement, les
extrudeuses monovis disposent d'un systeme vis-fourreau constitué d'une vis d'Archimede
généralement conique qui tourne dans un fourreau cylindrique régulé en température, et
au bout duquel est fixée une filiere. L'extrusion reste de loin la méthode la plus répandue
pour la fabrication de produits en CBP, notamment avec des extrudeuses monovis. Au
cours de |'extrusion, les fibres sont mélangées avec le thermoplastique fondu a I'aide d'un
systéme a vis a trois zones. La vis a trois zones est, aujourd'hui, la plus utilisée (Figure

10).

poinpags
3

eomipireanton | nllmrnrﬂrm |

Figure 10. Vis a trois zones [19]

La description de ces trois zones :
- La zone d'alimentation (1) qui possede la profondeur du filet la plus grande et

permet |'avancé du polymere.
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- La zone de compression (2) qui assure la plastification (fusion) et le dégazage
convenable du fondu. Dans cette zone, le diametre du noyau de la vis augmente
constamment (la profondeur du filet est constante).

- La zone de pompage (3) qui permet d’homogénéiser le mélange de polymeére fondu
et les fibres de renforts. C'est dans cette zone que se déroule la derniére étape du
procédé que nécessite parfois I'ajout de blocks de malaxage (kneading blocks) a la
méme vis. A la sortie de I'extrudeuse se trouve la filiere qui donnera la forme

finale au matériau extrudé.

D’autre part, il existe différentes vis ol la longueur de chaque zone varie (cf figure 11).

L

=]
—
()
(=]

Figure 11. (a) Vis a zone de compression longue, (b) Vis a zone de sortie longue
(c) Vis a zone de compression courte [15]

Dans une extrudeuse monovis, le transport des matieres premieres est assuré par les
forces de frottement et son efficacité dépend essentiellement de I'adhérence des matériaux
sur le fourreau. L'utilisation de fourreaux trés longs, ou de systeme de refroidissement de
la paroi, ou de vitesse de vis importante est souvent nécessaire pour éviter le collage de
la matiére a la vis. Plusieurs travaux ont mis en évidence |'importance de la géométrie de
la vis dans les phénomeénes de transport et de fusion du polymere au cours de |'extrusion
[19] [56].

Plusieurs paramétres (la vitesse de rotation des vis, le profil de température etc..) du
procédé de fabrication influencent considérablement les propriétés du composite

bois/plastique. Généralement, |'extrusion provoque une dégradation des fibres et engendre
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dans la plupart des cas des cassures [57]. Selon Le Baillif et Oksman, [58], |'utilisation
de températures et/ou de vitesses tres élevées provoque une dégradation des fibres. Une
étude a été menée par Englund et Olson, [59] sur des éprouvettes a base de HDPE et
de PP et de 60% de Pin. Ces auteurs ont montré que la vitesse de la vis a un effet sur
I'absorption d'humidité du CBP et n'influence pas significativement la résistance a la
flexion du composite. Burgstaller et Stadlbauer, [60] ont observé l'influence de ces
parametres au cours d’expériences réalisées sur des CBP a matrice PP renforcées par des
fibres de bois ,avec des pourcentages de bois variant entre 30 et 70%. Cette observation a
mené aux conclusions suivantes :

» Pour des pourcentages de fibres de bois < 50%, les composites sont plus stables au
cours du procédé, tandis que dans des conditions extrémes, la couleur et la
résistance du CBP sont fortement modifiées.

* Pour des pourcentages des fibres de bois > 50%, il y a une importante influence du

cisaillement.

Khalifeh et Clermont [61] ont montré (a I'aide des simulations numériques
tridimensionnelles en situation non isotherme, pour des fluides a caractére rhéofluidifiant,
anélastiques et viscoélastiques, dans une géométrie de type vis-fourreau et en utilisant la
méthode de volumes finis) des courbes caractéristiques d'extrudeuse. En tenant compte
des propriétés rhéologiques des fluides, relatives aux variations de viscosité
(rhéofluidification) et aux aspects élastiques, les auteurs montrent que les propriétés
élastiques et la viscosité influencent clairement les courbes caractéristiques débit-pression
en sortie de vis, qui conduit les auteurs a considérer des conditions de fonctionnement

différentes suivant la nature du fluide mis en ceuvre au sein de |'extrudeuse.
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2.2.2.3. L’extrusion bivis

Une extrudeuse bivis comporte deux vis sans fin tournant a I'intérieur d'un fourreau régulé
thermiquement (figure 12a). L'extrusion bivis présente certaines particularités (la
transformation et la mise en forme des plastiques) comparativement a celle monovis. Elle
présente une alimentation plus réguliere a cause de son fonctionnement qui ressemble a
une pompe a vis et assure |'homogénéité de la matiere en phase fondue. En plus, les
débits peuvent étre augmentés. Parmi les différents types traditionnels d’'extrudeuses, on
distingue aussi les extrudeuses bivis (Twin Screw Extruders TSE) paralléles co-rotatives et
contra-rotatives, les extrudeuses bivis coniques contrarotatives et interpénétrantes ou non

(Figure 12 b).

(@ ®)

Figure 12. (a) Machine bivis : partie active (source CLEXTRAL)

(b) Les principales configurations d’extrudeuses bivis (source CLEXTRAL)

Le choix de la configuration adéquate dépend essentiellement de |'action a exercer sur la
matiere. De nombreux travaux ont été effectués pour étudier |'effet d'extrudeuse bivis sur
la matiere végétale tels que :

Marechal, [62] qui a analysé les principaux facteurs impliqués dans le fractionnement
combiné de paille et de son de blé en extrudeur bivis pour |'obtention d'agro-matériaux. Il
a montré une augmentation de I'affinité des fibres pour les résines thermodurcissables en
extrudant de la paille et des tiges.

Peyrat, [63] qui a étudié le procédé de transformation thermo-mécano-chimique en

extrudeur bivis d'un nouveau composite biodégradable obtenu a partir de mais, plante

33



Revue de littérature

entiére. Il a trouvé une modification de la fraction pariétale de la matiere végétale afin de
lui faire acquérir des propriétés thermoplastiques.

Geneau, [64] qui a analysé le comportement rhéologique du tourteau de tournesol en
phase fondue, au rhéometre capillaire et qui a observé que I'extrusion bivis modérée
améliore I'écoulement de ce composite hydraté a 30% et a 120 °C. Par ailleurs, une autre
technique a été exploitée par Kasliwal et Jones, [65] pour la fabrication du CBP par un
procédé qui soit a la fois dispersif et distributif. Cette technique nécessite un
dédoublement de la vis de telle maniere que la seconde trémie d’alimentation se trouve
dans la seconde zone aprés les 3 zones pour le polymere (figure 13). Ce systéeme permet
aux fibres de bois ajoutées au polymere fondu d’avoir le temps nécessaire pour se
mélanger sans une contrainte mécanique trop élevée. Le choix de la température doit étre

convenable pour que la dégradation thermique de la fibre soit minimale.

Tremie 1 Trémie 2
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Figure 13. Vis extrudeuse (dédoublement de la vis) [65]

2.2.2.4. Le moulage par injection

L'injection est un procédé semblable a I'extrusion, qui permet de mouler des objets en
plastique de forme variée. Il repose aussi sur le principe d'une vis d'Archimede
comprenant les zones d'alimentation, de compression et d’homogénéisation. L'injection se
différencie de I|'extrusion au niveau de |'étape de refroidissement : en extrusion, le
refroidissement se produit a I'air ambiant, alors qu'en injection, il a lieu a I'intérieur du
moule. Il s'agit donc d'un procédé en semi continu et cyclique comprenant les étapes
suivantes [66]:

1- la matiére sous forme de granulé est entrainée dans la vis (zone d'alimentation);

2- la matiere est fondue sous la chaleur et le cisaillement (zone de compression);
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3- la vis recule et véhicule du méme coup la matiere fondue vers l'avant (zone

d’homogénéisation et de dosage);

4- |la matiere est injectée dans le moule fermé, la vis avance du méme coup;

5- la matiére est refroidie dans le moule;

6- le moule s'ouvre et |'objet est éjecté;

7- le moule se referme pour permettre une nouvelle injection.

Le moulage par injection offre donc la possibilité de fabriquer des objets de forme plus
complexe qu’en extrusion. Bien que l'injection soit plus lente, donc plus coliteuse, cette
technologie demeure extrémement compétitive vis-a-vis des autres méthodes de
conception. Ce procédé génére des pressions supérieures a I'intérieur du moule et diminue

les propriétés anisotropiques des produits injectés [67]

2.2.2.5. Thermoconsolidation: Procédé de lI'industrie du bois

Le procédé de thermoconsolidation est utilisé pour la fabrication des panneaux agglomérés
a base de particules de bois. Ces panneaux sont des composites bois polymeres. Le
polymére est une résine thermodurcissable telle que |'urée formaldéhyde (UF), la
mélamine formaldéhyde ou le phénol formaldéhyde. Le procédé de formation des

panneaux agglomérés est réparti en diverses étapes [68]:

le défibrage ou la mise en particules ;
* |e séchage;

» |'encollage;

= |3 formation du matelas;

* |e pré-pressage;

* |e pressage;
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» |a découpe et la finition.

Dans le cas des polymeres thermoplastiques, il est aussi possible de produire des CBP par
thermoconsolidation. Cependant, il est difficile d'obtenir une structure homogeéne. De
maniére générale, les CBP a matrice thermoplastique ont des propriétés mécaniques
inférieures aux matériaux fabriqués a partir d'une résine thermodurcissable. En plus, la
méthode de thermoconsolidation est plus difficle a adapter aux résines

thermoplastiques [69].

2.3. Analyse des travaux sur les composites bois polymére
Toutes les études réalisées pour mieux comprendre les CBP ont exploré plusieurs
paramétres techniques permettant d'évaluer leurs influences sur les propriétés mécaniques.
Ces parameétres sont :

- la taille des fibres ;
- la proportion des fibres ;

- I"humidité des fibres

- le type de polymere etc.

2.3.1. Influence de la quantité de renfort

—@— PP-Wood Fiber 5 =27 64 MPa'

r - 2
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Figure 14 : Résistance a la traction du composite a base de PP, du PEHD recyclé et du PS avec
des fibres de bois de renfort [70].
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Figure 15 : Module d’élasticité en traction du composite a base de PP, du PEHD recyclé et du
PS avec des fibres de bois de renfort [70]

La quantité de renforts a de toute évidence une influence considérable sur les propriétés
physico-mécaniques des CBP. C'est d’ailleurs un des parametres qui a été étudié par
plusieurs chercheurs depuis 1980 ot les CBP ont connu un essor fulgurant [70]. Dans la
fabrication du matériau composite, la matrice sert de lien entre les particules de bois.
Pour que toutes les particules soient reliées entre elles, il faut suffisamment de liant
(matrice thermoplastiques) pour les enrober. La majeure partie des travaux publiés qui
traitent de l'influence de la quantité de renforts s'attelle a trouver des proportions
optimales de la matrice thermoplastique et des particules de bois conduisant a de
meilleures performances mécaniques. L'ajout du renfort améliore quasi systématiquement
les propriétés mécaniques des CBP. Cependant une trop grande quantité de renfort
fragilise I'adhésion de I'ensemble matrice-fibres c'est ce qui a été prouvé par [71] [72]
[73].

Le module d'élasticité et le module de rupture évoluent différemment en fonction du taux
de fibres/particules de bois et de la matrice polymere. De facon générale, on remarque
que le module d'élasticité augmente lorsqu’on ajoute des fibres ou des particules de bois.

Dans les tableaux IV et V dont les valeurs sont extraites des travaux de [73] [74] [72] on
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peut noter une amélioration de la rigidité avec 'augmentation du taux de fibres/particules
de bois, quel que soit le type de matrice plastique utilisée sur une plage de 0 a 60%. Ce
constat est confirmé sur les graphiques 14 et 15. A ce niveau, les résultats des travaux
effectués convergent. Par ailleurs, s’agissant du module de rupture les résultats ne
s'accordent pas toujours. Cependant, il faut noter qu'il existe un seuil a partir duquel les
difficultés majeures apparaissent d'aprés [75]. Les CBP dont la matrice est le PEHD
présentent une baisse du module de rupture en traction lorsque leur taux de
renforts/charges est compris entre 20 et 25% (tableau IV et V).

Il est effectivement assez peu fréquent de trouver dans la littérature, des composites
fabriqués par extrusion contenant un pourcentage de bois supérieur a 40/50% pour
lesquels il n'y a pas de difficultés lors du moulage. Il faut préciser que les particules de
bois se comportent comme une charge. En effet la figure 14 montre que la résistance en
traction des échantillons a base de PP, PEHD et PS recyclés, extrudés a double vis, a
progressivement diminué avec |'ajout de fibres de bois. Par la suite |'ajout d'agents
coupleurs est une solution qui permet d'améliorer les propriétés mécaniques car favorisant

I'adhésion fibres/matrice.

Tableau IV : Propriétés mécaniques des CBP utilisant des fibres de bois comme charge pour des
matrices a base de PP, PS, HDPE et LLDP [70]

Polymeres Proportions en particules de bois (% de poids)
0 10 a 15 202325 30235 40 50

Module PP 09310 1,22 1,55 2,0 2,4 2,85
d'élasticité PS 1,9 17220 1,8a25 19229 202333 3,95

PEHD 1,0a1,2 08a1l1 13315 14318 163138 2,5

LDPE 0,33 0,43 0,63 0,72 0,77 --
Module de PP 27 a 34 23,5 23 a25 16 a 21 20 11,9
rupture PS 42 36 35 33,8 -- --

PEHD 25229 24 19 18 a 27 17 a 20 19

LDPE 10,8 13,1 12,2 11,2 10,7 --
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Tableau V : Propriétés mécaniques des CBP en utilisant des fibres de bois comme charge pour
PP, PS, et HDPE [70]

Proportions en particules de bois (% de poids)

Propriétés  Polymeres

10 20 30 40 50
PP 11 1,22 1,55 2,0 2,4 2,85
Module . . . . .
.., Ps 15al7 1,7320 1,8a25 19329 2,0a33 3,95
d'élasticité . N N N
PEHD 0,81 08al1l 1,3a1l5b 143138 16al8 2,5
PP - - - - -- 26,6
Module de
PS 40,3 35,7 36,4 343 29,9 --
rupture
PEHD - 26,5 25 19 15 --
2.3.2. L’influence de la morphologie du renfort

La taille des fibres joue un réle important dans la fabrication des CBP. C'est un facteur
qui influence les propriétés physico-mécaniques qu'on obtient aprés extrusion ou injection.
Les fibres de bois peuvent se comporter comme un renfort ou une charge selon leur taille.
D’aprés la littérature, le facteur de forme (longueur/diameétre) permet de définir une
limite a partir de laquelle on passe de |'état de renfort a celui de charge et vice versa.
Selon Migneault (2009) [76] , le facteur de forme influence les propriétés mécaniques,
I'absorption d'eau et entraine un gonflement plus faible. Stark et Sanadi (2000) [77] ont
abouti a la conclusion que le facteur de forme est le parametre prépondérant influencant
les propriétés mécaniques. Nicole Stark et Robert E. Rowland [78] trouvent qu'un facteur
de forme élevé, augmente la résistance mécanique des CBP. D'apres Ryan Gosselin
(2005) [79] les fibres de

bois ayant un facteur de forme supérieur a 10 se comportent comme des renforts dans les
composites. La sciure de bois a un facteur de forme compris entre 3 et 5 selon Nicole
Stark et Robert E. Rowland [78]. Il apparait alors évident que les particules de bois
interviennent comme des charges et non des renforts. Cependant dans certains cas, selon
la matrice le facteur de forme ou la granulométrie n'influencent pas les propriétés
mécaniques. Notamment lorsque le PVC est associé a un renfort bois. Les études

effectuées sur l'influence de la granulométrie et sur les propriétés mécaniques des CBP
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n'aboutissent pas aux mémes conclusions. Aucune conclusion générale ne peut étre tirée.

Il convient de procéder a I'étude

de chaque systéme composite (renfort/matrice). Le

tableau VI donne l'influence de la granulométrie et du facteur de forme des fibres sur les

propriétés mécaniques des CBP.

Tableau VI : Influence de la granulométrie et du facteur de forme des fibres sur les propriétés

mécaniques des CBP

Renfort Granulométrie / | Remarques sur les propriétés mécaniques Références
Matrice | végétal Facteur de forme
(FF)
Fibres de [ 90 et 125 pm E. om(traction) supérieurs avec fibres de [80]
PVC bambou 125 pm que avec ceux de 90 pm.
Fibres de pin
Divers 250 et 400 pm | Pas d'influence ni de la granulométrie, ni [81]
PVC FF(250 pm) = | du facteur de forme.
11,9 FF(400 pm)
=177
Copeaux de | 150-500 pm 4-25 | Pas de différence. [82]
PP bois  Fibres | mm
de bois
Fibres de | 75, 105, 125, | E, o, (traction, flexion) maximum avec [83]
PP bois 150, 175, 250, | fibres de 250 pm.
400 et 840 pm Pas d’influence du facteur de forme.
Fibres de | 65, 130, 215 et | Influence prépondérante du facteur de [78]
bois 515 pm, FF | forme par rapport a la granulométrie.
PP compris entre | L'influence augmente avec le taux renfort
3,35 et 4,53. FF
plus élevés pour
150-180 pm
PP Fibres de | 75 a 250-595 pm | oy, (traction) maximum avec fibres de 100- [84]
bois 150 pm E(traction) augmente quand
granulométrie diminue
Aucune tendance claire sauf avec PE : E,
PP, PE | Divers 150, 205 et 355 | oy, (traction, flexion) maximum avec fibres [85]
pm de 205 ym
om(traction) augmente quand
granulométrie diminue
Om (traction) augmente quand taux renfort
PP, PE | Divers augmente
recyclés 150, 250 et 400 | E(traction) augmente quand granulométrie [86]

pm

augmente E(traction) augmente quand
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taux renfort augmente
REMARQUE : Evolution moins marquée

pour composites PP recyclé.

Fibres de | <0,59 mm 0,59- | E, o(traction) supérieurs avec grosses
bois 0,74 mm 0,74- | particules (>1,18 mm)
HDPE | Copeaux de | 1,18 mm >118 | E, op(traction) supérieurs a fort taux [87]
bois mm renfort (>60%)
REMARQUE : Utilisation d'un liant
thermodurcissable (thermopressage)
Epoxy | Chanvre 10-90 pm, 10-30 | E, oy, (traction, flexion) augmentent quand [88]
pm et 10 pm la granulométrie diminue

Source : [89] E : module élastique ; o m : contrainte maximale.

2.3.3. L’influence de I'humidité et de la température

L'eau a de toute évidence un impact négatif sur I'adhésion entre la matrice (hydrophobe)
et les particules de bois (hydrophiles). Il est donc préférable et méme nécessaire de passer
les particules de bois a |'étuve pour éliminer totalement I'eau. On admet toutefois un seuil
de tolérance au niveau de I'humidité de 1-3% [70]. L'ajout de bois a une matrice
thermoplastique entrainera inévitablement une augmentation de |'absorption d’humidité
du CBP. Les chercheurs s'intéressent a |'absorption d'humidité et d'eau. Klason et al
(1984) [90] ont exposé des échantillons de CBP (farine de bois et PP respectivement en
proportions 40/60) a 50% d'humidité relative pour une température de 23°C pendant 150
heures et ont observé une teneur en humidité de 1,6%. lls ont remarqué de facon
évidente que cette teneur en humidité diminue avec le taux de charge lorsque les mémes
échantillons sont placés dans un bain d'eau a 90°C pendant 7 jours. Par la suite ils ont a
mesuré une teneur en humidité de 8 a 10 %. Liang et al (1994) [91] remarquent que

I’augmentation de polystyréne dans les CBP réduit I'absorption du matériau.
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2.3.4. Influence de la température

Il est primordial de connaitre le comportement des CBP a haute température. La
méthodologie adoptée consiste a déterminer les courbes d'ATG de la matrice, des
particules de bois et du composite puis de les mettre en relation. L'analyse
thermogravimétrique des CBP varie en fonction des quantités de bois mis en jeu [92] du
type de polymere, greffé ou non [93] [94] [95]. L'étude des courbes d'analyse
thermogravimétriques des CBP se fait conjointement avec celle de I'ATG des particules
de bois et celle de la matrice. D'apres [92] [96] sous atmosphére d'azote , la matrice perd
plus de 98% de sa masse lorsque les températures varient entre (390°C-400°C) et (470°C-
510°C). Cette perte de masse est attribuée a la dégradation thermique des chaines
hydrocarbonées et a la production d'hydrocarbures oxygénés, de CO, de CO, et de H,O
[97]. L'incorporation de la farine de bois réduit la température de dégradation initiale de
la matrice % [98].1a décomposition des CBP se fait alors entre 260°C et 320°C qui
correspond respectivement aux températures de dégradation des hémicelluloses et de la
lignine [99] [100]. Il a été prouvé par [101] [102] [103] lorsque les CBP sont soumis a de
hautes températures, la dégradation thermique du bois produit des radicaux libres qui

accélérent la réaction de dégradation du PEHD a haute température.

2.3.5. Influence de la matrice thermoplastique : recyclée ou non

L'usage de matériaux recyclés dans les composites CBP est un souci croissant. Le
caractere écologique de ce type de démarche et l'intérét économique qu'il suscite, ont
conduit au développement de la recherche sur le sujet. Nous allons séparer le recyclage
des matieres biologiques et celui des matieres plastiques, en oubliant volontairement de
traiter les problémes de recyclage qui sont propres aux mélanges de constituants. Dans les

faits, I'utilisation de matiéres recyclées est possible ainsi que la réutilisation des CBP pour
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en fabriquer de nouveaux. Par contre, la séparation de mélanges hybrides (bois, plastique,
résines adhésives) intimement liés n'est en général pas évoquée dans la littérature et
semble assez complexe de prime abord. Les CBP sont envisagés, pour [|'essentiel, eux
méme comme un débouché pour le recyclage des matieres plastiques.

Les fibres naturelles comme les déchets agricoles, les déchets de construction en bois ou
les papiers recyclés, peuvent étre utilisées dans les CBP. Ces constituants se comportent
alors, sensiblement de la méme maniere que les autres fibres naturelles, sauf qu'elles
peuvent avoir subi un traitement supplémentaire qui risque de les avoir altérés.

Les polymeres synthétiques ne sont pas tous recyclables mais les thermoplastiques le sont
en général. Leurs propriétés peuvent, cependant, étre modifiées de facon plus ou moins
importante. Exemple la cristallinité. Lorsqu'on mélange des polymeres déja utilisés, il
arrive que certains soient incompatibles. Or le produit recyclé doit étre de qualité. Ainsi
les produits recyclés au niveau industriel ont une qualité plus constante et reproductible
que ceux de type post-consommation.

Les études réalisées sur les CBP constitués de matériaux recyclés montrent qu'il n'y a pas
de chute significative des propriétés mécaniques des composites. On distingue quand
méme trois grandes catégories de conclusions tirées sur ce sujet. En effet, certains auteurs
arrivent a la conclusion que les plastiques recyclés utilisés dans les CBP présentent de
meilleures propriétés mécaniques par rapport aux plastiques vierges. D'autres prouvent le
contraire. Kazemi-Najafi et al. , (2006), [104] Selke et Wichman (2004) [105], Adhikary
et al. (2008) [106] font partie de ceux qui ne trouvent pas une différence significative
entre les CBP a base de plastiques vierges et ceux fabriqués avec des plastiques recyclés.
Pour ce qui concerne la premiére catégorie, Mali et al. (2003) [107] ont signalé que la
résistance a la traction et le module d’élasticité des CBP fabriqués a partir de PP recyclés
sont plus élevés que ceux fabriqués a partir de PP vierges. Dans ce méme groupe, Ashori

et Nourbakhsh (2009) [108]ont étudié les propriétés en traction et en flexion des
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composites fabriqués a partir de plastiques recyclés et de fibres de vieux journaux. Les
résultats indiquent que les composites avec PEHD recyclé fournissent des propriétés
modérément supérieures, a ceux avec du PEHD vierge. Contrairement a ces auteurs,
Kamdem et al. (2004) [109] ont constaté que le module de flexion et la résistance des
panneaux fabriqués avec du PEHD vierge étaient plus élevés que ceux fabriqués avec du
PEHD recyclé. De la méme facon, [110] Youngquist et al. (1994) ont montré que, avec le
méme apport, le remplacement du PP recyclé par le PP vierge dans les CBP entraine
une résistance et une rigidité plus faibles. Le peu d’'influence de I'usage de la matiére
plastique recyclée est confirmé par I'étude de [73]. Les études de [111] et celles de

[112]démontrent la faisabilité de composites a partir de matiéres recyclées.
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2.4. Conclusion

L'étude de la bibliographie permet de déduire que les auteurs abordent des questions qui
traitent des propriétés physico-mécaniques des CBP et des procédés de fabrication. De
facon générale, les propriétés mécaniques des CBP sont tres variables. Elles changent en
fonction de la quantité du renfort, de la morphologie du renfort, du type de matrice, de la
technologie de fabrication etc. De facon naturelle, il peut exister un lien mécanique entre
les fibres et la matrice thermoplastique. Cependant, ce lien ne garanti pas au matériau
une bonne résistance mécanique. C'est la raison pour laquelle, il faut améliorer la
compatibilité physico-chimique entre la matrice et les fibres. Plusieurs recherches menées
dans ce domaine, restent toujours a I'échelle expérimentale néanmoins, I|'anhydride
maléique se distingue par son usage a caractere industriel comme agent de couplage.
Les procédés de fabrication des CBP restent généralement les mémes a savoir |'extrusion,
I'injection et le compounding. Une étude compléte sur les CBP doit tenir compte de tous

les facteurs qui influencent ses propriétés mécaniques.
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MATERIELS ET METHODES

3. Matériels et méthodes
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3.1. Introduction

Ce chapitre présente d'une part les intrants qui rentrent dans la composition des CBP et
d'autre part, les méthodes expérimentales utilisées comme nous I'avons déja précisé. Un
matériau composite est concu dans le but d’obtenir un matériau dont les performances
sont meilleures que les constituants pris isolement. Il est nécessaire de bien connaitre
chacun de ces constituants pour ensuite les mettre en relation avec le composite final
obtenu.

Le projet d'études que nous présentons est réalisé sous la forme d'un partenariat. Ceci a
conduit a la fabrication de matériel expérimental dans deux laboratoires différents (le
LERMAB en France et le LEMA au Bénin ). Les fibres de bois utilisées dans les deux
laboratoires sont les mémes et proviennent de scieries du Bénin. Les polymeres utilisés au
LERMAB ont été récupérés sur place. De la méme facon ceux utilisés au Bénin
proviennent du processus de recyclage sur place. Nous présenterons donc les
méthodologies de fabrication des échantillons élaborés de facon artisanale au Bénin et de

ceux mis en ceuvre en France.
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3.2. Description des constituants et méthodologie de préparation

3.2.2. La matrice

Figure 16 : Granulés polymeéres

La matrice plastique qui a été utilisée dans la mise en ceuvre des CBP est un mélange de
quatre polymeres thermoplastiques. Dans une perspective de recyclage, les motivations
sont souvent différentes. Il est techniquement difficile ou trop colteux de séparer ces
combinaisons de matiéres plastiques. La performance de ces mélanges est souvent bien
inférieure a celle d'un matériau polymere pris isolément puisque les polyméres sont
immiscibles. Lorsqu’'on prend les ordures ménagere de types plastique dans la ville de
Cotonou, on y retrouve 3,8% de PET, 85% de HDPE, 7 % de LDPE, 1,2% de PP et 3,
% de PUR [8]. Le PUR n’est pas un polymére thermoplastique. Il ne se préte donc pas au
recyclage. Nous avons choisi alors de I'éliminer. Les pourcentages des différents polymeres
changent et deviennent donc

. 3,9% de PET, 87,6% de HDPE , 7,2% de LDPE et 1,2% de PP. Le mélange de ces
polymeéres a été réalisé dans deux laboratoires différents et donc dans des conditions
différentes.

La matrice polymere utilisé au LERMAB est constituée de granulés thermoplastiques de

diameétre 5mm (figure 16). Il s'agit de polyméres commerciaux provenant de la société
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Good fellow. Leurs caractéristiques physico-mécaniques sont décrites par le fournisseur

dans le tableau VII.

Tableau VII : Caractéristiques physiques et mécaniques de certains polyméres thermoplastiques

Polymere Densité (g.cm® ) Otraction (MPa) MOE(GPa)
PP 0,9 25-40 0,9-1,5
PEHD 0,95 15-40 0,5-1,2
PEBD 0,92 5-25 0,1-0,3
PET 1,3-14 80 2-4
PS 1,05 30-100 2,341

MOE : Module d'élasticité

Figure 17 : Déchets plastiques utilisés

Le second laboratoire ol nous avons préparé la matrice est le Laboratoire d'Energie et de
Mécanique Appliquées (LEMA) au Bénin. Dans ce cas, nous avons récupéré des
plastiques déja utilisés. |l s'agit principalement d'emballages de bidons, de sachets
plastiques (figure 17). Le code de recyclage de ces plastiques nous a permis de les

identifier et donc de les séparer selon leurs types. Nous avons ensuite procédé a leur
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nettoyage pour éviter la présence d'impuretés dans la matrice. Aprés cette étape, On pése
3,9¢ de PET , 87,6g de HDPE , 7,2g de LDPE et 1,2 g de PP pour constituer la matrice.
A ce niveau, le dispositif de fonte est artisanal.

Au LEMA, suite au tri des déchets effectué sur les décharges d'ordure au Centre de
Valorisation des Déchets en Energie Renouvelable et en Agriculture (ValDERA) une
classification assez fidéle des déchets a été faite.

Les sept principaux types de plastiques rencontrés sont :

le polyéthyléne téréphtalate (PE) ;

» |e polyéthyléne haute densité (PEHD) ;
» |e polychlorure de vinyle (PVC) ;

= |e polyéthyléne basse densité (PEBD) ;
= |e polypropyléne (PP) ;

= |e polystyréne (PS).
3.1.1. La sciure de bois

L'essence de la sciure de bois qui a été utilisée dans notre étude est le Tectona grandis
(teck) et I’Afzelia africana. La sciure collectée dans diverses scieries a été tamisée en
vue de séparer le matériau en plusieurs classes granulaires. La farine de bois finement
moulue provient de matieres ligneuses récupérées a la suite des opérations de rabotage, de
sciage et de sablage. Les propriétés physiques de la sciure de bois : densité apparente,
humidité et masse volumique absolue sont entre autres des propriétés physiques qui
varient relativement pour une méme essence et selon le lieu de collecte. Le tableau VIl
résume |'ordre de grandeur de certaines propriétés physiques. La sciure de bois a été

tamisée et rangée par diameétre compris entre 0,630mm et 0,160mm (figure 18).
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Figure 18 : Sciure de teck tamisée

Nous avons séparé la sciure en trois classes granulaires que nous avons nommées dans le

tableau VIII.
Tableau VIII : Propriétés physiques de la sciure de bois par granulométrie
. ) L Taux
Compositions Masse volumique  Densité &’ humidité
umidi
Nomenclature granulaires absolue (g/cm3) apparente (%)
(]
Gl 0,315mm-0,630mm 0,270 0,126 10,79
G2 0,160mm-0,315mm 0,278 0,161 11,51
G3 0,160mm-0,08mm 0,294 0,171 10,07
3.1.1.1. Tamisage de la sciure

Le tamisage nous permettra de séparer les grains constituant la sciure suivant leur
distribution dimensionnelle.

- Matériel utilisé

des plateaux ;

des brosses métalliques ;

tamis de diamétre 0,08mm (20) ; 0,160mm (23) ; 0,315mm (26) ; 0,630mm
(29) ; 1,25mm (32) ; 2,5mm (35) et 5mm (38) ;

une étuve
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- Mode opératoire

sécher le matériau a tamiser a |'étuve avec une température maximale de
105°C pendant 24h ;

placer I'échantillon sur |la passoire de plus grand diamétre ;

tenir la passoire d'une main, légerement inclinée et I'agiter de long en large
en la frappant a chaque oscillation contre I'autre main a la cadence de 125
coups environ par minute ;

arréter le tamisage lorsqu’aucun grain ne traverse plus la passoire pendant
une période de 25 secousses sans jamais appuyer sur la toile pour forcer le
passage des éléments ;

enfin séparer les refus de chaque tamis ; on appelle « refus » sur un tamis

le matériau qui est retenu par le tamis.

3.1.2.  Préparation des mélanges pour I'extrusion

Au cours de cette étude, les matériaux composites ont été fabriqués a partir d'un
mélange de polymeéres thermoplastiques décrits précédemment et de la sciure de bois. Les
mélanges sont réalisés a différentes proportions massiques (20%, 25%, 28%, 30%) en
sciure. En premier lieu, la sciure de bois est introduite a I'étuve a 105°C pendant 24h
pour éliminer I'humidité qu’elle contient. On prend soin de ne pas dépasser cette
température de 105°C pour éviter de dégrader la matiere. Cette étape est réalisée avant
le mélange avec les polymeres. La seconde étape consiste a réaliser le mélange en
respectant les proportions massiques. A ce niveau il est primordial d’homogénéiser de
facon manuelle |"ensemble sciure de bois et polyméres thermoplastiques pour éviter

d'avoir une distribution inégale des polymeéres dans |'échantillon.
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3.1.2.1. Extrusion

Les mélanges précédents vont alimenter une extrudeuse dont la principale fonction est de
convoyer, de fondre et de mettre en pression la matiere introduite dans la trémie pour
qu'elle puisse franchir la filiere.
L'extrusion est de loin le plus important des procédés de mise en forme des polymeres. Le
principe de base de |'extrusion monovis est |'utilisation d'une vis sans fin, qui tourne a
I'intérieur d'un fourreau cylindrique. Procédé continu, elle consiste en un passage au
travers d'un outillage appelé filiere. Dans ce cas, les fonctions principales du procédé sont
d'assurer la fusion du polymeére solide, puis la mise en pression et le mélange du polymeére
fondu, afin d’alimenter dans de bonnes conditions la filiere, qui donnera sa forme au
produit fabriqué.
L'état du mélange polymere dans la machine permet de distinguer trois zones.
- La zone d'alimentation : le mélange y est entiérement solide et préchauffé.
- La zone d’homogénéisation dans laquelle coexistent le polymére ramolli et le
polymere déja fondu.
- La zone de compression dans laquelle la matiere est totalement fondue et forcée
vers la filiere.
Les mélanges ont été extrudés par une monovis de marque coatec mis a

disposition au CETELOR (Centre d'Essais Textile Lorrain)
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Polymeére + sciure de
bois

Alimentation Homogénéisation Compression

Figure 19 : Principe du procédé d’extrusion

Les températures maximales ont été maintenues entre 175 et 220°C selon la zone

considérée et la vitesse de rotation de la vis est fixée a 71 tours/minute.

Figure 20 : Extrudeuse monovis utilisée pour la mise en forme des composites
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Tableau IX : températures dans I'extrudeuse

T min °C T max °C
Zone 1 165 175
Zone 2 190 200
Zone 3 210 220
3.1.2.2. Le moulage des composites

Figure 21 : Presse chauffante

La compression du composite est effectuée avec |'aide d'une presse chauffante. Elle est
constituée de deux plaques dont les températures sont asservies par un régulateur et
ajustées comme suit (figure 21):

- Température plaque inférieure : 170°C

- Température plaque supérieure : 150°C
Nous avons utilisé trois types de moule en laiton qui sont disposés sur la presse pour les
préchauffer. Les deux premiers permettent d'obtenir les éprouvettes de forme
parallélépipédiques de dimensions 100x10x10 mm?® ou 100x10x4 mm?
Le troisieme moule donne des composites sous forme de plaques de dimensions
100X100X4 mmé,
Les plaques sont ensuite découpées dans les deux directions.
Le quatrieme moule conduit a des composites de géométrie cylindriques (échantillons de

diameétre 30mm et de hauteur 30mm)
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Ces échantillons sont fabriqués, pour la détermination des propriétés mécaniques en
compression. Le moulage des composites s’effectue alors de la facon suivante : une fois le
moule rempli, il est placé sur une plaque de la presse chauffante et recoit son couvercle.
La plaque supérieure est ensuite descendue lentement jusqu'a fermeture et maintenue en
pression pendant 30 secondes. Pour finir, le moule est retiré de la presse puis refroidi par

exposition a |'air, avant démontage de I'éprouvette de composites.

Figure 22 : Echantillon cylindrique
Cependant cette méthode présente de nombreuses insuffisances aprés le démoulage.
On peut noter :
- La présence de vides dans le composite
- Les formes irrégulieres des échantillons obtenus
- La mauvaise répartition de la matrice dans le composite (due au passage)
Pour résoudre difficultés dues au moulage, nous avons procédé a la conception d'un autre
moule permettant d’avoir :
- Quatre échantillons de dimensions normalisées NF-EN180527-1 et NF-EN180527-2
- De résoudre le probleme de la présence des vides grace a la méthode de ['injection
sous pression
- De donner a I'échantillon une forme réguliere facilitant la reproductivité des
résultats

La méthode de moulage est la suivante :
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- Introduction du mélange polymeére/sciure de bois dans la trémie.

- Chauffage du moule a 120°C.
Cette température a été retenue apres plusieurs manipulations.
En effet lorsque le moule est préchauffé a une température supérieure a 120°C, il produit
des échantillons contenant des vides car a cette température la chaleur du moule crée des
bulles d’air dans la forme visqueuse du mélange.
Si le moule est préchauffé a une température inférieure a 120°C, le mélange refroidi tres
vite et peine a se répartir dans le moule.

- Vissage du moule a la sortie de |'extrudeuse. Le mélange chaud est injecté dans le

moule. Il faut compter au moins 1h30 pour le refroidissement du moule et par la

suite le démoulage.

Figure 23 : Eprouvettes d’essais de traction
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Figure 24 : Moule métallique

3.1.3. Mise en ceuvre artisanale

Ne disposant pas d'extrudeuse au Bénin, un dispositif de fabrication artisanale des CBP a
été mis au point. Il est basé sur la fonte des polymeéres et I'habileté du manipulateur. Le
controle de la température y est partiel. Les températures de fonte y sont donc
légerement variables. Ce dispositif a été concu pour faciliter la fabrication du composite
bois plastique en déployant peu de moyens financiers. |l est composé de quatre parties

essentielles

- le souffleur : comportant une hélice, il est alimenté par une tension électrique
qui provoque la rotation de I'hélice créant ainsi le mouvement de I'air (figure
25),

- le fourneau : il recoit de I'air du souffleur qui active de facon constante le feu
créé dans le fourneau a base de coques de palmier ou de charbon (figure 25),

- le récipient : les sachets recyclés y sont introduits et il est posé sur le feu
jusqu'a la fonte compléte des sachets (figure 25) ;

- le mélangeur : il est constitué de palettes disposées de facon a réaliser

un mélange homogeéne apres fonte des sachets (figure 25)
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Le fourneau

Le mélangeur Le récipient

Figure 25 : Dispositif artisanal

3.1.3.1. Méthode de fabrication des composites bois polymeéres

Le processus de fabrication des composites bois polyméres comporte plusieurs étapes
respectant des techniques précises. La moindre erreur intervenant dans le processus
conduit a un produit final de mauvaise qualité. Les différentes étapes de la fabrication

sont :

La fonte des déchets plastiques ;

le refroidissement de la matrice ;

le mélange de la colle et de la sciure ;

le moulage.
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3.1.3.2. La fonte des déchets plastiques

Dans la fabrication du composite bois plastique, les déchets représentent le liant.
Pour cela, ils doivent étre fondus jusqu'a liquéfaction (cf figure 26). Ceci n'est possible
qu'a une température supérieure a 282,5°C. Les déchets plastiques recueillis sont donc
introduits dans le récipient réservé a cet effet. La fonte est controlée de facon a avoir
une bonne viscosité. Lorsque le liant perd de sa viscosité, le composite obtenu est tres
friable. Cet état de chose est dii au fait que le liant a perdu sa propriété d'adhésion.

Etant donné que la température de fonte des déchets plastiques de type PEHD est
plus élevée que celle des plastiques de type PEBD qui, a leur tour, est plus élevée que
celle du polystyrene, lors de la fonte, on introduit les plastiques dans le récipient en
respectant I'ordre PEHD, PEBD et PS pour éviter les risques éventuels de perte de

viscosité et de calcination.

Figure 26 : Déchets plastiques fondus

3.1.3.3. Le refroidissement de la matrice

Etant donné qu'on n'a pas la possibilité de controler la température du mélange, la
matrice obtenue a la fin est souvent a une température entre 260°C-280°C. A cette
température, une fois introduite, la sciure de bois se carbonise et les composites obtenus
par la suite ont une faible résistance mécanique. Il est donc recommandé de laisser la

colle refroidir jusqu'a une température de 180°C. Le refroidissement est fait de différentes

60



Matériels et méthodes

manieres. Soit en laissant la matrice exposée a |'air pendant une durée donnée soit en

versant de |'eau sur les parois du récipient.

3.1.3.4. Le mélange de la matrice et de la sciure

Le mélange est obtenu aprés refroidissement de la colle. La sciure pesée est
progressivement introduite dans le récipient pendant que le mélangeur tourne. Lorsque
toute la sciure est introduite dans le récipient, le mélangeur homogénéise |'ensemble

sciure-colle (voir figure 27). Le mélange doit étre le plus homogéne possible.

o~

Figure 27 : Etape de mélange de la colle et de la sciure

3.1.3.5. Le moulage

A cette étape le mélange est sous forme pateuse, on le renverse alors dans un moule
pour avoir la forme que I'on désire (voir figure 28). La nature pateuse du mélange et la
température a laquelle ce dernier se trouve font qu'il libere des poches d'air : pour
éviter que ces bulles d'air ne pénétrent dans le composite, on renverse le composite de
facon continue en remuant le mélange. Cette étape est déterminante car lorsque le
moulage est mal réalisé parce que |'air s'est introduit dans le composite, il se créé des

zones de faiblesse diminuant ainsi considérablement les propriétés mécaniques.
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Figure 28 : Principe de moulage

3.1.3.6. Usinage des composites

A cette étape, les panneaux composites sont réalisés dans des moules parallélépipédiques de
dimensions 50x20x8cm?®. Il faut donc procéder a |'usinage pour obtenir les dimensions
des échantillons a tester au laboratoire pour les essais mécaniques de traction et de
compression. L'usinage a été réalisé au Centre de Conception Mécanique d'Usinage et
de Forge (CCMUF) sis a Abomey-Calavi (Bénin) qui est spécialisé dans la

maintenance des équipements industriels et de batiment.
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3.2. Tests physico-chimiques

3.2.1. La masse volumique

= Définition

C'est le rapport de la masse de |'éprouvette sur son volume. Le but de I'essai est de

déterminer le poids par unité de volume des CBP.

* Principe
L'essai consiste a déterminer la masse et le volume des différentes éprouvettes

confectionnées pour ensuite déterminer la masse volumique.

= Matériel utilisé

- Logiciel autocad 2010 pour la modélisation (voir annexe 4);

- une balance électronique.

* Meéthodologie

Prendre la température du milieu ambiant.
Peser a I'aide d'une balance les éprouvettes. Soit m leur masse
.Déterminer le volume V d'un échantillon par modélisation numérique

Connaissant le volume et la masse, la masse volumique p peut étre déterminée par la

formule suivante.

ki
<l3
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3.2.2.  Analyse thermogravimétrique

* Principe et but

L'analyse thermogravimétrique (ATG) permet de suivre le changement de masse d'un
échantillon sous une variation de température ou sur un palier de température. Cette
mesure se fait sous atmosphere d'azote N et permet d’apprécier le comportement du

matériau sous |'effet de la chaleur.

BEEN.

Figure 29 : Echantillon de matériaux composites
On pese 80mg d'échantillon (voir figure 29) découpé en plusieurs parties fines que I'on
introduit dans le four.
On procede dans un second temps a la programmation de |'augmentation de la
température.

La vitesse de chauffage est alors de 2K/min sous azote et de débit 20MI/min
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* Principe de I'essai :
Un échantillon de matériau composite de fibres de bois ou de polymére thermoplastique

est soumis de facon croissante a |'effet de la chaleur et on note la masse correspondante.

* Matériel
L’ATG se fait avec un analyseur thermique de marque SETRAM SETSYS mis a

disposition par le LERMAB.

-

|

{

|

Figure 30 : Dispositif d’ATG de marque SETRAM SETSYS

Le dispositif est relié a un calculateur qui trace :

* |a courbe d’évolution de la masse en fonction de la température,

M 4100 = f(K) avec m la masse sous |'effet de la température K en kelvin ;

m,

mo la masse initiale de I'échantillon.

* |a courbe d’'évolution de la masse en fonction du temps l><100=f(t) avec m la

m,

masse a l'instant t ; mgo la masse initiale de I'échantillon.
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3.2.3. Analyse chimique des constituants de la sciure de bois

= But
Le but de ce test est de caractériser la sciure de bois par la détermination du taux des
constituants chimiques, a savoir I'holocellulose, la lignine, la cellulose et les cendres .La

méthode utilisée consiste a extraire, la lignine, I'holocellulose et la cellulose.

3.2.3.1. Extraction de I'holocellulose

. Mode opératoire

Peser 1,5 g de sciure séche extraite préalablement séchée a 105°C a I'étuve pendant 15 a
24h.

Préparer une solution contenant 1 g de NaCLO2 et 1 mL de CH3COOH dans 125 mL
d'eau distillée.

Introduire la sciure de bois dans cette solution. L’ensemble est maintenu sous agitation
magnétique pendant 2 a 70 °C.

Répéter |'ajout des réactifs jusqu'a obtention d'un résidu solide blanchatre.

Filtrer le précipité solide d'holocellulose sous vide sur un verre fritté préalablement séché
et pesé a vide. Le laver plusieurs fois a I'eau distillée puis sécher a 40°C a I'étuve pendant

24h.

3.2.3.2. Extraction de la cellulose avec du HCI

Pour éliminer les hémicelluloses et extraire la cellulose pure il faut :
Traiter I'holocellulose avec 2,5 N a 100°C pendant 4h.

Préparation de la solution HCI.

Prélever 207 mL d'acide et compléter a 1L avec de |'eau distillée.

Filtrer la cellulose.
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Rincer avec 100 mL d'eau desionisée.

Sécher a 40°C toute une nuit.

=  Matériel
Extracteur de Soxhlet.
Buchner avec filtre.

Solution d’éthanol-toluéne.

3.2.4. Analyse au microscope électronique a balayage

Les propriétés morphologiques des échantillons ont été analysées en utilisant un
microscope électronique a balayage sur un modeéle HITACHI TM-3000. On fait une

entaille du facies de rupture ensuite |'échantillon est introduit dans la console.

Figure 31 : Préparation de I’échantillon pour la vue au MEB
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3.2.5. Test de traction

* Principe

L “éprouvette est allongée le long de son axe principal a une vitesse constante jusqu’a sa
rupture ou jusqu’a ce que la contrainte (charge) ou la déformation (allongement) ait
atteint une valeur prédéterminée. La charge supportée par | éprouvette et son

allongement sont mesurés pendant | essai.

Figure 32 : Dispositif de traction marque INSTRON

68



Matériels et méthodes

= Appareil
Modele INSTRON 4467 (figure 32)

Eprouvette de traction

Selon la norme 5 éprouvettes sont nécessaires. Chacune d’elles a les dimensions ci-apres

(voir figure 33)

LI r:k/' L |
i ~L | I
§ FHP———F—— 4
I ~ 1

Figure 33 : Eprouvette de traction

Longueur totale, L 3=150mm

Longueur de la partie étroite parallele, Li= 60 £+ 0,5mm
Rayon , R=60mm

Largeur aux extrémités, 20 £+ 0,2

Largeur de la partie étroite, b;=10 £ 0,2

Epaisseur, h=4

Longueur de référence, Lo

Distance initiale entre mors, 115 +£1

= Calcul des déformations

Le calcul des déformations relatives se fait sur la base de la longueur de référence de

| “éprouvette la formule de calcul est donnée par la suite.
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est la valeur de déformation concernée exprimée comme un rapport sans

dimension en pourcentage.

Lo est la longueur de référence de I'éprouvette en mm.

AL0 est I'accroissement.

* Calcul du module
Le calcul du module d”élasticité (module de Young) se fait sur la base de deux valeurs de
déformation.

G.-C
_ 2 1
Et_s—s
2 1

E:: est le module d élasticité en traction, exprimé en MPa;
o7 : est la contrainte, en MPa mesurée a la valeur de déformation £; = 0,0005;

0, : est la contrainte, en MPa mesurée a la valeur de déformation £, = 0,0025;
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3.2.6. Test de compression

= But

L'essai vise a déterminer la résistance maximum en compression et de caractériser le
matériau composite a l'aide de la courbe de la contrainte en fonction du déplacement

selon la norme NF EN 1SO 14126.

* Principe
Les éprouvettes cylindriques de diametre 29mm et de hauteur 35+2 sont soumises a un

effort unidirectionnel. La déformation est notée de facon proportionnelle a ['effort

appliqué.

Figure 34 : Dispositif d’essai de compression

=  Matériel

Presse de Modele INSTRON 4467 (figure 34)
Eprouvette en compression cylindrique (voir figure 22)
» Calcul des déformations
Le calcul des déformations relatives se fait sur la base de la longueur de référence de

| “éprouvette la formule de calcul est donnée par la suite.

71



Matériels et méthodes

8=L— est la valeur de déformation concernée exprimée comme un rapport sans
0

dimension en pourcentage.
Lo est la longueur de référence de I'éprouvette en mm.

AL0 est I'accroissement

* Calcul du module
Le calcul du module d”élasticité (module de Young) se fait sur la base de deux valeurs de
déformation.

E :G2_Gl

t
g, —8

E:: est le module d élasticité en traction, exprimé en MPa;
o7 : est la contrainte, en MPa mesurée a la valeur de déformation £; = 0,0005;

0, : est la contrainte, en MPa mesurée a la valeur de déformation £, = 0,0025;
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3.2.7. Test de flexion

Pour les tests de flexion, les échantillons en matériaux composites et en plastiques ont
suivi la norme NF EN ISO 14125.

* Principe

L'éprouvette, supportée comme une poutre, est soumise a une flexion, a une vitesse
constante, jusqu'a la rupture de |'éprouvette ou jusqu'a ce que la déformation ait atteint
une valeur prédéterminée. La force appliquée a I'éprouvette et la fleche sont mesurées
pendant l'essai. La méthode est utilisée pour étudier le comportement en flexion des
éprouvettes et pour déterminer la résistance a la flexion, le module de flexion et d'autres
aspects du rapport contrainte/déformation en flexion dans les conditions définies. La

méthode s'applique a une poutre supportée librement, chargée en trois points.

Figure 35 : dispositif d’essai de flexion

* Matériel
Modele INSTRON 4467 (figure 35)

Eprouvette de forme parallépipédiques 4Xx10X80mm?® reposant sur deux appuis (voir
figure 35)
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1T ED m mm
nll 1

Figure 36 : schéma de principe pour le test de flexion

» Calcul de la contrainte appliquée et du module d’élasticité

Calcul de la contrainte en flexion o5, exprimée en MPa, a |'aide de I'équation suivante:

_ 3FL
~ 2bh?

Of

F est la force (charge), en newtons;
L est la portée, en millimetres;
b est la largeur, en millimetres, de |'éprouvette;

h est |'épaisseur, en millimétres, de |'éprouvette.

Le calcul du module d'élasticité en flexion Ef exprimé MPa, a |'aide de |'équation ;

i L3 x(AF>
£~ 4bh3 ~ \As

ol As est la variation de fleche entre deux positions ;

AF est la variation de force entre deux positions
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3.3. Conclusion

Cette étude a été faite en réalisant des tests physico-chimiques et des tests mécaniques
sur les CBP. L'extraction de I'holocellulose et de la cellulose a permis de déterminer les
différents constituants chimiques de la sciure de bois utilisée pour fabriquer les CBP.
Grace a l'analyse thermogravimétrique, effectuée sur la sciure de bois, la matrice
thermoplastique et les échantillons de composite, le comportement thermique des CBP
entre 20°C et 600°C a été déterminé. Le comportement mécanique des CBP a été étudié
par des tests de traction, compression et flexion qui ont été effectués sur des échantillons

fabriqués au LERMAB par extrusion et sur des échantillons fabriqués de facon artisanale.
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CHAPITRE
RESULTATS ET DISCUSSIONS

4. Résultats et discussions
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4.1. Introduction

Dans ce chapitre, nous analysons les résultats obtenus a l'issu des tests physico-
mécaniques. L’analyse thermogravimétrique et les tests chimiques effectués sur la sciure
de bois sont interprétés et mis en relation avec les résultats physiques de la matrice
thermoplastique pour mieux appréhender les propriétés physiques des composites bois
polymeéres. L'analyse des propriétés mécaniques s'est faite en évaluant I'effet de I'ajout de
la sciure de bois sur la matrice thermoplastique. Nous avons donc observé les résultats
des tests de traction, compression et flexion réalisés pour la matrice et interprétés par la
suite ces résultats. Une comparaison sommaire a été faite entre les propriétés
mécaniques des échantillons fabriqués par le procédé d’'extrusion et ceux fabriqué par le
procédé artisanal pour faire ressortir les avantages et les inconvénients de chacun de ces

procédés.
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4.2. Caractérisation de la sciure de bois

4.2.1. Tests chimiques

Le diagramme suivant présente les résultats de I'analyse chimique effectuée sur les deux

essences de bois qui ont été utilisées pour notre these.

60

50 -

40 -

30 - B AFZELIA
ETECK

Pourcentage %

20 A

10 -

o T

extractibles cellulose  hémicellulose lignine

Figure 37 : Taux des constituants chimiques pour deux essences de sciure de bois

Sur le diagramme de la figure 37 on remarque bien que le taux d’extractible est presque
pareil pour les deux essences. Cette |égeére différence entre les taux ne donne pas vraiment
d'information sur la nature de la sciure de bois.

Il existe un écart de 8% entre le taux de cellulose de |'afzelia africana et celui du
tectona grandis. Cet écart est ramené a 4% lorsqu’il s'agit des proportions
d'hémicellulose en remarquant que |’afzelia africana présente des taux de cellulose et
d'hémicellulose plus faible que ceux du tectona grandis. Avec un pourcentage de lignine
de 23,6% , (voir tableau X) I'afzelia africana contient une plus forte concentration de
lignine que le tectona grandis. Les taux enregistrés pour les constituants chimiques

restent conformes a ceux de la littérature [113] [114] concernant |'analyse chimique du

bois.
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Tableau X : Taux des constituants chimiques en pourcentage

Taux Taux de Taux Taux de
_ Taux d'extractibles cellulose par d’hémicellulose lignine par
Biomasse | S . R . R
d'humidité par rapport a la rapporta la parrapporta la rapporta la

masse anhydre masse anhydre masse anhydre  masse anhydre

Afzélia 4,6+0,6 42+0,4 45,6+1,6 26,5+1,6 23,6+0,3

Teck 3,9+1 3,4+0,8 53,6£4,1 31,4£1,3 11,6£2,0

4.2.2. Analyse thermogravimétrique

Le diagramme de la figure 38 présente les spectres ATG et DTG de la sciure de bois de

granulométrie G1° .

126 0,2
n one zone 3 -0
100 -~
NS /é B -0,2
c -
ot 80 - 04
(V2] -
é 0,6 o
o 60 1 - 08 B ATG fibre
T [}
e } -1
S 40 .
& - -1,2 — DTG
20 - [ L4
- -1,6
0 T T T ‘1,8
-150 50 250 450 650
Température °C

Figure 38: Analyse thermogravimétrique de la sciure de bois
L'analyse thermogravimétrique donne des informations sur la stabilité thermique des
composites. Comme on peut le constater sur la figure 38, la courbe relative a I'ATG peut
se décomposer en trois zones :
- Entre I'ambiante et 110°C pour la zone 1.

- Entre 242°C et 350°C pour la zone 2.

5 G1 : sciure de bois dont la granulométrie est comprise entre 0,315mm et 0,630mm
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- Au dela de 350°C pour la zone 3.

La zone 1 voit la masse diminuer entre |'ambiante et 110°C puis se maintenir constante
jusqu’'a 242 °C. La courbe DTG correspondant a cette zone montre un pic franc qui met
en évidence le fait que la vitesse maximale de perte de masse se situe aux alentours de
88°C.

La deuxieme zone de perte de masse caractéristique s'étend entre 242°C et 350°C. Dans
cette plage de température, un échantillon initial (ramené a 100%) perd
approximativement 37 % de sa masse initiale. Dans cette zone, si I'on examine le spectre
DTG, on observe un pic avec un maximum noté au environ de 334°C. Ce pic n'est pas
symétrique puisque |'on note un épaulement jusqu'aux températures proches de 310°C
avec des vitesses de décomposition légerement plus faibles que celles observées entre
310°C et 334°C. Sans aller trop loin dans |'interprétation que |'on détaillera plus loin, cet
épaulement met en évidence des phénomeénes complexes qui ont lieu en méme temps lors
de la décomposition.

La troisieme zone s'étale entre 350°C et la température finale de I'expérimentation. Elle
voit la masse continuer de décroitre de facon quasi linéaire ce qui se traduit sur la courbe
de DTG par une vitesse quasi constante. Dans cette gamme de température, 100 mg de
sciure initiale perdent environ 20% de leur masse. Le spectre ATG obtenu est semblable a
ce que l'on trouve dans la littérature [92] méme si dans notre cas, a 600°C, la masse
résiduelle est supérieure a celle que d'autres auteurs on observé pour des bois de

composition similaire.
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Figure 39 : Analyse thermogravimétrique par granulométrie de la sciure

Pour cette étude, nous avons effectué le test thermogravimétrique pour des échantillons
de farine de bois de granulométrie G1, G2 et G3 représenté sur la figure 39 par les noms
«fibres 630 », «fibres 315 » et «fibres 160 ». On remarque que ces courbes se
chevauchent de facon quasi systématique. On ne note aucune différence entre I'ATG des
« fibres 315 » et celle des « fibres 160 ». Cependant on constate une légere différence
avec I'ATG des « fibres 630 » qui serait di a une inhomogénéité de I'échantillon.

Une interprétation des 3 zones de perte de masse de la figure 38 permet d'en déduire
que :

- La premiere étape correspond a la perte d'eau contenue dans la sciure de bois. En
effet la perte de masse d'environ 4% pour une température supérieure ou égale a
85°C est la méme que I'humidité de la sciure déterminée lors de I'analyse chimique
(environ 4% d'aprés le tableau X).

Pour les zones suivantes, il est bon de rappeler que les particules de bois sont composées
de trois éléments principaux (cellulose, hémicellulose, lignine) qui se dégradent de la facon
suivante lorsqu’elles sont soumises a de fortes températures :

Les hémicelluloses ont une forte sensibilité lorsqu'elles sont soumises a |'effet de la
chaleur. En effet elles se décomposent dans un domaine de température compris entre
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200 et 260°C [99]. Cette décomposition se fait en deux étapes dont la décomposition du
polymere en fragments puis conversion en unités monomeéres se décomposant ensuite en
produits volatiles.

D'apres Shafizadeh [115], la cellulose quand a elle, se dégrade entre 240°C et 300°C. Et

la lignine se décompose entre 280°C et 500°C [116] [117] (figure 40).
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Figure 40 : Pertes de masse en fonction de la température des différents constituants du bois
(d'apres Shafizadeh, 1917) [100]

En se référant aux trois étapes de la décomposition décrites sur la figure 37, on peut
conclure que :

Entre 88°C et 333°C, la cellulose et les hémicelluloses se décomposent totalement et
lorsque la température est supérieure a 333°C la lignine se dégrade. Le tableau XI permet
de résumer le processus de décomposition de la sciure de bois d’apres les résultats de
I'’ATG en fonction de la température.

Pour clore cette petite étude sur l'interprétation des résultats obtenus et l'allure des

spectres ATG et DTG, nos résultats sont accord avec ceux de la littérature.
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Pour faciliter la lecture des interprétations, nous avons synthétisé les phénomenes dans le

tableau XI.

Tableau Xl : Récapitulatif de la décomposition de la sciure de bois d’aprés les résultats de 'ATG

en fonction de la température.

Température T°C 20°C -110°C 242°C-350°C 350°C-600°C
% de perte masse,
4,6%-6% 36,5%-37% 28%-29%
entre
Dégradation de la , i
_ , Dégradation de la
Conclusions Perte d'eau cellulose et des o
o lignine
hémicelluloses
4.2.3. Etude microscopique de la sciure de bois

L'étude de la microstructure de la sciure de bois a été réalisée a I'aide d'un microscope
électronique a balayage de marque « HITACHI ». La figure 41 permet d'observer une
coupe transversale d'un élément de la fibre de bois sur un facies de rupture d'un

composite bois polymere.

Rayons ligneux

\‘

HL x250 300 um

Figure 41 : Faciés de rupture d’un CBP au MEB
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On remarque tout de suite la présence de nids intercellulaires sous forme de cavités
longitudinales. Cette disposition est caractéristique des rayons ligneux. La figure 41
montre une vue au grossissement x250 de la sciure de bois de facon générale, il apparait
des tubes horizontaux connus sous le nom de trachéides. Ce sont des cellules allongées
dans la direction horizontale et qui jouent le role de conducteur de la seve .La
microstructure de la sciure de bois observé au MEB, s’apparente a celle d’un bois résineux
(cf. figure 42). On peut aussi remarquer que des microfibres sont juxtaposées les unes a

coté des autres formant un ensemble relativement solide.

x250 300 um

Figure 42 : Vue au MEB de la sciure de bois

4.3. Etude préliminaire : analyse du mélange PET et PP

Dans cette étude préliminaire, nous avons extrudés des mélanges de PP et PET en
différentes proportions. Nous avons ensuite caractérisé ces mélanges et notamment en
terme de propriétés mécaniques. Ainsi nous avons déterminé pour chaque mélange, le
module d’élasticité et la contrainte a la rupture lorsque |'éprouvette est soumise a un test
de traction. Les résultats obtenus sont reportés dans le tableau Xll et visualisés sur la

figure 43.
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Figure 43 : MOE du mélange PP/PET en fonction de la proportion de PET
Lorsque le PP est pur, les valeurs obtenues sont en accord avec celles relevées dans la
littérature [37]. Il en est de méme pour le PET. Le PET utilisé ici est plus rigide avec un
module d'élasticité nettement supérieur a celui du PP mais il est |égérement moins
résistant. Dés que l'on ajoute une fraction de 20% de PET au PP, celui-ci voit son
module d’élasticité augmenter. La croissance se poursuit jusqu’'a une teneur de 40% et de
facon quasi linéaire. S'agissant de la contrainte de rupture, les valeurs obtenues sont
inférieur a celle des polyméres purs. Les expériences ayant été répétées, on ne peut
expliquer ce résultat par les erreurs expérimentales. Il semble donc que I'ajout de PET au
PP augmente sa rigidité mais la rende plus fragile. Cela s'explique aussi par le caractére
immiscible des différents polymeéres a la phase de fusion [118] [119] [120] [121] [122] [123]
[124].Cette immiscibilité provoque une séparation de phases et une faible adhérence entre

les deux phases [125].
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Tableau XII : MOE et MOR du mélange de PP et de PET

Nomenclature PP PET MOE MOR
PP 100 0 1354,2+-34,8 27,5£1,5
PET 0 100 2823,1+48,8 22,7+£1,2
PP-PET(1) 60 40 1998 ,9+76,9 16,04+0,2
PP-PET(2) 70 30 1716,64+104,7 18,9425
PP-PET(3) 80 20 1478,8+66,6 16,443,7

4.4. Caractérisation physico-mécanique de la matrice

4.4.1. Analyse thermogravimétrique de la matrice

L'analyse thermogravimétrique de la matrice polymére a permis de déterminer le
comportement de ce dernier sous |'effet d'une croissance de température. La courbe de la
DTG (figure 44) permet d'identifier un pic a 464°C. La dégradation se fait alors en deux
étapes:

-Entre 20°C et 390°C on ne constate aucune perte de masse.

-Entre 390°C et 513°C la perte de masse est de 97 %.

Le pic observé au niveau de la courbe pour une température de 464°C permet de conclure
que la perte de masse est brutale pour une plage de température variant entre 390°C et
513°C. Ce type de perte de masse est observé dans le cas d'autres polymeres et confirmé
par les travaux d'Helene jeske et al(2012),. Sachant que la matrice que nous avons
utilisée est composée de 3,9% de PET, 87,6% de HDPE, 7,2% de LDPE et 1,2% de PP,
le point de fusion maximale est de 260°C et correspond a celui du PP. D'apres les
résultats de |I' ATG, il existe une phase durant laquelle la matrice peut supporter une
température d'environ 390°C sans se dégrader. Ce résultat confirme bien la possibilité de
mélanger plusieurs polymeéres de températures de fusion différentes sans risquer de les

dégrader prématurément. Au-dela de 390°C le polymere est confronté a la rupture des
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liaisons polymériques et se dégrade. Pendant cette phase la perte de masse et tres

accélérée et quasi-totale: le polymeére perd environ 98 % de sa masse.
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Figure 44 : Analyse thermogravimétrique de la matrice thermoplastique

4.4.2. Analyse des propriétés de la matrice en traction

Dans cette étude, le PEHD a été pris comme référence, compte tenu du fait qu'il est le
polymeére majoritaire dans le mélange. Nous avons tout d'abord déterminé les modules
d’élasticité ainsi que les contraintes de rupture. Pour le PEHD pur et pour le mélange
constituant la base de la matrice.

Les courbes de traction obtenues sont présentées sur la figure 45 et les valeurs tirées de

I'exploitation des données expérimentales sont reportées dans le tableau XIllI
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Tableau XIll : Tableau récapitulatif des résultats mécaniques de la matrice
Nomenclature MOE(MPa) MOR(MPa)
Traction
E-PEHD 957,1+30,6 25,14+0,7
E-CTN 1077,8+48,8 23,74+0,7

Compression

CE-CTN 864,9+24,8 33,0+4,7
Flexion

FE-PEHD 815,8+30,2 47,7+0,6

FE-CTN 1078,2£75,9 39,1+0,5

E-PEHD : Echantillon en PEHD pour la traction ;

E-CTN : Echantillon en PEHD, PEBD, PP et PET pour la traction ;
CE-CTN : Echantillon en PEHD, PEBD, PP et PET pour la compression ;
FE-PEHD : Echantillon en PEHD pour la flexion ;

FE-CTN : Echantillon en PEHD, PEBD, PP et PET pour la flexion '

Les résultats obtenus permettent de remarquer que le MOE de I'E-PEHD est plus faible
que celui de I'E-CTN. Mais la différence reste tres faible. Etant donné le caractere
immiscible des polymeéres, ce résultat était prévisible. On peut expliquer ce faible écart
entre les propriétés mécaniques de I'E-PEHD et de I'E-ECTN par la proportion de PEHD
(soit 87,6%) contenue dans les échantillons E-CTN. Leurs propriétés mécaniques sont
donc proches.

Le MOR de I'E-CTN (23,7 MPa) est inférieur a celui de I'E-PEHD (25,1MPa).Comme
dans le cas de I|'étude précédente, les matériaux obtenus sont donc plus rigides mais
moins résistants. Ces résultats sont en accord avec la littérature selon laquelle les
contraintes de rupture des polymeres obtenus a l'issue d’'un mélange sont inférieures a

celles prédites par les lois d'additivités [126]. Cependant et quoiqu'il en soit, cette étude
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met en évidence le fait que la matrice E-CTN posséde des propriétés mécaniques qui la

rendent utilisable dans la fabrication des CBP.
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Figure 45 : Courbes contrainte-déformation des échantillons E-CTN et E-PEHD sollicités en

traction

Les courbes de la figure 45 permettent de mieux illustrer la différence entre les
échantillons E-CTN et E-PEHD. Les deux courbes présentent la méme allure cependant
certaines différences sont remarquées au niveau du point de rupture et de la zone
élastique. En effet, on remarque d'abord une zone sensiblement linéaire dite élastique
limitée par la contrainte R. suivi d'une zone plastique qui s'écarte de |'évolution linéaire.
En comparant la contrainte, 3 0,2 % de déformation plastique on note une légére
différence car Rieo2 est supérieur 3 Rae,2 ol Rieo2 est la déformation plastique a 0,2% du
E-PEHD et Raeo,2 est la déformation plastique a 0,2% du E-CTN.

La limite d'élasticité de I'E-CTN est supérieure a celle de I'E-PEHD.
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4.4.2.1. Analyse du facieés de rupture de la matrice

Fibrilles
EAL

HL x100 1 mm HL x100 1 mm
Figure 46 : Faciés de rupture de la matrice thermoplastique
L'image MEB de la figure 46 représente la microstructure de |'éprouvette sur un facies de
rupture a l'issue d'un essai de traction uniaxiale. Sur la figure 46a on observe une phase
continue a |'échelle x 100 ce qui parait logique car |'échantillon E-PEHD est uniforme.
Sur la figure 46b on observe d'une part ce qui pourrait étre une phase continue et d'autre
part ce qui pourrait étre assimilé a des fibrilles correspondant a des macromolécules
étirées. Ces fibrilles sont de différentes tailles et ne semble pas faire partie intégrante de
la structure du faciés de rupture. Certains points de déchaussement (figure 46a)
semblables a des cavités sur le cliché pourraient correspondre a des fibrilles représentant
les autres polymeres (PP, PEBD, PET) qui ont été ajoutés au PEHD dans I'ensemble on
peut tout de méme noter une cohérence au niveau des molécules qui constituent le facies

de rupture.
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4.4.3. Analyse des propriétés de la matrice en compression

Contrante-déformation de la matrice en compression
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Figure 47 : Courbe contrainte-déformation des échantillons CE-CTN sollicités en compression
La courbe de la figure 47 donne I'évolution de la contrainte en fonction du déplacement
relatif en compression. On distingue une zone sensiblement linéaire dite élastique limitée
par la contrainte d'élasticité en compression oec suivi d'une zone de déformation plastique
limitée par la contrainte de rupture en compression Orc.

Lorsque la déformation a la rupture €. est grande par rapport a la limite d'élasticité e
comme sur la figure 47, on est en présence d'une rupture ductile. La contrainte limite
élastique est d'environ 16MPa au-dela de cette contrainte ['échantillon CECTN
commence par enregistrer des déformations résiduelles. La littérature donne peu
d'informations concernant les MOR et MOE en compression cependant on peut tout de
méme constater qu'il existe une légere différence entre le MOE en traction et en
compression, ce qui est normal. Le module de rupture servira de référence pour évaluer

I'effet des particules de bois dans la matrice.
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4,44, Analyse des propriétés de la matrice en flexion

Les résultats obtenus pour les tests mécaniques en flexion reportés dans le tableau XV
sont de facon générale conforme a ceux de la traction et de la compression. En effet le
module d'élasticité des polymeres FE-CTN est plus élevé que celui des polymeres FE-
PEHD Par contre le module de rupture des polymeéres FE-CTN est plus faible que celui
des polymeres FE-PEHD . On note une différence plus accentuée que dans le cas de la
traction et de la compression.

Ces 3 types de test (traction, compression, flexion) conduisent aux mémes conclusions.
Ces résultats sont en accord avec la littérature. Selon Ultraski le mélange de polymeéres
différents donne un polymeére qui est constitué de différentes phases (figure 45 : vues au
MEB) représentant chaque polymere pris différemment. Les performances mécaniques
obtenues de ce mélange sont relativement plus faibles que celles prédites par les lois
d'additivité. Il est possible d'améliorer ces performances en agissant sur la température de
fusion, en y ajoutant des agents coupleurs [79]. Cependant dans le cadre de ces travaux
de recherche, les résultats des échantillons FE-CTN restent exploitables dans le cadre du

recyclage.

4.5. Caractérisation physico-mécanique des CBP

4.5.1. La masse volumique

Le tableau XIV présente la masse volumique des échantillons de CBP en fonction de la
granulométrie et la quantité de sciure de bois. Les résultats montrent que les valeurs
tournent autour de 1 g/cm® De la méme maniére certains auteurs trouvent des valeurs
semblables [127] [76]. Cette tendance est la méme aussi bien pour les échantillons
extrudés que ceux fabriqués avec la méthode artisanale. Par ailleurs, on peut remarquer

que pour 28% et 30% de fibre de bois, la masse volumique diminue légérement ce qui
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parait normal étant donné que la masse volumique de la matrice est supérieure a celle de

la sciure de bois.

Tableau XIV : Masse volumique des éprouvettes de CBP

Extrusion

Fabrication

artisanale

% sciure de bois

Nomenclature

Masse volumique (g/cm?)

dans le CBP
CBP-160-20 1,024-0,02 1,0140,01
CBP-315-20 1,1+0,04 1,07+0,01
20%
CBP-630-20 1,0440,03 0,94+ 0,02
CBP-160-25 1,0440,1 1,0540,4
CBP-315-25 1,064-0,02 1,040,2
25%
CBP-630-25 0,98+0,1 1,04+0,1
CBP-160-28 0,95+0,02 -
CBP-315-28 1,024-0,04 -
28%
CBP-630-28 0,994-0,03 -
CBP-160-30 0,97+0,1 -
CBP-315-30 0,99+0,02 -
30%
CBP-630-30 1,02+0,3 -
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4.5.2. Analyse thermogravimétrique des Composites bois polyméres

La figure 48 présente les spectres ATG et DTG pour des composites CBP composés de
sciure de bois de granulométrie Gl et présente a 25%. Les résultats obtenus sont
synthétisés sur la figure 48. La dérivée thermogravimétrique est tracée sur le méme

graphique pour faciliter son analyse et son interprétation.
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Figure 48 : Analyse thermogravimétrique du CBP
La décomposition des CBP se fait en plusieurs étapes. La DTG indique deux pics. A ces
deux pics on peut associer 3 étapes de dégradation de masse:
- le premier pic est remarqué 3 une température de 330°C avec 94 % de masse restante
soit une perte de masse de 6 %
- Le second pic intervient a 463°C avec 34 % de masse restante.
En résumé on peut donc ramener |la perte de masse a trois étapes réparties comme suit:
-Premiére étape: entre 20°C et 330°C avec environ 6 % de perte de masse.
-Deuxieme étape: entre 330°C et 463°C avec environ 60 % de perte de masse.
-Troisieme étape: entre 463°C et 600°C avec environ 25 % de perte de masse.

Finalement, aprés ATG sous N, jusqu'a 600°C, I'échantillon a perdu 91% soit 9% de

résiduelle. Ces résultats demeurent en accord avec la littérature.
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Pour affiner les interprétations, nous avons reporté sur le méme diagramme les ATG de la

sciure, de la matrice et du CBP.
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Figure 49 : Analyse thermogravimétrique du CBP, de la matrice thermoplastique et de la sciure

de bois

Lors qu'on observe la figure 49, on remarque que les trois étapes de perte de masse des
CBP ne sont juxtaposables ni avec celles de I'ATG de la sciure ni avec celles de la
matrice thermoplastique. La premiere étape de la perte de masse est assimilable a la
destruction des constituants chimiques (la cellulose et les hémicelluloses) du bois. En effet
dans cette zone, l'allure du spectre ATG des CBP est semblable 3 celle de la sciure de
bois a une échelle plus réduite. Ce qui parait normal étant donné que la sciure de bois est
présente a 25% dans le CBP. Par ailleurs, les pics de décomposition des constituants
chimiques du bois au niveau du spectre ATG des CBP sont légérement décalés vers les
hautes températures ce qui tend a montrer que la matrice thermoplastique a un effet
stabilisation thermique sur le bois.

La seconde étape se réalise entre 330 degrés et 460 degrés dans cet intervalle de
température, le CBP perd 60% de sa masse (ramené a 100mg). Les courbes d'ATG de
la matrice et du CBP sont confondues et permettent de constater que |'on assiste a la

dégradation des différents constituants de la matrice. En ce qui concerne la troisiéme
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étape, le processus de dépolymérisation et de dégradation de la lignine sont la principale

cause de la perte de masse.
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Figure 50 : Analyse thermogravimétrique des CBP dont la granulométrie du renfort est G1, G2,
G3

L'analyse thermogravimétrique a été reprise dans les mémes conditions que la précédente
pour des composites fabriqués avec de la sciure de bois de granulométrie G1, G2 et
G3 dans le but d'évaluer l'influence de la granulométrie sur les propriétés thermiques. Sur
le graphique de la figure 50 on distingue trois courbes d'ATG, des composites a
granulométrie de la sciure de bois sont 0,160 mm 0,315 mm et 0,630 mm. On remarque
que ces courbes se chevauchent de facon quasi systématique. Cependant on note une
légere différence entre les composites 3E-CTN630 et les composites 3E-CTN160 et 3E-
CTN315 qui est probablement due a la marge d’erreur acceptable pendant une
expérimentation. La granulométrie de la fibre n'influence quasiment pas la stabilité
thermique des CBP. Cette déduction s'explique aisément étant donné que de la méme
conclusion avait été tirée pour les fibres dans les paragraphes précédents.

Nous avons effectué une étude comparative des résultats d'analyses thermogravimétrique
entre les échantillons de CBP fabriqués avec la méthode artisanale et ceux extrudés (voir

figure 51)
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Figure 51 : Analyse thermogravimétrique des CBP fabriqués de facon artisanale et extrudés

ATG ART : Spectre ATG pour CBP obtenu par fabrication artisanale.

ATG EXD : Spectre ATG pour CBP obtenu par extrusion.

Nous avons effectué une étude comparative des résultats d'analyses thermogravimétriques
entre les échantillons de CBP fabriqués avec la méthode artisanale et ceux extrudés. La
courbe d'ATG de I'échantillon fabriqué de facon artisanale, met en évidence trois zones
de perte de masse qui ne se démarquent pas de facon claire contrairement a la courbe
d'ATG EXD. De facon générale, la perte de masse se fait de la méme maniere au niveau
des deux échantillons. Une légere différence existe pourtant. Sans aller trop loin dans
I'interprétation, il semble que la décomposition de la matrice a commencé plus tot lors
de la fonte de ce dernier. En effet, les DTG de la figure 52 montrent que la
désintégration |'échantillon extrudé est plus prononcée et prend plus de temps. Alors que
celle de I'échantillon ART se fait de facon plus rapide. Ce qui pourrait avoir pour
explication que la matrice et une partie des fibres aient été dégradées préalablement

(avant I'analyse thermogravimétrique).
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Figure 52 : DTG des CBP fabriqués de facon artisanale et extrudés

4.5.3. Analyse du faciés de rupture des composites bois polymeéres

Aprés rupture du composite, les faciés de rupture sont analysés au microscope a balayage

électronique. Les résultats sont reportés sur la figure ci-dessous.

Figure 53 : Faciés de rupture des composites bois polymeéres extrudés

L'image MEB de la figure représente la microstructure de |'éprouvette de CBP sur un
facies de rupture. A l'issue d'un essai de traction uni axial, bien que la matrice soit
obtenue a partir de plusieurs polymeéres, on observe de facon générale une cohérence au
niveau de sa structure microscopique. Cette uniformité constatée au niveau de la matrice

est confirmée a une plus grande échelle x 100 (figure 53a).
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Lorsqu'on réduit I'agrandissement x 50, on se rend compte que le faciés de rupture qui
représente la section la plus faible de I'échantillon, ne comporte pas de vides di aux
bulles d'air qui s'introduisent dans le CBP lors de la fabrication et qui le fragilise. Cette
microstructure laisse apparaitre les fibres de bois cassées (figure 53). La présence de ces
particules de bois rompues malgré leur taille, indiquent une rupture dans le bois et non a
I'interface bois/matrice. Cette observation confirme la bonne tenue mécanique de
I'interface bois/matrice. D'autres auteurs ont utilisé cette technique (MEB) et ont abouti
aux mémes conclusions [128]. La figure 53 montre que les particules de bois ne sont pas
orientées dans la direction de la traction: ce qui traduit une bonne adhérence de
I'interface bois/matrice. Néanmoins, méme si la rupture semble adhésive, on remarque

par endroit un déchaussement de fibres laissant un trou sur le faciés de rupture.

HL x100 1mm HL x250 300 um

Figure 54 : Facies de rupture des composites bois polymeéres fabriqués de facon artisanale
La figure 54 représente le facies de rupture d'un échantillon fabriqué de facon artisanale
et soumis a la traction uni axiale. On observe des particules de bois incrustées dans la
matrice sur |'image agrandie x 100. On constate de facon générale qu’apres la rupture, les
particules de bois sont orientées de facon horizontale a la surface de rupture (figure 54).
Presque toutes les particules de sciure de bois sont orientées de cette facon. Cette

disposition indique que les particules de bois n'ont pas participé a résister a |'effort de
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traction et qu'elles ont juste servi de charge. Bien que peu nombreux, on remarque aussi
par endroit des trous. Leur présence est le signe de particules de bois disposés dans la
direction verticale a la surface de rupture. Ces particules de bois n'ont pas résisté a
I'effort de traction mais on été arrachées car elles n'étaient pas solidement ancrées dans
la matrice thermoplastiques, ce qui traduit une mauvaise adhérence mécanique entre la

matrice et les particules de bois et donc une rupture de nature cohésive.

4.5.4. Caractérisation du CBP en traction

Pour rappel, l'essai de traction permet d'apprécier la cohésion qui existe entre les
particules de bois et la matrice polymere et de connaitre les limites de sollicitation du
matériau face a |'étirement. L'étude de la courbe contrainte-déformation apporte une

précision sur le comportement du matériau.
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Figure 55 : Courbes du comportement des CBP en fonction de la taille des particules de bois

Dans le contexte de ce travail de recherche, nous avons étudié la matrice plastique et par
la suite nous avons introduit de la sciure de bois : a 20 %, 25 %, 28 % et 30 % de masse.
Nous avons aussi fait varier la granulométrie de la sciure de bois. Pour chaque
pourcentage massique nous avons fabriqué des échantillons avec de la sciure de bois de

granulométrie G1, G2 et G3. Le tableau XV récapitule les résultats obtenus.
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La figure 55 donne la courbe du comportement pour des composites en faisant varier la
taille des grains de sciure de bois. De facon générale, cette courbe a la méme allure pour
tous les types d'échantillons expérimentés. D'une part, on distingue une zone élastique ou
les contraintes sont proportionnelles aux déplacements. Ensuite une zone plastique, ou
aprés chargement le matériau retrouve sa forme mais garde des déformations résiduelles.
Ce comportement est typique des matériaux composites selon plusieurs auteurs Ben
M’bareK [15] [37]. Par la suite il est important de connaitre |'effet de la variation du

pourcentage massique et de la granulométrie sur les propriétés des CBP.

Tableau XV: Récapitulatifs des résultats obtenus pour le test de traction.

Nomenclature MOE (MPa) MOR (MPa)
E-PEHD 957,14+30,5 25,1+0,7
E-CTN 1077,8+48,8 23,7+£0,7
20% de sciure de bois
CBP-160-20 1388,8+52 228+1.4
CBP-315-20 1400,6+45,6 23,1+1,0
CBP-630-20 1441, 7+76 22,9+0,6
25% de sciure de bois
CBP-160-25 1400,84-46,6 22,8+0,2
CBP-315-25 1516,6+38,4 23,5+1,3
CBP-630-25 1544 6+67,7 22,8+0,6
28% de sciure de bois
CBP-160-28 1715,1472,2 20,7+£0,7
CBP-315-28 1654,64-99,7 21,0+£0,5
CBP-630-28 1730,34+62,3 20,6+0,4
30% de sciure de bois
CBP-160-30 2058,5+72,3 17,94+0,7
CBP-315-30 2055,5+66 16,84+0,7
CBP-630-30 2098,6+63,8 17,64-0,7
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4.54.1. Influence de la taille des grains de sciure de bois sur le module

d’élasticité en traction

Les diagrammes de la figure 56 montrent I'évolution du MOE en traction en fonction de

la granulométrie de la sciure de bois pour les quelques taux de fibres que nous avons

utilisés. Afin de faciliter la lecture, la variation en ordonnée reste la méme (140 MPa).

Sans s'intéresser pour le moment a l'influence du taux de fibres sur le MOE, ces

diagrammes appellent plusieurs remarques.

Pour des taux de fibres de 20% et 25% , il semble que plus les renforts ont une
taille importante, plus les matériaux sont rigides. A 20% en sciure et entre une.
granulométrie de 160pm et 630pum, le MOE s'accroit de 7%. Il augmente de prés
de 11% entre ces deux limites de granulométrie. Lorsque la proportion des fibres
dans le composite est de 25%.

A des teneurs en fibres plus élevées, il semble plus difficile de dégager une
tendance et les variations sont plus faibles lorsque I'on passe d'une granulométrie a
une autre. Ainsi, le MOE varie au maximum de 4,5% selon la granulométrie des
fibres introduites a 28% et 25% dans le cas ou le pourcentage massique de la
sciure est de 30%.

Compte tenu des écarts types il est quelque peu hasardeux de conclure sur le
phénomene, méme s'il semble que la variation a plus faible taux de renfort soit

significative.

D'ailleurs la littérature n'est pas unanime concernant cette question [83] [78] [85] [84].
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Figure 56 : Diagrammes du MOE en fonction de la taille des grains de sciure de bois

4.54.2. Influence de la taille des grains de sciure de bois sur le module

de rupture en traction

Pour les trois teneurs, 20%, 25%, et 28%, |'évolution du module de rupture en fonction
de la granulométrie est presque la méme. En effet, il semble y avoir un maximum des
valeurs pour les composites dont la taille des particules de bois est 0,315mm. On ne
saurait toutefois généraliser ce constat puisqu'il n'existe pas un grand écart entre les
valeurs obtenues. De plus selon plusieurs études sur le méme sujet, les auteurs [79] [37]
affirment que la contrainte de rupture évolue avec le facteur de forme et lorsque ce
dernier est supérieur a 10. Dans notre cas la sciure de bois se comporte comme une

charge puisque elle a un facteur de forme compris entre 3 et 5 [78].
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Figure 57 : Diagrammes du MOR en fonction de la taille des grains de sciure de bois

4.5.4.3.

en traction

Influence de la quantité sciure de bois sur le module d’élasticité

La figure 58 reporte les résultats précédents sous forme d’'une autre présentation, propre a

mettre en évidence la variation du module d'élasticité en traction en fonction de la teneur

en fibres et ceux, pour les trois granulométries utilisées.
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Figure 58 : Diagramme du MOE en fonction de la taille des grains de sciure de bois
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Si cette figure renouvelle |'effet de la granulométrie dont nous avons discuté
précédemment, elle montre clairement que le module d’élasticité augmente avec la teneur
en fibres. C'est un résultat logique, confirmé par de nombreuses études [129], [130] [70]
[81] et qui montre que dans nos systémes, (moins classiques que ceux reportés dans la
littérature) I'ajout de fibres rigidifie la matrice. Ce résultat est d'ailleurs valable quelque
soit la granulométrie utilisée ici. Il est probable qu'au-dela d'un taux de 30% la valeur du
MOE passe par un maximum, puisque c'est le cas pour de nombreux systémes
fibres/matrice thermoplastique [85] [131].

On peut également remarquer , méme si |'échelle est ici trompeuse , que la croissance du
MOE est plus importante lorsque I'on passe de 25% a 30% des fibres qu'elle ne I'est entre
20% et 25%.Ainsi lorsque l'on passe d'un taux de fibre de 20% a 25%, la croissance
moyenne du MOE est de l'ordre de 6%( moyenne effectuée sur les 3 granulométries
)contre prés de 40% lorsque le taux de fibre passe de 25a 30% c'est un résultat important
qui met en avant que pour nos systemes, un taux de fibres assez conséquent ne peut étre
que bénéfique aux propriétés mécaniques en traction , au moins au niveau de la rigidité
des matériaux. Cette conclusion confirme les résultats de Michael P. Wolcott Karl
Englund, [70] selon lesquels la farine ou sciure de bois améliore mieux le module

d'élasticité que les fibres de bois.
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4.54.4, Influence de la quantité sciure de bois sur le module de rupture

en traction

La courbe de la figure 59 donne la variation du MOR en fonction de la quantité de la
sciure de bois dont la granulométrie G1 est comprise entre 630pm et 315um. Pour les
composites contenant 20 % et 25 %, les valeurs obtenues pour le MOR sont légérement
plus faibles que celles de la matrice soit un écart d'environ 1 MPa en moyenne mais pour
les CBP contenant 28 % et 30 % de sciure de bois les valeurs du MOR sont nettement
plus faible que celles de la matrice. On peut expliquer cela par le fait que quand la
quantité de la sciure de bois augmente, celle de la matrice diminue et il se pose un
probleme d'enrobage de la sciure de bois par la matrice qui sert de liant. C'est un
phénomeéne que nous avons observé. Lors de la fabrication, les composites contenants 28
% et 30 % de sciures ont été plus difficiles a fabriquer. Par ailleurs, le mélange en sortie
d'extrudeuse avait un aspect sec relié a la forte proportion de particules de bois. Certains
auteurs confirment ce phénomene [131] [71] [72] [132]. Il indique qu'au-dela de 40 % des

difficultés majeures apparaissent lors du moulage ou de |'extrusion.
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Figure 59 : Courbe du MOR en fonction du pourcentage de sciure de bois
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4.5.5. Caractérisation du CBP en compression

L'analyse de la bibliographie sur les composites bois/polymeéres permet de conclure que le
test de compression n'est pas trés utilisé par les chercheurs. Il est souvent remplacé par
I'essai de résistance aux chocs qui ne joue pas le méme réle que la compression. Pour
que les CBP soient utilisables dans le domaine de la construction, il est important de
connaitre leurs limites lorsqu'ils sont soumis a la compression.

Comme précédemment, les caractérisations ont été effectuées sur des composites
préparés avec 3 types de granulométrie et quatre teneurs en fibres différentes (20%,25%
28% et 30%). Les résultats obtenus sont reportés dans le tableau XVI.

D'apres le tableau, la matrice PE-CTN a des résultats inférieurs a celles des composites
comportant 20%, 25% et 28% de sciure de bois. Pour une teneur de 30% en fibres, seul
le module d'élasticité est amélioré quelque soit la granulométrie (plus 66% en moyenne
sur les trois granulométries) tandis que la contrainte a la rupture s'affaisse légerement (-
12% en moyenne sur les 3 granulométries). Sur cette grandeur, et si I'on prend en compte
les écarts type, la contrainte peut méme étre considérée comme inchangée puisque les

intervalles de valeurs se recouvrent
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Tableau XVI : Récapitulatifs des résultats obtenus pour le test de compression.

Nomenclature MOE (MPa) MOR (MPa)

PECTN 864,91+24,8 33+4,7

20% de sciure de bois

PCBP-160-20 1035£54,7 41,440,3
PCBP-315-20 1097+£35,8 41,1£1,6
PCBP-630-20 1069,8+61,3 42,2+1,8

25% de sciure de bois

PCBP-160-25 1148+50 41,5+0,8
PCBP-315-25 1152,1+110 41,2+1,1
PCBP-630-25 1164,4+16,2 3940,5

28% de sciure de bois

PCBP-160-28 1298,2+£50,1 36,1+0,6
PCBP-315-28 1275,5+28,4 35,4+1,2
PCBP-630-28 1365+61 35,6+1

30% de sciure de bois

PCBP-160-30 1464,8+35 28,4+1
PCBP-315-30 1438,5+33 29,5+0,8
PCBP-630-30 1421,8+£51,4 28,9+£2
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4.5.5.1.

d’élasticité pour le test de compression

Influence de la taille des grains de sciure de bois sur le module

Comme précédemment, les résultats du tableau précédent ont été mis en forme par les

diagrammes de la figure 60.
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Figure 60 : Diagrammes du MOE en fonction de la taille des grains de sciure de bois

Au regard de la figure 60, il est difficile de tirer une conclusion sur l'effet de la

granulométrie sur le MOE. Les diagrammes n'évoluent pas de la méme facon en fonction

de la granulométrie, quelque soit la teneur en particules de bois. On peut comprendre ces

résultats puisqu'il n'existe pas un grand écart entre ces valeurs mesurées.

Il n'existe pas non plus une grande différence entre les tailles des différentes particules de

bois ceci pourrait expliquer le peu d'influence que ce paramétre exerce sur le MOE.
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4.5.5.2.

de rupture pour le test de compression

Influence de la taille des grains de sciure de bois sur le module

De méme que précédemment, c'est a travers les diagrammes de la figure 61 que nous

avons examiné |'influence la taille des grains de sciure de bois sur le module de rupture.

Composite a 20% de sciure Composite a 25% de sciure
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Figure 61 : Diagrammes du MOR en fonction de la taille des grains de sciure de bois

Il est difficile de dégager une tendance a la vue de cette figure, d'autant plus si I'on

affecte aux valeurs reportées les écarts types obtenus sur les résultats des mesures. Pour

nos systemes, et a ces teneurs en fibre, il semble que la granulométrie n'ait pas

d'influence sur la valeur moyenne des contraintes de rupture .Pour certains auteurs [86]

[87], le MOR est une fonction croissante des facteurs de forme. Ici, cela ne semble pas

étre le cas mais pour pouvoir tirer une conclusion plus générale il serait souhaitable de

poursuivre cette étude pour la sciure de bois de granulométrie 1,25mm, 2,5mm voire plus.
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4.5.5.3. Influence de la quantité sciure de bois sur le module d’élasticité

pour le test de compression

La courbe de la figure 62 indique I'évolution du MOE en fonction de la quantité de sciure

de bois dans le CBP.
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Figure 62 : Diagramme du MOE en fonction de la taille des grains de sciure de bois

Les tendances sont similaires a celles relevées dans le cas de la traction. Le MOE croit

avec la quantité de sciure de bois et nos résultats sont en accord avec ceux de la

littérature (Maiti et al 1985 [74]). lls prédisent une amélioration de module d'élasticité

avec |'augmentation de la quantité de sciure de bois.

Selon Wolcott et Englund lorsqu'on compare les fibres, les particules et la sciure de bois,

les augmentations du module les plus élevés sont observées pour la sciure de bois. Cela

s'explique par le fait que plus la sciure de bois est fine plus grande est la surface de

contact avec la matrice. [133] F. Godard, 2008 définit le rapport surface/volume de

charge (quantité de sciure contenue) dans le composite et lui attribue les meilleures

propriétés mécaniques obtenues par la sciure de bois.
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4.5.5.4. Influence de la quantité sciure de bois sur le module de rupture

pour le test de compression

La courbe de la figure 63 donne la variation du MOR en fonction de la quantité de la

sciure de bois dont la granulométrie G1 est comprise entre 630pm et 315pm.
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Figure 63 : Courbe du MOR en fonction du pourcentage de sciure de bois pour le test de

compression

Contrairement aux résultats obtenus pour le test de traction, on constate que le MOR
passe par un maximum en fonction de la quantité de sciure de bois, mais en restant
toujours supérieur ou égal au MOR de la matrice. On explique cette baisse du MOR 3
partir de 28 % par la méthode de fabrication: |'extrusion.

Lorsqu'on procede a I'extrusion des CBP il existe une certaine teneur de sciure de bois a
partir de laquelle on remarque des difficultés au niveau de la vis chauffante pour effectuer
le mélange de la sciure et des polymeres. Ces probléemes se répercutent sur les propriétés
mécaniques des CBP. On peut tout de méme conclure que la sciure de bois améliore de
10 % a 30% la résistance des CBP en compression. Les particules de bois recoivent la
charge imposée en compression et participe avec la matrice a résister a la contrainte.
Sans entrer dans le détail, il apparalt ici que quelque soit leur teneur, ces apports vont

dans le sens d'une amélioration globale des propriétés mécaniques en compression
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puisque, a la fois le module d’élasticité et la contrainte a la rupture sont augmentés ou

stabilisés.

4.5.6. Caractérisation du CBP en flexion

La résistance en flexion des composites est un parametre mécanique qui a fait I'objet de
nombreuses études dans la bibliographie. Elle permet d'apprécier la déformabilité du CBP
sous |'effet d'une charge. Nous avons réalisé la flexion 3 points sur des CBP contenant 20
%, 25 %, 28 % et 30 % de sciure de bois et en faisant varier la taille des grains de
particules de bois entre 0,160 ; 0,315 et 0,630 mm. On remarque que d'aprés le tableau
XVII, les composites bois /polymeéres ont des propriétés mécaniques améliorées par
rapport a la matrice. La taille des grains ou la teneur en sciure de bois sont des facteurs
qui pourraient expliquer cette amélioration. L'étude de l'influence de la granulométrie et

de la quantité de sciure de bois apportera une réponse plus précise a cette question.

Tableau XVII : Récapitulatifs des résultats obtenus pour le test de flexion.

Nomenclature MOE (MPa) MOR (MPa)
E-PEHD 815,8+30,1 47,7+£0,6
E-CTN 1078,2+76 .39,14+0,5

20% de sciure de bois

FCBP-160-20 1488,7£55 50,8+2,9
FCBP-315-20 1479,9£39,9 48,95+1,2
FCBP-630-20 1457,5+46 46,6+£0,5

25% de sciure de bois

FCBP-160-25 1518,4+44 5 47,1415
FCBP-315-25 1586,7£16 49,6+0,9
FCBP-630-25 1534,9£40,1 49,8+0,7

28% de sciure de bois

FCBP-160-28 2084,6+60 40,9+1,1
FCBP-315-28 2063+72,2 40,1+0,6
FCBP-630-28 1992,24+39,9 40,3+1,2
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30% de sciure de bois

FCBP-160-30 2487,1+144 30,84+0,5
FCBP-315-30 2606,9+68,9 31,3+0,4
FCBP-630-30 2558,8+£150 30,9+0,7
45.6.1. Influence de la taille des grains de sciure de bois sur le module

d’élasticité pour le test de flexion

Les diagrammes de la figure 64 montrent I'évolution du MOE en flexion en fonction de la
granulométrie de la sciure de bois pour les quelques taux de fibres que nous avons utilisés.

Afin de faciliter la lecture, la variation en ordonnée reste la méme (200 MPa).
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Figure 64 : Diagrammes du MOE en fonction de la taille des grains de sciure de bois

On peut remarquer sur les diagrammes de la figure que les MOE ont des valeurs
irrégulieres en fonction de la taille des grains de la sciure de bois. Les composites CBP-
160-20 ont un MOE de 1448,7 MPa alors que les CBP-315-20 et CBP-630-20 ont
respectivement un MOE valant 1479,9 et 1457, 5MPa. Avec un écart type moyen de
50MPa on ne peut définir une relation claire entre le MOE et la taille des grains de la

sciure. On peut donc dire que la taille des grains de sciure de bois compris entre
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160,315mm et 630 pm n'a pas d'influence significative sur les propriétés mécaniques des

CBP.

4.5.6.2. Influence de la taille des grains de sciure de bois sur le module

de rupture pour le test de flexion
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Figure 65 : Diagrammes du MOR en fonction de la taille des grains de sciure de bois

La bibliographie sur les CBP indique que pour des facteurs de forme supérieurs ou égaux
a 10 , les particules de bois se comportent comme des renforts [134] [135]. Plusieurs
tests réalisés en traction viennent confirmer cette hypothése [132]. Le facteur de forme de
la sciure de bois est ici compris entre 3 et 5. Néanmoins, les CBP fabriqués avec la sciure
de bois donc la taille des grains est de 0,315, 0,630 et 0,160 mm ont été améliorés en
flexion. Lorsque le matériau est sollicité selon ce mode, les fibrilles de HDPE s'enroulent
autour des particules de bois formant un ensemble solide capable de résister a |'effort.
Lorsqu'on analyse les diagrammes de la figure 65, on remarque qu'il est difficile d'établir
avec certitude une relation entre la variation de la taille des particules et celle de la
contrainte de rupture. Cette remarque est valable quelque soit le pourcentage de fibres

utilisés et particulierement si I'on prend en compte les écarts types évalués a partir de la
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moyenne des mesures. Ce qui vient conforter les études de Nicole Stark [78] sur la

question.

4.5.6.3. Influence de la quantité sciure de bois sur le module d’élasticité

et le module de rupture pour le test de flexion

Le diagramme de la figure 66 permet de confirmer que |'ajout de la sciure de bois
améliore le MOE. Quel que soit le cas de sollicitation (traction compression flexion) dans
lequel se trouve le CBP, la sciure de bois améliore sa rigidité. Lorsqu'on augmente la
quantité de la sciure de bois le MOE croit. Le premier ne se comporte pas de la méme
facon. Il croit pour 20 % 25 % de sciure de bois et commence a décroitre pour 28 % et
30 %. Il se produit le méme phénoméne pour la compression et la traction. On peut donc
définir 28 % comme une quantité a partir de laquelle le MOR se réduit. Cette perte de
résistance est slirement di aux difficultés de moulage qui sont liés |'extrusion d'apres.
L'injection permet de réaliser des composites avec une plus grande quantité de la sciure
de bois. De facon générale cette amélioration du MOR conduit a une trés bonne

adhérence mécanique entre les particules de bois et le polymeére.
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Figure 66 : Courbe du MOE en fonction du pourcentage de sciure de bois
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Figure 67 : Courbe du MOR en fonction du pourcentage de sciure de bois

4.6. Comparaison entre les échantillons de la méthode artisanale et les
échantillons de la méthode industrielle

Les résultats indiquent d'aprés le tableau XVIII que de facon évidente les propriétés
mécaniques (MOE et MOR) de la méthode artisanale sont plus faibles que celles de la
méthode industrielle.  Ces résultats étaient prévisibles étant donné que la méthode
artisanale souffre de certaines insuffisances. Notamment le probleme du contréle de la
température lors de |la fusion de la matrice.

En se référant au paragraphe concernant |'analyse thermogravimétrique de la matrice, on
constate que lorsque la température de fusion et au-dela de 390°C la matrice se
dépolymeérise.

Avec la méthode artisanale le mélange silure matrice se fait de facon manuelle. Ce qui
requiert |'habileté de I'opérateur car le mélange doit étre fait trés rapidement avant que la
matrice ne durcisse par refroidissement

Le moulage est fait en introduisant le mélange par couche dans un moule. Il est possible
qu'il se forme des zones de faiblesse a |'interface de chaque couche. Toutes ces conditions

réunies peuvent expliquer cette différence au niveau des propriétés.
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Le faciés de rupture des composites fabriqués de facon artisanale montre plusieurs points
de faiblesse (ou vides) et réveéle une mauvaise adhérence entre les particules de bois et la
matrice dans la mesure ou celles-ci sont dans le plan tangent au faciés de rupture. La vue
au MEB vient donc appuyer l'interprétation des résultats mécaniques. La fabrication des
CBP est trés délicate et chaque étape de fabrication doit respecter un protocole tres

précis.
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Tableau XVIII : Récapitulatif des résultats mécaniques obtenus par la méthode artisanale
Traction Compression Flexion
Nomenclature MOE(MPa) | MOR(MPa) MOE(MPa) MOR(MPa) MOE(MPa) MOR(MPa)
E-CTN 534,14+32,1 13,3+1,2 618,15+36,1 10,1+£0,9 718,24+221 8,21+2.3
20% de sciure de bois
FCBP-160-20 602,3+36,1 7,5+£2/1 607,7+24 |1 15, 1+£1,2 817,14+28,6 17, 2+1,3
FCBP-315-20 725,14+28,4 6,2+1,6 603,84+15,8 16,43+3,1 809,12+30,1 16,3£2,5
FCBP-630-20 614,9426,6 8,12+0,8 496,34+28,2 17,01+2,2 798,2+36,4 19,1+2,4
25% de sciure de bois
FCBP-160-25 652,3+26,5 7,8+£2,1 760,65+38,5 16, 3+1,5 887,4+41,2 17, 2+1,7
FCBP-315-25 720,5+30,1 6,5+1,6 678,15+32,1 15,23+1,8 901,15+£37,5 18,5+1,9
FCBP-630-25 | 745+25,5 6,1+2,3 27,5+27,4 15,7£2,2 856,2+36,4 16,3£3,1
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4.7. Conclusion

Au terme de ce chapitre, on peut conclure que le mélange des différents polymeéres
constituant la matrice réduit |égérement la contrainte de rupture, du polymére majoritaire
mais la matrice garde la majeure partie de ses propriétés mécaniques. La matrice
thermoplastique a un effet de stabilisation thermique sur le bois. L'ajout de la sciure de
bois augmente la rigidité des CBP pour des sollicitations en traction, compression et
flexion.

En traction, la contrainte a la rupture diminue en présence de sciure. Alors que dans le
cas de la compression et la flexion, les propriétés mécaniques des CBP sont améliorées
quelques soit la tailles de la sciure de bois. La comparaison effectuée avec la méthode
artisanale a révélé ces insuffisances qui se sont fait ressentir sur les propriétés mécaniques

des échantillons fabriqués grace a cette méthode.
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5.1. Conclusion générale
A travers ce projet d'étude, nous pourrons améliorer la technique de fabrication
artisanale des CBP qui existait déja. Nous rappelons que les CBP expérimentés durant
ces travaux sont fabriqués a partir de sciure de bois et d'une matrice thermoplastique
unique dont nous avons identifié les caractéristiques dans les chapitres précédents. Cette
étude aborde le volet technologique de la fabrication des CBP et |'optimisation de la
formulation. L'utilisation de I'extrusion comme procédé de fabrications nous a permis de
relever les problémes qui existe lors de la fabrication artisanale :
- Le probleme du contréle de la température lors de la fusion de la matrice.
- La difficulté qui se pose lors du mélange (manuelle) de la sciure de bois et de la
matrice thermoplastique.
- Le probleme du moulage.
En ce qui concerne |'optimisation de la technologie de fabrication, les propriétés
mécaniques (module d’élasticité et contrainte de rupture) en traction compression et
flexion on été étudiées en évaluant [|'ajout de la sciure de bois a la matrice
thermoplastique. Les conclusions suivantes on été tirées :
- La sciure de bois améliore la rigidité des CBP en traction mais se comporte
comme une charge pour les contraintes de rupture.
- En compression I'ajout de la sciure de bois est un avantage pour les CBP car elle
améliore la rigidité et fait augmenter la contrainte de rupture pour 25% et 28%
de sciure.

- En flexion, on observe le méme phénomene qu'en compression
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5.2. Recommandations

Ce Travail de recherche c’'est concentré sur certaines propriétés physiques et mécaniques
d'un composite bois polymeére dont la fabrication a été faite dans une optique de
recyclage. |l gagnerait a étre amélioré par des études complémentaires (objet d'une these
ou d'un mémoire) abordant |'aspect technologique, élargissant les champs d'analyse de la
morphologie de la sciure de bois, analysant le comportement du composite face a I'eau et

en étudiant le composite dans le temps.

Du point de vue de la mise en ceuvre, d'aprés les conclusions de |'étude, le dispositif
artisanal doit étre doté d'un systeme de controle de la température qui permettra de le
régler selon les besoins de |'utilisateur. |l faut donc penser a la conception d'un dispositif
qui prenne en compte ces parametres. Cette these a permis d'étudier |'influence de la
granulométrie de la sciure de bois entre 0,160-0,315-0,630 mm sur les propriétés
mécaniques du composite. |l n'a pas été possible de dégager une tendance claire sur cette
question. Il serait intéressant de reproduire cette méme étude pour des tailles de sciure de
bois supérieures a 0,630mm. En ce qui concerne les propriétés physiques, I'absorption qui
est un parametre abordé par plusieurs auteurs n’a pas été étudiée. Il est nécessaire que
les prochaines études prennent en compte cet aspect. Le composite bois polymere est
destiné a étre utilisé comme revétement de sol, isolant, ou matériaux de construction. La
dureté, le vieillissement, la résistance au choc et la conductibilité thermique sont autant

de paramétre qui doivent étres étudiés.
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Annexes

Annexe 1 : Autres méthodes d’extrusion

entonnolir de chargement fillére

granulés chauffage

vis d’alimentation
matiére

(Procede }— Extrusion

Figure 68. Procédé général d’extrusion
L’extrusion soufflage permet de fabriquer des corps creux. Cela commence par
I'extrusion d'un tube plein appelé la paraison. Ce tube de plastique encore chaud a la
sortie de la filiere est coupé et recueilli dans un moule froid en deux parties qui se referme
autour de lui. Ensuite, de I'air est injecté dans la matiére par une canne de soufflage et le
polymere vient se plaquer sur les parois intérieures du moule qui est rapidement refroidi.
Le procédé se termine par le démoulage, le décarottage et I'élimination des déchets de

moulage de la piece.

entonnoir de chargement air

vis d’alimentation
matiére

Figure 69. Procédé d’extrusion par soufflage
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L'extrusion gonflage : C'est une variante de |'extrusion qui permet de fabriquer des
films plastiques. Ce procédé consiste, au sortir de |'extrudeuse, a dilater avec de l'air
comprimé une gaine polymeére précédemment formée. La sortie de |'extrudeuse est
verticale, on insuffle de I'air comprimé dans la matiere fondue qui se gonfle et s'éléve
verticalement en une longue bulle de film. Aprés refroidissement, des rouleaux aplatissent
le film en une gaine plate qui s’enroule sur des bobines. On fabrique ainsi des films utilisés
dans la fabrication d’'emballages, de sacs-poubelles, de sacs de congélation, de poches
médicales pour perfusion et des feuilles souples et fines de revétements pour serres

horticoles.
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Annexe 2 : Vue au MEB du faciés de rupture du CBP a I’échelle X100

HL x100 1T mm
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Annexe 3 : Vue au MEB du faciés de rupture du CBP a I’échelle X 100

HL x100 1T mm
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Annexe 4 : Modélisation 3D d’un échantillon de CBP pour essai de traction

Logiciel de modélisation : Autocad 2014

Volume : 7863,14 mm3
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