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Introduction générale

Introduction générale

Les matériaux plastiques ont acquis une position majeure dans notre environnement
quotidien, grace a leur aptitude a la mise en ceuvre, a leur faible densité¢, a de bonnes
propriétés mécaniques, ainsi qu’a certaines propriétés spécifiques : isolantes, optiques ... Ils
ont remplacé les matériaux traditionnels (bois, du verre et des métaux) dans des domaines tres
divers tels que : ’emballage, la construction, ’automobile, 1’électronique, les applications
medicales, etc.

Bien que les matériaux composites soient présentés comme une innovation technologique,
il est possible d’en trouver partout dans la nature depuis des centaines de millions d’années
que ce soit dans le monde animal ou végétal. Ces matériaux du vivant présentent des
propriétés mécaniques remarquables, souvent inégalées en laboratoire en raison de leurs

conditions tres particulieres d’élaboration.

L’injection thermoplastique est aujourd’hui 1’un des procédés les plus utilisés pour la
mise en forme des polymeéres. Il est généralement utilisé pour la production de trés grandes
séries pour I’automobile, 1’électroménager, articles de sport, santé...etc., ou pour des séries
plus réduites en aéronautique. Il permet de produire a grande cadence avec un faible codt, et
avec une grande regularité, et de facon automatique des pieces massives et des formes
complexes.

Son principe consiste a remplir le polymere thermoplastique fondu dans une cavité, appelée
empreinte, a I’intérieur d’un moule. Lorsque celui-ci se refroidit, la piece se solidifie tout en
se contractant : le volume occupé par la piéce solidifiée est inférieur a celui de ’empreinte, on
appelle ce phénomene le retrait. Lorsque la solidification est terminée, il y a ouverture du

moule et éjection de la piece.

Le polypropyléne, sujet de notre étude, posséde différents avantages qui le rendent
attrayant par rapport aux autres polymeres. En effet, il a une forte résistance aux chocs, une
haute rigidité, ainsi qu'un faible coefficient de dilatation thermique. Avec une augmentation
de sa croissance de production mondiale de 6 a 10 % par année. Le polypropyléne est I'un des

polymeres le plus utilisés sur le marché. Mais tout au long de sa vie utile, le polypropylene




subit des sollicitations thermiques, chimiques, physiques et mécaniques qui alterent ses

propriétés.

L'objectif de ce mémoire est porté sur I'élaboration et la caractérisation de systéemes
composites a matrice du polypropyléne renforcés avec deux différents teneurs 15% ou 30 %

de fibres de verre.
Notre travail de recherche est divisé en quatre chapitres :

> Le premier chapitre expose quelques généralités sur les matériaux plastiques et les

matériaux composites.

> Dans le deuxieme chapitre, on présente la structure de la presse d’injection et ses

différents parametres de mise en ceuvre du moulage par I’injection.

> Le troisieme chapitre est consacré a la présentation des matériaux et matériels utilises,

et les tests de caractérisations utilisées.

» Le quatriéme chapitre regroupe 1’ensemble des résultats obtenus par les différents tests

et leurs interpretations.

-
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Chapitre | Généralités sur les matieres plastiques

I.1. Les matiéres plastiques

Le terme "plastique” provient du mot grec "plastikos”, ce qui signifie prét a étre moulé ou modelé.
Il fait référence a la malleabilité du matériau et sa plasticité durant sa fabrication. La matiere plastique est
composée principalement de polymeres, qui a la propriété de se mettre en forme facilement par moulage,
extrusion, coulage aprés un chauffage modéré (100- 300°C) pour prendre les formes les plus diverses: des

films, des fibres, des disques, des tubes, des bouteilles, des boites et tant d’autres encore [1].

Figure 1.1. Exemples de matieres plastiques

Les matiéres plastiques couvrent une gamme trés étendue de matériaux polymeres synthétiques ou
artificiels. lls existent également des plastiques d’origine naturelle tels que: la cellulose, le charbon, le gaz
naturel, le pétrole brut etc, et des plastiques d’origine animale généralement extraite du lait sont utilisés
dans la fabrication des produits médicaux [2].

Généralement, les polymeres industriels ne sont pas utilisés a I'état « pur », mais mélangés a des
substances miscibles ou non dans la matrice polymere.

La premiére matiere plastique, appelée Bakélite, fut créée par L. Beakeland vers 1909 a partir de
macromolécules artificielles. Depuis, le terme plastique sert dans le langage courant a désigner cette
nouvelle classe de matériaux organiques qui se caractérisent par leurs excellents rapports propriété/poids
et propriétés/prix. Avec le développement des connaissances en synthése organique et de son industrie, en

particulier de la pétrochimie [3].

1.2. Les familles des matiéres plastiques

Il existe trois grandes familles de plastique: Les thermoplastiques, les thermodurcissables et les

élastomeres. Elles ont toutes trois des propriétés différentes.
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1.2.1. Les thermoplastiques
Les thermoplastiques sont des solides généralement souples, formés de chaines distinctes bien

compactées et plus ou moins linéaires.
Ils présentent la particularité de s’écouler a la chaleur, ce qui facilite leur mise en forme.
Ils sont répartis en trois grandes familles: les amorphes, les cristallins et les semi-cristallins. Cette

morphologie a une influence importante sur les propriétés des polyméres thermoplastiques [4].

1.2.1.1. Polymeres amorphes
Dans un polymeére amorphe, les chaines se présentent sous la forme de pelotes statistiques (figure 1.2).

Les chaines sont enchevétrées et on note I’absence de structure ordonnée. Quand on chauffe un polymere
amorphe, il subit une transition douce de 1’état solide a 1’état fluide, il n’y a donc pas de température de
fusion. En effet, la structure des chaines de macromolécule en pelote compacte et désordonnée empéche
une transition brutale entre les états solides et liquides. Cependant, une brusque variation de mobilité

moléculaire est observée a une température appelée température de transition vitreuse notée Tg [5].

Figure 1.2. La structure des matériaux amorphes

1.2.1.2. Polymeres cristallins
Un polymeére purement cristallin, quand a lui, présente des chaines qui s’arrangent de facon ordonnée.

Contrairement aux amorphes, les cristallins possedent une température de fusion notée Tm. Cependant,
un polymére totalement cristallin n’existe pas en réalité. Il reste toujours des défauts ou bien I’extrémité

des chaines qui ne peuvent adopter une structure cristalline [5].

1.2.1.3. Polymeéres semi-cristalline
La structure semi-cristalline présente a la fois une partie amorphe ou les chaines moléculaires sont

désordonnées et une partie cristalline ordonnée (figure 1.3). les polymére semi-cristallins présentent donc
a la fois une température de transition vitreuse (correspondant a la mobilité de la phase amorphe) et une

température de fusion (pour laquelle la phase cristalline se liquéfie). On a donc toujours Ty <Ts.

9
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Les polymeres semi-cristallins peuvent étre caractérisés par leur taux de cristallinité ce qui représente la

fraction massique ou molaire d’unités structurales cristallisées par rapport a la totalité des unités présentes

[6].

Figure 1.3. Représentation schématique d’un polymeére semi-cristallin [6]

1.2.1.4. Avantages et inconvénients des thermoplastiques
Les principaux avantages et inconvénients des polymeres thermoplastiques sont présentés dans le tableau

1.1.

Tableau I.1. Principaux avantages et inconvénients des polymeres thermoplastiques [6].

Les avantages Les inconvénients
— Adhérence — Forte viscosité du fondu
— Résistance aux corrosions -~ Fluage

— Résistance aux chocs

— Résistance aux déformations

1.2.2. Les thermodurcissables
Les thermodurcissables ont une structure en réseau tridimensionnel (figure 1.4), ce qui rend leur fusion
impossible. La rigidité ainsi que la stabilité thermique du polymere est liée au taux de réticulation, c'est-a-

dire a la densité de points de liaison entre les chaines macromoléculaires [7].

Monomere

Neeud d'un réseau Réticulation ° Ex: O-Si

Molecule de
liaison ou reficule
Ex : (CH3)

Figure 1.4. Structures des thermodurcissables
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1.2.2.1. Avantages et inconvénients des thermodurcissables
Le tableau 1.2 montre les avantages et les inconvénients des thermodurcissables.

Tableau 1.2. Avantages et inconvénients des thermodurcissables [7].

Avantages Inconvénients
- Faibles viscosités de la résine - Cassant
- Bon mouillage des fibres - Non recyclable par techniques standard

- Bon stabilité thermique aprés polymérisation

- Résistance aux agressions chimiques

1.2.3. Les élastoméres
Les élastomeres sont des solides souples et gonflables formés de chaines peu compresseées et a

température ambiante tres mobiles (matériau caoutchouteux).
IIs ont une bonne élasticité, grace a la vulcanisation qui consiste a cuire avec différents agents chimiques
les molécules pour les rendre flexibles [8].

a/ b/

Figure 1.5. Elastomeéres a/ au repos sans contrainte "replié” b/ sous contrainte en traction "étiré”.
Les élastomeres les plus utilisés sont:
- le caoutchouc naturel issu du latex;
- le poly isoprene synthétique;
- le polybutadiéne;
- le styréne-butadiéne.

1.3. Les différents états de plastiques

En fonction de la température, un polymeére peut se présenter dans trois états différents qui correspondent
a un accroissement des volumes libres intermoléculaires avec la température et une diminution des forces
de liaisons.

On peut repérer ces états en suivant le graphe de la masse volumique ou du module d’élasticité E en
fonction de la température (figure 1.6). La température ambiante pouvant se trouver dans 1’une des trois

zones selon le polymere considére [9].
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> L’état vitreux

Les verres organiques n’admettent que de tres faibles déformations.

» L’état de transition
On rencontre les polymeres linéaires thermoplastiques et les polymeéres réticulés dont la décomposition

chimique se produit avant la fusion.

» L’état caoutchouteux
Les élastomeres sont formés de trés longues molécules reliées entre elles par des points de jonction

relativement rares.

décomposition
A o %
Etat fluide
- i déformation
o Etat caoutchouteux d'ecoulement
= A
: !
‘v déformation
Q hautement élastique
Etat vitreux |
\J Y
- : 4
déformation élastique T I
Y — >
[empérature

Figure 1.6. Dépendance des propriétés de polymeére de la température [10].
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1.4. Les caractéristiques des polymeres synthétiques

Le tableau 1.3 regroupe les principales caractéristiques des plastiques synthétiques et de leurs utilisations.

Tableau 1.3. Les principales caractéristiques des polymeres plastiques synthétiques [11]

A Polyéthylene teréphtalate (PETE) : Souvent utilisé pour les bouteilles

de boisson gazeuse, d’huile de cuisine, etc. En film. il est surtout utilise

1 pour ses propriétés de scellage a n’importe quel autre matériau

L ) d’emballage, et comme film moulant. C’est actuellement le plastique le

plus recycle. Pour les micro-ondes et les fours, I'industrie utilise le
PET PET qui résiste a des températures plus élevées.

Polyéthylene haute densité : Souvent utilisé pour les bouteilles de
détergent, jus de fruits, contenants pour congélation, chaudiéres, barils
et bouchons. Il représente 50 % du marché des bouteilles en plastique.
En film 1l est souvent utilisé pour des doublures pour baril et boites en
industrie alimentaire. Cout bas et bonne barriére a I'oxygene.

PE-HD

Polychlorure de vinyle (PVC) : Cest le 2e plastique le plus utilisé dans
le monde (20 % de 'ensemble des plastiques) aprés les polyethylénes
(32 %). Utilis¢ pour des bouteilles et pots de miel confiture et
mayonnaise avec une excellente transparence. En film, il est utilisé
aussi pour les manchons thermo rétractables et sceaux de sécurité.
N. B. : Peut susciter la controverse a cause de sa teneur en chlore.

Polyethyleéne basse densité - Généralement utilisé pour certains sacs ou
emballages plastiques (bouteilles comprimables. bouchons ou
capsules).

En film 1l est utilisé pour stabiliser les caisses ou palettes (gtirable, ou
thermorétractable). Cotit bas et barriére moyenne a 1'oxygene.

Polypropyléne (PP): Utilisé pour certaines tasses pour enfants, gourdes
souples réutilisables pour sportifs, récipients alimentaires réutilisables,
pots de yogourt. de lait et de margarine. Il est surtout le plus utilisé
pour le remplissage a chaud et les couvercles. Cout bas et barriére a
I"humidité.

Polystyrene (PS) : Utilisé principalement pour les gobelets et
contenants thermoformeés ou par injection. En alimentaire. surtout
présent dans les barquettes et contenants en styromousse pour les
produits frais et emballage de protection. Le PS expansé est surtout
utilisé comme support pour rouleau d’étiquettes. Ne jamais chauffer les
aliments dans des récipients en polystyréne (peut représenter des
risques pour la santé).

Autres plastiques, comme le Polycarbonate : Utilisé pour les biberons
Et certaines tasses pour bébé en polycarbonate translucide et rigide,
tout comme les bonbonnes d’eau de 20 litres et certaines de 3.5 litres.
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1.5. Le polypropylene

Le polypropyléne a été produit pour la premiere fois sous forme d’une huile visqueuse.

En raison de sa dégradation, cette huile n’exhibait pas a température ambiante de propriétes intéressantes
pour des applications industrielles. Les intéréts industriels ont commencé par la production d’un
polypropylene isotactique cristallin avec une masse moléculaire élevée [12]. Un accroissement important
a été encourageé lors de la production du polypropyléne par les progres significatifs dans le développement
des catalyseurs et des procédés et par la combinaison attractive des propriétés qui caractérisent

ce polymere [13].

1.5.1. Structure du polypropyléne
Le polypropyléne ou le polypropéne (noté PP) de formulation chimique générale (-CH,-CH(CH3)-),

est un matériau polymere thermoplastique qui appartient a la famille des polyoléfines (figure 1.7).

g (':\?/C'\? \'\?/?\?
H H
cH," CH. CH,f: cH," CH,

Figure 1.7. Formulation chimique générale du polypropyléne

Un homopolymere est obtenu par polymérisation d’un seul monomeére, en 1’occurrence le propyléne
(figure 1.8) [14].

Polymérisation
.

nHC=CH ---CHZ—(IZH—CHz—CliH--- ou {CHé—cle};’
CH; CH3 CH, CH3
Monomere : Polymere :
propyléene polypropyléne

Figure 1.8. Polymérisation du polypropyléne [14].

Un copolymere est un assemblage aléatoire ou ordonné d’au moins de deux monoméres, dans le cas du
polypropylene, il est obtenu par la copolymérisation du propyléne gazeux en présence d’un systéme
catalytique stéréospécifique, géneralement le catalyseur de Ziegler-Natta ou un métallocéne (Figure 1.9)
[15].
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Polymérisation

H H
H\ /H Ziegler-Natta | |
£=c -  C—C
H CHj3 Ou catalyse par I!I éHfS
. métallocéne X
Propylene Polypropylene

Figure 1.9. Polymérisation du polypropyléne de catalyse Ziegler-Natta [15].

Ce type de réaction de polymérisation est réalisé en présence des catalyseurs Ziegler-Natta ou par
les métallocenes. Les catalyseurs Ziegler-Natta est basé sur 1’utilisation des catalyseurs des métaux de
transition des groupes IV & Vlllg du tableau périodique comme le titane, le vanadium, le chrome etc. Ils
s'obtiennent par réactions de ces métaux de transition avec des hydrures ou des dérivés organiques des
métaux des groupes Ia a llla comme l'aluminium tel que TiCl/AlEts, TiCls /AIEt,CI, TiCls/Al(ibu),Cl
etc. Les métallocenes sont des complexes organométalliques dans lesquels un métal de transition est lié a
deux ligands cyclopentadiényles disposés parallélement (figure 1.10). Ces catalyseurs revétent une

importance car ils permettent la polymérisation stéréospécifique [16].

(4

ou M est un élément de transition exemple: Fe (fer), Ru (ruthénium), Os (osmium)

Figure 1.10. Structure chimique générale d’un métallocéne

Le polypropyléne posséde différents arrangements en fonction de la position des groupements méthyle
(CH3). Suivant I’arrangement stéréochimique du monomére ajouté a la chaine en développement, le
polypropylene peut polymériser en différentes formes, a savoir : isotactique, syndiotactique et

atactique. Cette propriété est appelée tacticité [17].

1.5.1.1. Le polypropyléne isotactique
Le polypropyléne isotactique (iPP) est un polymere dont les groupements méthyles sont répartis du méme

coté de la chaine macromoléculaire, comme le montre la figure 1.11. Dans ce cas les chaines du polymere
sont régulieres, par conséquent, elles peuvent s’entasser en s’empilant facilement dans une structure

cristalline [18].

=
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1.5.1.2. Le polypropyléne syndiotactique
Le polypropylene syndiotactique (SPP) est un polymeére dont les groupements méthyles sont répartis

alternativement de part et d’autre de la chaine macromoléculaire, comme le montre la figure 1.11.
Comparé a son stéréo-isomere isotactique, il montre une meilleure résistance aux chocs et une meilleure
adhésion aux surfaces organiques [18].

Le polypropylene syndiotactique posséde une aptitude a la cristallisation beaucoup plus limitée que celle
de polypropyléne isotactique. Son taux de cristallinité dépasse rarement les 20%. Il posséde une gamme

de température de fusion plus faible, comprise entre 90 °C et 140 °C [18].

1.5.1.3. Le polypropyléne atactique
Dans ce cas, il n’y a aucune régularité dans le positionnement des groupes méthyles sur la chaine

carboneée (Figure 1.11).
Le polypropéne atactique (aPP) est un matériau completement amorphe. Il affiche une faible résistance

mécanique, de ce fait, il présente peu d'intérét industriel [18].

CHy CHyCHy CH,  CHyCH CHy CH,  CHy CHj CHyCH,

s N KA A S AAN

polypropyléne polypropyléne polypropyléne
isotactique syndiotactique atactique
PPi PPs PPa
Tie = 170°C Tre = 130°C amorphe
T,=-18°C T,=-4°C

Figure 1.11. Configuration du polypropyléne: isotactique, syndiotactique et atactique [19]

La figure 1.12 présente un exemple de la polymérisation stéréosélective du polypropyléne en présence des

catalyseurs du type Ziegler-Natta [20].

Aeohy — T e (J I

Al(ENCI Polypropylene isotactique

En présence du toluéne

vep -, (A
ik : ~
CHs Al(nBu)»Cl
En présence du toluéne Polypropyléne syndiotactique

Figure 1.12. Un exemple de la polymeérisation stéreosélective du polypropyléne [20].
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Le tableau I. 4 présente I’influence de la tacticité, la rigidité et la résistance du polypropyléne.

Tableau 1. 4. Influence de la tacticité, la rigidite et la résistance du polypropyléne [21].

Type de polypropyléne Degré de cristallinité Densité Module de Young
% glem® GPa
Isotactique 50-65 0,9-0,91 1,2-15
Syndiotactique 25-50 0,87-0,89 0,7-1,0
atactique - 0,852 -

Le polypropyléne isotactique est aujourd’hui la forme isomeére la plus intéressante en particulier grace a
son taux de cristallinité. Celui-ci est relativement élevé, il est compris entre 40% et 50% en comparaison
aux formes atactiques et syndiotactiques. Sa popularité est également due a sa facilité de mise en ceuvre.
Le polypropylene isotactique présente une température de fusion comprise entre 140 et 170 °C et un
module d”Young compris entre 1,2 a 1,5 GPa [21].

1.6. Propriétés de polypropylene

1.6.1. Propriétés chimiques

Le polypropyléne possede une trés grande stabilité chimique; a des températures inférieures a 60 °C, ils
sont pratiqguement insolubles. Ils ne sont attaqués ni par les acides, ni par les bases, ni par les solutions de
sels. Ils sont insolubles dans 1’eau et sont reconnus utilisables pour des applications alimentaires. Les
polypropylenes présentent une excellente résistance a la fissuration sous contrainte en présence des
savons, détergents et alcools. La bonne résistance a 1’état naturel est réduite au contact du cuivre et de ses

alliages. Le polypropyléne a 1’état naturel est sensible a la dégradation par les rayons ultraviolets [22].

1.6.2. Propriétés physiques
Le polypropyléne est le plus léger des thermoplastiques courant, avec une masse volumique de 0,905

glcm®. La perméabilité du polypropyléne décroit lorsque le taux de cristallinité augmente [23].

1.6.3. Propriétés thermiques
La température de fusion d’un polypropyléne homopolymére 100 % isotactique est de 176 °C. En

pratique, les fractions inévitables de polypropyléne atactique raménent cette température a 165-170 °C et

sa température de transition vitreuse de la phase amorphe est proche de 0°C [24].

1.6.4. Propriétés mécaniques
Le polypropyléne (PP) est un matériau complexe de par sa nature semi-cristalline. Comme tout systeme

polyphasé, son comportement mécanique dépend d’une part du comportement de chacune des phases et
d’autre part de ’arrangement de leur couplage. Mais le comportement mécanique des semi-cristallins ne

résulte pas seulement de leur aspect composite (souvent traité comme une matrice amorphe renforcée par

q
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des cristallites de module élevé) mais aussi de la modification de la phase amorphe qui apparait plus ou
moins réticulée par les lamelles cristallines [25]. Les polypropylénes homopolymeéres présentent une
rigidité élevée a la température ambiante.

La résistance aux chocs d’un polypropylene augmente avec sa masse moléculaire et varie dans le méme
sens que la température.

La cristallinité élevée du polypropylene lui confere de bonnes propriétés en traction. Le comportement du
polypropylene est fortement influencé par la vitesse d’étirage. La resistance a 1’abrasion est bonne. Les

articles ont une surface brillante et une résistance a la rayure excellente [26].

1.6.5. Propriétés électriques
Le PP est un polymere non polaire donc c’est un tres bon isolant électrique.

Les propriétés électriques du PP ne dépendent ni de la cristallinité ni de la masse moléculaire [26]. 1.7.
Avantages et inconvénients du polypropyléne
Les différents avantages et inconvénients du polypropyléne sont rassemblés dans le tableau 1.5.

Tableau 1.5. Avantages et inconvénients du polypropylene [27]

Avantages Inconvénients
*Bon marché; Fragile (cassant) a basse température (car sa Tg
*Alimentaire (inodore et non toxique); est proche de la température ambiante);
eIndéchirable; *Sensible aux UV;
*Trés résistant a la fatigue et a la flexion; *Moins résistant a I'oxydation;
*Trés peu dense; «Difficile a coller.
*Chimiquement inerte, stérilisable et recyclable;
*Un excellent isolant électrique.

1.8. Applications

Le polypropyléne (PP) est un polymére thermoplastique de consommation courante, tres utilisé dans
diverses applications en raison de ses propriétés remarquables, telles que la faible densité, une bonne
résistance a la flexion, a la rayure et au choc. Le polypropyléne ayant des propriétés physico-chimiques et
mécaniques intéressantes avec des prix relativement bas. Cela permet au polypropyléne d’étre utilisé dans
différents domaines, comme des pieces en plastique, les emballages des aliments et des piéces
automobiles [28].

1.9. Les additifs plastiques

De nombreux additifs entrent dans la composition finale des matiéres plastiques pour améliorer et mieux
adapter leurs propriétés a leur utilisation. Parmi les additifs plastiques qui facilitent le traitement, nous

citons ;

g
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1.9.1. Les plastifiants
Les plastifiants sont des molécules ou des oligomeéres, a I'état solide ou a I'état liquide plus ou moins

visqueux, sont des additifs qui améliorent la plasticité ou la flexibilité des polyméres. Les plastifiants
sont utilisés pour abaisser la rigidité des matieres plastiques. Leurs présences ont pour but de faciliter la
mise en ceuvre, d’augmenter la flexibilité, la souplesse et la résistance des matériaux [29]. Les
plastifiants sont des composés de faible poids moléculaire capable de s’insérer entre les chaines de
polymeres et de remplacer les interactions intermoléculaires par formation des liaisons hydrogene. Cette
nouvelle interaction entre le plastifiant et le polymere donne naissance a un matériau de différentes
propriétés thermomécaniques [29] (figure 1.13). Les plastifiants sont, en général, les phtalates d'alkyle ou
les phosphates pour le polychlorure de vinyle; les polyols (glycérol, sorbitol...) ou leurs mélanges pour le
revétement vinyle; les lignosulphonates, les naphtalénes; les copolymeres vinyliques pour le béton.

IIs ont un point d’ébullition élevé et ne sont pas évaporés pendant le processus [29].

+ Qo —
@

Polymeére + Plastifiant =5 Polymere plastifié

Figure 1.13. Schéma du mécanisme de plastification [29].

1.9.2. Les stabilisants
Les stabilisants, les antioxydants par exemple, empéchent la dégradation des polymeéres lors de leur

transformation. En les stabilisants contre les effets de la température, de 1I’oxygéne et du rayonnement UV

[30].

1.9.3. Les charge
On désigne sous le nom général de charge toute substance inerte, minérale ou végétale qui, est ajoutée a

un polymeére de base, permet de modifier de maniere sensible les propriétés mécaniques, électriques ou
thermiques.

Charges minérales (verre, carbone, talc etc.), métalliques (aluminium etc.) ou organiques (farine de bois),
les charges améliorent la rigidité et ’adhésivité des matiéres plastiques mais agissent également sur leur
résistance chimique, leur isolation électrique et thermique. Leur proportion par rapport a la résine peut
aller de 1 a 300 % selon I’effet voulu. Un avantage important d’un grand nombre de charges, surtout

minérales, est d’ordre économique : elles sont moins chéres que les polyméres [31].

=
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1.9.4. Les lubrifiants

Les lubrifiants utilisés en général pour réduire les frottements entre piéces en mouvement, ou de diminuer
la résistance passive de pieces fixes, afin de faciliter la mise en ceuvre des polyméres. Les lubrifiants
peuvent étre liquides ou fluides (huiles), consistants (graisses ou gel de silicone), ou solides (graphite,
téflon) [32].

1.9.5. Les ignifugeants
Les ignifugeants ou les retardateurs de flamme sont des additifs qui permettent aux matiéres plastiques de

mieux résister au feu. Ils sont tres utilisés dans la fabrication de matériaux pour la construction et

I’aménagement intéricur [33].

1.9.6. Les couleurs et les pigments
Les pigments sont additionnés aux matiéres plastiques a des concentrations de 0,1 a 4 %. On peut ainsi

obtenir des produits de toutes les couleurs, ils peuvent étre [34]:

- Des colorants organiques (azoiques, anthraquinoniques).

- Des pigments minéraux (oxydes métalliques, de titane, de fer, de chrome, etc).
- Des composeés organométalliques (phtalocyanine de cuivre, etc).

- Des noirs de carbone.

1.10. Les matériaux composites

Un matériau composite peut étre défini d'une maniére générale comme l'assemblage de deux ou plusieurs
matériaux. L'assemblage final a des propriétés intermédiaires aux deux matériaux constitutifs ou encore
meilleurs, pris individuellement.

Le plus couramment, un "matériau composite” définit des arrangements de renforts ou charge qui sont
noyeés dans une matrice ou la résistance mécanique est beaucoup plus faible [35].

1.10.1. Constituant de matériaux composite
Les éléments constitutifs d’un matériau composite sont présentés sur la figure 1.13

Matrices S Renforts

Matérian
Composite

Charges et additifs |

Figure 1.14. Les éléments constitutifs d’un matériau composite

=
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1.10.2. La matrice
La matrice est I'élément qui lie et maintient les fibres. Elle répartit les efforts (résistance a la compression

ou & la flexion) et assure la protection chimique des fibres.

> Différentes natures de la matrice

Les différentes natures de la matrice sont présentées sur la figure 1.15.

‘

‘ oganique ‘ mm;:-rale

| 1 [ 1 [ 1
Uthermoplastique u thermodurcisable ] u métallique ] u ceramique ]
7 | |

. |
™

I w - : | :
Polyester Polycarbonat . ‘ o
u saturé ]u e ] | Polyamide ] u Epoxy ] Phénoliques

Figure 1.15. Différentes familles de matrice [36].

‘{ Polyesters ]

1.10.3. Les renforts
Les renforts contribuent a améliorer la résistance mécanique a la traction et la rigidité des matériaux

composites et se présentent sous forme filamentaire (des fibres organiques ou inorganiques).
» Différents types de renfort
Les renforts les plus utilisés se présentent sous forme de fibres ou formes dérivées et constituent une
fraction volumique de matériau composite généralement comprise entre 0,3 et 0,7.
Les renforts fibres se présentent sous diverses formes commerciales.
- Sous forme de roving (fils, meches, etc. ...): le roving est un assemblage de fils de bases paralleles
groupés sans torsion.
- Sous forme de tissus (tissus taffetas, toiles, serge, etc. ...): le tissu est forme par I'entrecroisement
perpendiculaire des roving.
Les tissus de roving peuvent peser jusqu'a 800 g/m.
- Sous forme de mat (fil coupé ou fil continu): le mat est un matelas de fils coupés ou continu a ensimage

plastique, agglomérés par un liant a solubilité rapide ou lente dans la résine (figure 1.16)[37].

=
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Figure 1.16. Les différentes formes des renforts fibres de verre
a) Roving de verre b) Tissu de verre ¢) Mat de verre [37]

Les différentes formes des fibres : les fibres courtes (0,1 - 1 mm), les fibres longues (1 - 50 mm) ou les

fibres continues (> 50 mm)[ 38].

Les renforts les plus utilises sont regroupés sur la figure 1.17.

l inorganiques |

polyesters l armides IlMi“éraUXI
Meétalliques Céramiques l Bois Il Coton Il Papier Il Jute |

Verre C
l DER Il Bore | lCarboneI

Figure 1.17. Différentes familles de renforts [39]
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1.11. Fibres de verre

C’est la fibre la plus utilisée vue son excellent rapport performances mécaniques/prix, ¢a place est au
premier rang des renforts utilisés dans les matériaux composites.

Les fibres de verre sont fabriquées a partir d’un mélange a base de silice (SiO,), qui est fondu a une
température 1200°C puis passes dans une filiere en platine, et les filaments sont étirés avant
refroidissement a un diamétre de 5 a 13 um avec une vitesse de 60 m/s. En faisant varier la composition

du mélange (silice, kaolin, chaux, etc.) [40].

Figure 1.18. Fibre de verre.

La figure 1.19. Présente les différents types de fibre de verre

(a) (b) (c)

Figure 1.19. Les différents types de fibre de verre
a/ Particules (microbille), b/ fibres courtes et ¢/ fibres longues [41].
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La figure 1.20. présente les différentes structures géométriques des composites

(a) (b) (c)
Figure 1.20. Les différentes structures géométriques des composites

al fibres longues, b/ fibres courtes et ¢/ Particules (microbille) [41].

1.11.1. Fabrication de fibre de verre
Ce procédé se déroule en cing étapes principales :

Affinage a 1500 °C : la composition est chauffée; elle devient visqueuse (vers 800 °C), puis liquide, et

finalement se vitrifie. A 1500 °C, elle est homogéne, et les derniéres bulles et impuretés disparaissent.

Filage par étirement : le verre en fusion se transforme en filament en étant étiré a grande vitesse ; la

filature des filaments s'apparente en fait a la filature textile classique pour produire un fil. Ce fil de verre
se bobine ensuite autour d'une broche.

Ensimage : I'étirage et le bobinage n'ont pas suffisamment d'effet pour rassembler durablement les
centaines de filaments en un fil (le verre est trop lisse pour s'agglomérer). L'ensimage consiste a ajouter
un revétement protecteur pour permettre I'agglomération des filaments et favoriser I'intégration dans les
polymeres.

Finition: les fils sont ensuite bobinés ou coupés selon les finalités.

Séchage (séchage au four): les fils sont finalement séchés a des températures de 600 & 700 °C [42].

1.11.2. Avantages et inconvénients de fibres de verre
Les différents avantages et inconvénients du fibre de verre sont rassemblés dans le tableau 1.6.

Tableau 1.6. Avantages et inconvénients de fibres de verre [43]

Avantages inconvénients
*Rapport performances mécaniques/prix ;  Faible module (par rapport a la fibre de
* Bonne résistance spécifique ; carbone ou d’aramide)

» Bonne adhérence avec toutes les résines | * Vieillissement au contact de 1’eau.
: b b .

(existence d’ensimage) ;

* Tenue a température ¢élevée ;

* Dilatation et conductivité thermique faibles ;

* Bonnes propriétés diélectriques.
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Chapitre 11 Procédé de production par injection thermoplastique

11.1. Mise en forme des matiéres plastiques

Les techniques de transformation des plastiques dépendent de la nature des polymeéres et de la
destination des produits finis. Quelques méthodes sont régulierement utilisées pour la
fabrication des piéces et des objets en plastique. Dans la fabrication des piéces mécaniques, il
existe plusieurs procédés de fabrication industrielle : ’extrusion, le calandrage, 1’injection,
I’injection-soufflage, etc.

L’injection est aujourd’hui 1’'un des procédés les plus utilisés pour la mise en forme des
polymeres avec I’extrusion et le soufflage (30% des polymeéres transformés). Il est
généralement utilis€ pour la production de trés grandes séries pour [’automobile ou
I’¢lectroménager par exemple ou pour des séries plus réduites en aéronautique. Le procédé
d’injection permet d’obtenir une productivité élevée avec une trés bonne reproductibilité des
piéces [14].

De ce fait, le principe du procédé de moulage par injection consiste a injecter et
transformer une matiere de polymeéres thermoplastiques, préalablement chauffée est injectée
dans un moule.

Le polymeére se solidifiant dans le moule créera un solide épousant la forme et les dimensions
de I’empreinte du moule.

L’objectif de ce chapitre est présenter le procédé d’injection des thermoplastiques, et
leur déroulement de cycle d’injection plus les caractéristiques d’une presse et la construction de

structure. Et la fagon dont nous de contréle dans les parametres de procédés d’injection.

11.2. Définition du procédé

Le procédé d’injection est un procédé de mise en forme des thermoplastiques par moulage
permettant la production de pieces minces jusqu’a quelques millimétres d’épaisseur. Ce
procédé est trés répandu pour les productions de grandes séries comme [’automobile,

I’électroménager ou 1’¢électricité [14].

11.3. Principe du procédé

L'injection d'un plastique permet d'obtenir en une seule et méme opération des pieces finies de
formes simples ou de formes complexes. Le processus obéit géneralement au méme schéma :

1. Injection des thermoplastiques;

2. Moulage par injection pour la mise en forme des matieres thermoplastiques;

3. Refroidissement de la matiére plastique;

4. Ejection de la piéce plastique.

-
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I1.4. Déroulement du cycle d’injection

La presse d’injection constituée a deux parties importantes dans le cycle d’injection :
1. Partie de vis d’injection est leur comportement

2. Partie de moule

BILLION ux
%
-~
=

Figure 11.1. Presse d’injection [14].

La figure 11.2 présente le schéma général de déroulement du cycle d’injection.

Fermeture ot

verrouiliage du
moule

" Nouveau '
/‘_ cycle

-

Injection de la
matiére fondue et
maintien sous
presson

Refroidissement

Plastification et Dosage
fuson du volume de
matére nécessare & la
prochamne moulée

Avance du groupe
de plastification

© Quverture du
moule

, 2

Ejection des pléces

(.

Figure 11.2. Déroulement du cycle d’injection [14].

11.4.1. Phases de moulage par injection
Le procédé de moulage par injection est tres répandu dans le domaine de la plasturgie car il

permet de fabriquer des pieces techniques de maniére contrélée et avec des cadences éleveées.

23
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Lors d'une opération de moulage par injection, la fabrication de chaque piece passe par quatre

phases principales.

11.4.1.1. La phase de plastification

La phase de plastification a pour objectif de faire passer le polymére de 1’état initial (Sous
forme de granulé) a 1’état fondu. On peut dire que cette transformation commence au début par
I’ensemble vis fourreau dont la fonction est de broyer et de chauffer le granulé pour I’amener
peu a peu a I’état fondu. Pour cela, la vis de 1’unité possede un mouvement de rotation pour
permettre 1’auto échauffement de la matiére par malaxage, et de translation pour stocker a
I’avant du fourreau la quantité de matiere a injecter dans la cavité du moule le dosage est
controlé par la course de la vis qui recule, en s’appuyant sur la matiére, pendant sa rotation. La

matiére plastifiée est transportée dans 1’espace a I’avant de la vis (figure. 11.3) [15].

11.4.1.2. La phase de remplissage

Une fois la matiére accumulée en téte de fourreau, celle-ci est injectée dans I’empreinte de
I’outillage par une avancée de la vis. Cette phase du cycle de transformation est appelée phase
dynamique du remplissage (Figure 11.4). L’avancée de la vis est régulée en débit ou en pression
pour maitriser la vitesse d’injection du thermoplastique dans I’empreinte.

Ce remplissage a une durée trés courte, par rapport a celle de la phase de refroidissement.

Le débit d'injection est fonction du volume de remplissage sur la durée de remplissage

correspondant & I'épaisseur de la piece [15].

Canncaux de refroidissement

-y =

\ / Zam

o
v == U &
3 ﬂll["ﬂ"'(‘

g o1 q/’b’
P.uuc fixe panne mobile
\ /

Vis de plastitication cviindre

.

(chauffage)

v \/
L

Presse a mjection moule

e T: translation de la vis
e R:rotation de la vis

Figure 11.3. Phase de plastification, de remplissage et de compactage [15].
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11.4.1.3. La phase de compactage

Le compactage est I’instant clé du procédé d’injection. Il s’agit de I’instant de transition entre la
phase de remplissage dynamique et la phase de maintien. A cet instant, le pilotage de
I’injection passe d’une régulation en vitesse a une régulation en pression.

En général, on choisit de commuter au moment ou 1’empreinte est complétement remplie.

Cet instant est notifié par la présence d’un pic de pression d’injection prononcé. Cet événement
est alors utilisé pour déclencher la commutation. Dés lors ou la commutation est enclenchée, la
presse applique au niveau du bloc d’injection une consigne de pression de maintien. Ceci a
pour objectif de maintenir la matiere dans la cavité pour compenser les phénomenes de retrait

volumique dus au refroidissement de la matiére ( Figure 11.3) [16].

11.4.1.4. La phase de refroidissement et d’éjection

En paralléle de la phase de maintien, le polymére débute au contact de parois refroidies de
I’outillage son retour a 1’état solide. Cette phase appelée phase de refroidissement perdue
jusqu’a ce que le polymére atteigne sa température de démoulage (Figure I1.5), apres le

refroidissement 1’éjecteur pousse la piece [17].

Pié¢ce solidifiée

\ -

N/ li=ipa |
(T JT | 0.1 . 1 e —
W }-f"i ~ ‘ Ouverture du moule
o, 0ol =
v - Ol
/ | =

Partie fixe partie mobile
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= —— N — - - —
\'/’

Presse a mjection moule

.
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Figure 11.4. Phase de refroidissement et d’éjection de la pi¢ce [15].

I1.5. Description d’une presse a injecter

La presse d’injection est une machine qui permet d’obtenir des pie¢ces en plastique injecté sous
pression dans un moule (monté sur la presse). L’injection du plastique se fait généralement a
haute pression et & température supérieure a la température de transition vitreuse. A cet état la

matiere n’est plus solide mais n’est pas aussi liquide. Elle est a I’état visqueux entre les deux
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états liquide et solide. La matiere peut étre injectée dans le moule et la matiere plastique prend
la forme de I’empreinte du moule. Apres refroidissement, la piece est éjectée du moule.
Le refroidissement se fait par circulation d’eau froide dans le circuit de refroidissement du

moule.

11.5.1. Etude de la presse a injection
Une presse a injecter, ou machine d’injection moulage, est constituée de deux unites

principales: 1’unité d’injection, ou de plastification, et I’unité de moulage (moule et systéme de
fermeture) (Figure 11.5).

Le plus souvent, les différences notables entre les types de machines concernent 1’unité de
plastification. Notons qu’il existe des presses verticales bien que les presses horizontales soient
les plus fréquentes. Parmi ce type de machines, deux grands groupes se distinguent : les presses
hydrauliques et les presses électriques. Elles présentent chacune des particularités plus ou

moins intéressantes et adaptées a certaines fabrications.

g J L J
Cylindre de plastification

Moule
Pl;(:o_\‘nx Plateaux
porte-moule poria-moule g
A N =
L unité d’injection I'unité de moulage

Figure 11.5. Cylindre de plastification et moule [18].

11.5.2. La structure de presse d'injection
Une machine d’injection a moulage comprend une unité de plastification, une unité de

fermeture (dans laquelle est fixé le moule) et une unité de commande. L’unité de plastification,

qui transforme les granulés solides en polymeére fondue pour l'injecter ensuite dans le moule.
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Et une unité de fermeture, a laquelle le moule est fixe. Dans le cas des thermoplastiques, le
moule est régulé généralement a une température voisine de la température ambiante afin de

figer la matiere plastique le plus vite possible [15].

11.5.3. Principe de fonctionnement
Le fonctionnement d’une presse a injecter pour la production des pieces est relativement

simple.

Des granulés de 2 a 3 mm de plastique sont versés dans la trémie. Ensuite, cette matiére est
ramollie en étant portée a 200°C — 250°C grace a I’action combinée de la friction de la vis et
des colliers de chauffe.

La matiére ainsi malléable est poussée vers la buse puis injectée dans le moule grace au vérin
d’injection. La pression d’injection peut atteindre 2 500 bars. La matic¢re se répartit de fagon
homogene dans la cavité de I’outillage pour prendre sa forme définitive. La piéce est ensuite
refroidie en quelques secondes entre 50°C et 80°C afin de la solidifier.

La presse ouvre 1’outillage et les éventuels tiroirs, la piece est &jectée par la batterie d’éjection
et chute dans un bac ou est saisie par un robot manipulateur. La presse se referme et le cycle

recommence.

11.5.4. Caractéristiques des presses
Une machine d’injection (moulage) se caractérise généralement par sa capacité maximum

d’injection et sa force de fermeture. La premicre caractéristique peut étre donnée en masse de
polymére ou en volume (cm®). La capacité d’injection réelle est comprise entre 30 et 70% de
cette capacité maximale, ceci en fonction du comportement en phase fondue de la matiere a
transformer (étape de compactage).

La force de fermeture est généralement exprimée en tonne, et correspond a la force de
fermeture maximale du moule que peut maintenir la presse avant, pendant et aprés le
remplissage du moule par la matiere fondue. Toutefois, de nombreux autres critéres peuvent
étre précisés pour définir au mieux une presse a injecter. Ils sont d’autant plus importants qu’ils
seront nécessaires au choix d’une machine parfaitement adaptée a une gamme d’objets a

fabriquer: par exemple les distances entre plateaux et entre colonnes doivent étre de dimensions

compatibles avec celles du moule [17].
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11.6. Le cycle de moulage par injection

Les différentes étapes de moulage par injection sont présentées sur la (figure II. 6):

Etape 1: la phase de dosage. Les granulés de polymere tombent depuis une trémie
dans un ensemble vis-fourreau. lls sont ensuite fondus progressivement par action
conjuguée des colliers chauffant le fourreau, et du cisaillement de la matiére provoqué
par la rotation de la vis et la friction des granulés (entre eux et contre les outillages). La
matiere fondue est alors convoyée en avant de la vis (via un clapet anti-retour), dans
I'espace crée par le recul progressif de cette derniére lors de sa rotation.

Etape 2: la phase d'injection. Grace & un mouvement de translation de la vis,
actionnée par un vérin, et au clapet anti-retour qui dans cette phase empéche la matiére
de rebrousser chemin, le polymere fondu est transféré du réservoir a un moule via des
canaux.

Etape 3: la phase de compactage. Le moule, composé de deux parties, une partie fixe
et une partie mobile, est a ce moment tenu sous pression pour rester fermé, pendant que
de son coté la matiére est compactée par la vis, jusqu'a atteindre une pression uniforme
dans la cavité du moule (également appelée empreinte), dans laquelle du polymére
fondu continue a étre injecté pour compenser le rétrécissement, ou retrait, de la matiere
qui refroidit.

Etape 4: la phase de refroidissement. Lorsque le polymere est entierement figé au
niveau du ou des seuils d'injection, il n'est plus nécessaire d'appliquer une pression de
maintien, et la piéce continue de se refroidir jusqu'a ce qu'elle soit complétement

solidifiée. La vis peut alors reprendre son cycle de rotation a I'étape 1.
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Phase 1 Moule ouvert_Dosage tarrninég

Phase 2 Fermeture Moule_Avance Ponton

Phase 3 Injection_Maintient

—}{
+
Phase 4 Refroidissement_Recul ponton_Dosage

i ==t

Phase 4 Ouverture moule Ejection

AL

-«

TN

Figure 11.6. Déroulement d’un cycle d’injection [19]

e Etape 5: la phase d'éjection. Le moule s'ouvre, et la piece formée est €jectée du moule
(Figure 11.7).

e

Figure 11.7. Les pieces formeées par I’injection

B
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En ce qui concerne les thermoplastiques, la plupart d'entre eux, amorphes ou semi cristallins,
peuvent étre injectés, moyennant bien sdr des différences dans le procédé, en fonction du type

de polymeére, des dimensions et de la qualité recherchée des pieces.

Conclusion

L’injection est aujourd’hui 1’un des procédes les plus utilisés pour la mise en forme des
polymeres avec D’extrusion et le soufflage (30% des polymeéres transformés). Il est
généralement utilis€ pour la production de trés grandes séries pour [’automobile ou
I’électroménager par exemple ou pour des séries plus réduites en aéronautique. Le procédé
d’injection permet d’obtenir une productivité élevée avec une trés bonne reproductibilité des

piéces.
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Protocoles expérimentaux et techniques d’analyses

Introduction

Dans ce chapitre, nous présentons les produits et les procédures utilisés pour la
préparation et 1’¢laboration des matériaux composites a base de polypropylene isotactique
(iPP) renforcés par la fibre de verre (15% et 30%). La fabrication des piéces par injection
thermoplastique passe par plusieurs étapes pour obtenir un produit fini. Les matériaux utilisés
dans cette étude sont des composites élaborés par injection et destinés a des applications
d’une machine a laver.

Nous avons effectué notre stage pratique au sein de la société SPA CONDOR
ELECTRONICS (Zone d’activités route de M’Sila). Dans lequel nous avons effectué la
premiére étape du stage a la mise en forme des matériaux par injection. Ceci nous a permis
ensuite de passer a la deuxiéme étape et d’évaluer les matériaux obtenus par les différentes
techniques de caractérisations.

Les matériaux utilisés dans cette étude sont des composites élaborés par injection et destinés a

des applications d’une machine a laver.

I11.1. Matériaux utilisés
111.1.1. Polypropylene
La matrice polymeére utilisée dans le cadre de ce travail est le polypropyléne isotactique (iPP)

est un thermoplastique semi-cristallin [1,2].

~H

|
o
|
Lig

=n

Figure I111.1. Unité de répétition du polypropyléene (PP).

.
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Les caractéristiques physico-chimiques de iPP sont regroupées dans le tableau 111.1.
Tableau I11.1. Propriétés physico-chimiques de iPP [3].

Nomenclature Polypropyléne isotactique (ipp) ou Poly (1-méthyle éthyléne)
Formule chimique (CsHe)n

Masse volumique 0,9 (g/cm®)

Tempeérature de fusion 1454 175°C

Température de transition -10°C

Module d’ Young 1500 (MPa)

Déformation de traction 9%

Contrainte a la rupture 34 (MPa)

111.1.2. Fibre de verre
La fibre de verre est une fibre minérale proposant de nombreux avantages pour des

applications industrielles spécifiques. La fibre de verre est un filament de verre.

Figure 111.2. Fibre de verre

Le tableau I11.2. Présente la composition chimique de fibre de verre

Tableau 111.2. Composition chimique de fibre de verre [4].

Composition Chimique % | 53-55 | 12-16 17-23 1 0,8 0-8 0,3

Composés SiOz A|203 CaO MgO Na,COj3 | B,O3 Fe,O;

D’aprés la composition chimique de fibre de verre nous constatons que le dioxyde de silicium
est présent avec un pourcentage plus important d’ordre de 53 a 55% par rapport aux autres

COMpOSEs.



https://fr.wikipedia.org/wiki/Fibre
https://fr.wikipedia.org/wiki/Verre
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Le tableau I11.3. Présente les caractéristiques physico-chimiques de fibre de verre.

Tableau I11.3. Propriétés physico-chimiques de fibre de verre [4].

Renfort Densité Module de Young Contrainte Déformation
(g/cm?) (MPa) (MPa) (%)
Fibre de verre 2,58 72,3 3,445 4,8

111.1.3. Les matériaux composites

Au cours de cette étude, nous avons choisi le polypropyléne comme matrice, un produit
commercialisé sous une forme de granulés blanc (figure 111.3). Le polypropylene vierge 100%
a été utilisé comme référence pour comparaison. Deux formulations des matériaux
composites ont été élaborées et étudiées. A savoir le polypropyléne renforcé avec la fibre de
verre a 15% et 30%.

PP vierge 100%

PP (85% )+FV (15%) PP (70%)+FV 30%

Figure 111.3. Les matieres étudiées

=
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111.2. Méthodes

111.2.1. Formulation
Dans notre travail, nous avons utilisé le polypropyléne isotactique (ipp) vierge 100% et deux

formulations a différents pourcentages de fibre de verre 15 % et 30%. La composition des

différentes formulations est reportée sur le tableau 111.4.

Tableau I11.4. Formulations utilisés

Echantillons Formulations
Polypropylene 100% 85% 70%
Fibre de verre 0% 15% 30%

L’appareillage utilisé pour la mise en ceuvre des matériaux est une injection bi-vis
connectée a une presse a injection de marque HAIPIAN. En sortie de la presse a injection, on
obtient des articles (figure 111.4) pour découper des éprouvettes de traction. Les conditions de
travail sont :

- Tempeérature : 190 a 250°C
- La matiére injectée dans le moule a pression 2500 bars

- Température de moule : 50 a 80°C.

Initialement le PP(85%)/FV(15%) ou le PP(70%)/FV (30%) (sous forme granulé) ont été
mélangés en plastique puis introduit dans la trémie de la presse a injection. Le transport et le
malaxage de la matiére sont assurés par une vis tournante & 350 tr/min se trouvant dans un
fourreau (cylindre de plastification) dans les conditions opératoires suivantes:

- Température étuvage 70 °C
- Température des quatre chambres 190°C -220°C- 240°C- 250°C.
- Temps de séjour dans les quatre chambres 3 min

- Pression d’injection 2500 bars.

.
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Figure 111.4.Vue d’ensemble de la presse d'injection de marque HAIPIAN ((a) Vérine de

fermeture, (b) Vice et fourreau, (c) Trémie).

111.2.2. Injection
La deuxiéme étape consiste a préparer la piece présentée sur la figure 111.5.

La figure 111.5 présente les piéces injectées (cuve avant) d’une machine a laver préparée a
partir de deux formulations : PP (70%)/FV (30% ) ou PP (85%)/FV(15%).

Figure 111.5. Les piéces injectées (cuve avant)
a) PP (70%)/FV (30%), b) PP (85%)/FV (15%).

E
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Les differentes étapes de moulage par injection sont présentees sur la figure 111.6.

On mesure une masse m=4300g PP(85%)+FV (15%) et/ou m=6960g
PP (70%)+FV (15%) sous forme de granulés de 2a 3 mm

1 [

/
Les granulé versés dans la trémie

|

/
La matiére est ramollie en étant portée a 200°C — 250°C

|

/
La matiere ainsi malléable est poussée vers la buse

|

/
La matiére injectée dans le moule

|

/
La matiere injecté dans le moule a pression 2500 bars

|

/
La matiere prendre sa forme définitive
|
NS |
La piece est refroidie en quelques secondes entre 50°C a 80°C afin de
la solidifier
| I
Recommencer avec la prochaine piéce

Figure 111.6. Les différentes étapes de moulage par injection
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111.3. Méthodes de caractérisation

111.3.1. Spectroscopie infrarouge en mode ATR
Réflectance Totale Atténuée (ATR) est une technique en spectroscopie infrarouge, ou plus

précisément spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR), permettant de
déterminer les liaisons chimiques d’un échantillon. Elle est basée sur le principe optique de la
réflectance, phénoméne optique bien connu. Cette méthode ne nécessite que trés peu

de préparation de 1’échantillon, et permet d'analyser aussi bien les liquides que les solides [5].

Figure 111.7. Appareil de Spectroscopie infrarouge en mode de Réflectance Totale Atténuée
(ATR/FTIR).

La réflectance totale atténuée ATR comporte certains avantages par rapport aux autres
techniques d’examen des échantillons, en infrarouge. Un échantillon peut étre analysé
directement dans leur état naturel, ne nécessitant pas de préparation préalable. L’ATR est
idéal pour de nombreux échantillons, comme des échantillons épais, des échantillons trés
absorbants, des échantillons solides et liquides et pour les films minces. L appareil utilisé est
un spectrophotométre a réflexion totale atténuée Perkin Elmer spectrumtwo (FTIR
Spectrometer-UATR Two). Les spectres des échantillons ont été enregistrés a température

ambiante, dans I’intervalle de longueur d’ondes de 4000 & 500 cm™.

E
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111.3.2. Caractérisation rhéologique

111.3.2.1. Indice de fluidité

La connaissance de I’indice de fluidité est un moyen simple et rapide pour appréhender les
différences de viscosité de plusieurs matériaux plastiques, fournissant ainsi une indication

utile de leur fluidité lors de la transformation.

L’indice de fluidité est une mesure de la fluidité des plastiques fondus et constitue une valeur
importante pour le contréle qualité des thermoplastiques. La dénomination utilisée aujourd'hui
est l'indice de fluidité en masse (ou MFR en anglais), qui est une masse écoulée exprimée,
selon le systeme international, en g/10min. Alternativement, on mesure l'indice de fluidité en
volume ou MVR, qui est mesuré en cm*/10min. L'indice de fluidité en volume ou MVR

multiplié par la densité du fondu donne I'indice de fluidité en masse ou MFR [6].

L’indice de fluidité mesure la masse de matiere thermoplastique traversant une filiere donnée
sous I’action d’une pression fixée, pendant un temps donné et a une température fixée.
Afin d’étudier le comportement rhéologique des composites étudiés, des mesures de

I’indice de fluidité des échantillons prélevés ont été faites a 1’aide d’un appareil du type BMF-
001 suivant la norme ISO 1133.

01-1solant thermique :
02- Poids amovible. :. ’\‘" 2
03- Piston. 'l 3
04- Repére supérieur. 12 \"i 1L

05- Repére inférieur A0 RS

06- Cylindre. :{; N S
07- Téte du piston. 1SN 6
08- Filiére. N N

09- Plaque soutenant la filiere. ' : 1) / ’
10- Plaque isolante. N M

11- Isolant thermique ! J 8
12- Capteur de température 7 Y - ?0

Figure 111.8. Présentation schématique de I’appareil de mesure de 1’indice de fluidité.

.
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L’appareil utilisé pour mesurer 1’indice de fluidité de type BMF-001 est présenté sur la figure
11.9.

Figure 111.9. L appareil de mesure de I’indice de fluidité du type BMF-001

Afin de mesurer MFI (Melt flow index) ou indice de fluidité & chaud (IFC) ou indice de
fluidité (IF). Nous avons passé par plusieurs étapes qui sont:

- Positionner la filiére a I’intérieur de 1’appareil,

- Attendre que I’appareil ait atteint la température de consigne,

- Peser 2,16kg de granulés (étuvage éventuel),

- Introduire les quelques grammes de matiere dans le cylindre chauffé,

- Laisser la matiere dans le cylindre pendant 4 minutes,

- Comprimer la matiére a 1’aide du piston (chargé ou non, selon le matériau),

- Poser la masse normalisée,

- Relécher le piston,

- Couper les extrudas,

- Peser les extrudas.

L’indice de fluidité (IF) est calculé par la formule suivante :

Moy XS

IF (T,M) = (9/10min)  (111.2)

E
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Avec
IF : Indice de fluidité,

T : Température d’essai 190 °C,

M : Charge réelle 2,16 kg,

M moy : Masse moyenne des extrudas en grammes,

t moy : Intervalle de temps entre deux coupes d’extrudat,
S : Temps de référence 600 sec.

L’indice de fluidité est la masse extrudée par unité de temps, indiquéee en g/10 min.

111.3.2.2. Test de densité
La densité ou la masse volumique des échantillons est déterminée en utilisant une balance
hydrostatique. Cette balance permet de déterminer la masse de I’échantillon dans 1’air et dans
un liquide auxiliaire comme 1’éthanol. En connaissant la masse volumique de I’air et celle du
liquide auxiliaire.
Pour mesurer la densité de nos matériaux, nous avons effectué les étapes suivantes:

- L'éprouvette doit d'abord étre pesée dans l'air.

- Elle doit ensuite étre fixée a un crochet approprié et le crochet avec I'éprouvette, doit

étre suspendue dans la balance.
- Puis I'éprouvette doit étre immergée dans de I’éthanol.
- On doit faire attention a ce que I'éprouvette soit totalement recouverte par le liquide.

- Lamasse de I'éprouvette doit é&tre comprise 1 <m <5Kg.

On calcule la masse volumigue selon la formule suivante :
_ A
P=75(Po—p)+ pr (2

Sachant que:

p est la masse volumique de I’échantillon.

po est la masse volumique de Pair qui est égale a 0,0012 g/cm?,
pL est la masse volumique du liquide auxiliaire utilisé.

A est le poids de I’échantillon dans I’air.

B est le poids de I’échantillon dans le liquide auxiliaire.

-



Chapitre 111 Protocoles expérimentaux et techniques d’analyse

Figure 111.10. Densimetre

111.3.3. Caractérisation mécanique

111.3.3.1. Essai de traction
L’essai de traction c’est le plus fréquemment utilisé afin de déterminer le comportement

mécanique d'un matériau. Des éprouvettes sous forme d’haltéres sont testées a 1’aide d’une
machine de traction de type WANCE (figure 111.11), est une machine de haute technologie
avec haute précision pilotée par un micro-ordinateur, selon la norme ISO 527, a la

température ambiante et avec une vitesse de déplacement de 20 mm/min.

On exerce une force de traction sur un barreau de dimension standardisée, jusqu'a sa rupture,

en suivant un processus de mise en charge a une vitesse de déformation constante.
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Panneau de commande

Aiguille de déplacement

Traverse moblle

Tete d'application de la force
Clap de fixation
Extensometre
Support

Bouton de stop urgence

Bouton ON/OFF

Figure 111.11. Machine de I’essai de traction du type WANCE

Le test mécanique nous permet de mesurer la contrainte a la rupture (o), I’allongement a la
rupture (gr), le module d’Young (E), la résistance a la traction Ry, la limite d'élasticité R, et
coefficient de poisson [7].

a/ Contrainte

c=< (113

c : Contrainte (MPa)

F: Force (N)

S : Section (mm?).

La section est mesurée a partir des démentions de 1’éprouvette (épaisseur et largeur).

b/ Allongement

e= =0 (111.9)

Lo
Lo et L sont respectivement, la longueur initiale et finale (mm) de 1’éprouvette.

¢ : Allongement ou déformation de 1’éprouvette (sans unité)

E
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¢/ Module d’Young ou module d’élasticité
Le module d’Young, ou module d'élasticité longitudinale, C’est le module tangent déterminé,
a partir de la tangente a 1’origine de la courbe contrainte-déformation, exprimé en (MPa) ou
en (GPa).

g

E=2  (lI5)

F
R.=- (lI1.6)
S
- R.ou O;: La limite d'élasticité,
F

Rm="  (I1L7)

- Larésistance a la traction Ry, ou O, qui définit la limite a la rupture

- L'allongement a la rupture A, qui mesure la capacité d'un matériau a s'allonger sous
charge avant sa rupture, propriété intéressante dans certaines applications.
- Le coefficient de Poisson, qui chiffre la variation de volume induite par la déformation

des matériaux dans le domaine élastique.

d/ Diagramme contrainte-déformation en traction d’une éprouvette en plastique
L'application d'une force provoque initialement une déformation  élastique de

I’éprouvette. Cela se traduit sur le diagramme par une droite car la déformation est
proportionnelle & la contrainte (loi de HOOKE). On calcule le module d’élasticité sur la

premiére phase de la courbe expérimentale (phase élastique) (figure 111.12).

E_O'
€

Cette déformation elastique est réversible. Si la contrainte est annulée, 1’éprouvette revient
instantanément a sa forme initiale. Cette déformation élastique est suivie d'une déformation
irréversible (permanente) appelée déformation plastique, qui se traduit sur le diagramme par

une courbe qui se termine au moment de la rupture de 1’éprouvette.
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»

Déformation plastique

Contrainte ¢ (Pa)

Deformation elastigue

»

Déformation ¢

Figure 111.12. Diagramme contrainte-déformation en traction d’une éprouvette en plastique

[8].

Les différentes propriétés des comportements mécaniques sont présentées sur la figure 111.13.

0+ ;
Déformation plastique
e .
o B D
/ 4 Re0.2 Point de rupture
$ Re A ' I
Striction d,]
Elasticité § e 9 Ill
1WAl -
e
Déformation permanente £ 00 [I]
- Damain
8 - Domaine Plastique
) pstique
'S N
’ 0 = : d
£ Déformation

Figure 111.13. Les différents comportements mécaniques d’un polymeére lors du 1’essai de la

traction.
On observe les phases successives suivantes [9]:

Zone OA: domaine des déformations élastiques ou réversibles (zone parfois linéaire) si l'on

cesse la charge, I'éprouvette retrouve ses dimensions initiales.
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Zone AB: la déformation n'est plus complétement réversible. La déformation est plastique
(ou permanente) homogéne; appelée aussi déformation plastique répartie. Les allongements
croissent plus vite que les charges. L'allongement a lieu avec une diminution réguliere

de la section tout au long de I'éprouvette.

Zone BC: la déformation plastique se localise dans une petite portion de I'éprouvette

et n'est plus homogeéne, c'est la striction on aboutit a la rupture en C.

e/ Dimensionnement de I’éprouvette
L’éprouvette d'essai est prélevée dans le matériau a caractérisé et usiné a des dimensions
normalisées, afin d'assurer une meilleure comparaison des essais effectués dans différents

laboratoires.

---------

Figure 111.14. L’éprouvette obtenue par découpage.

L, : longueur utile initiale de I'éprouvette.
S, : section initiale de I'éprouvette S = 8,26 mm?

L : longueur utile de 1’éprouvette (fonction de I’effort exerce).

F : force appliquée a I’extrémité de I’éprouvette.

L’essai est réalisé sur une éprouvette «plate sous forme d’haltére» en plastique
(polypropyléne + fibre de verre) a dimension (une épaisseur e =2.95 mm, une langueur

Lo=80 mm, et une largeur 1=20 mm) (figure 111.14).

Les différentes éprouvettes obtenues des différents matériaux sont présentées sur la figure
111.15.

.
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PP vierge 100%

PP/FV 15%

PP/FV 30%

Figure 111.15. Les différentes éprouvettes PP+FV

I11.4. Caractérisation colorimétrique

La couleur et la brillance jouent un réle prépondérant dans I’apparence d’un objet. Deux
¢chantillons de méme couleur, mais d’une brillance différente, ne vont pas étre percus de la
méme maniere: la surface brillante parait plus sombre et plus saturée. Pour parvenir
a une apparence uniforme, il est donc nécessaire de contrbler ces deux effets. Le spectro-
guide est le seul spectrophotométre qui mesure en méme temps la couleur et la brillance d’un
matériau. Cela permet d'identifier clairement l'origine des différences d'aspect en toute
situation. Les conditions de mesures de colorimétrie (45/0 ou sphere) et de brillance a 60°

sont affichées simultanément [10] (figure 111.16).

Figure 111.16. Spectro colorimétre type spectro guide de BYK

47
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La couleur du matériau est definie, par un spectrophotométre de modele BYK, par trois
parameétres: L*, a* et b* correspondant respectivement a la luminance (caractére plus ou
moins clair de la couleur). Ces parameétres ont été mesurés par un spectrométre en surface du
matériau au cours du vieillissement thermique. On définit ainsi les variations de ces trois
parametres : AL*, Aa*, Ab*, comme étant la différence entre la valeur a un temps donné et la
valeur initiale de L*, a* et b* respectivement. On exprime la variation totale de couleur par

AE* définit comme suit :

L’évaluation d'une couleur est bien plus qu'une expression numérique. Le plus souvent c'est
une évaluation de la différence de couleur (A) par rapport a un standard connu. Les systemes
utilisés CIELAB et CIELAH.

Avec :

CIE désigne la Commission Internationale de I’Eclairage.

LAB (L*a*b*) et LAH (L*C*h*) sont utilisés pour déterminer la couleur et la brillance des
composites préparer a base de polypropylene chargé avec la fibre de verre.

Les expressions de ces différences de couleur sont AL*, Aa*, Ab* ou AL* AC* AH*.

Etant donné AL*, Aa* et Ab*, ou AL*, AC* et AH* sont la différence totale ou distance sur le
diagramme CIELAB peut étre exprimée sous forme d'une valeur unique, appelée AE*.

Donc :

AL* : différence de luminosité/assombrissement (+ = plus clair - = plus sombre)

Aa* : différence sur I'axe rouge/vert (+ = plus rouge - = plus vert)

Ab* : différence sur I'axe jaune/bleu (+ = plus jaune - = plus bleu)

AC* : différence de saturation (+ = plus éclatant - = plus terne)

AH* : différence de teinte

AE* : valeur totale de différence de couleur

La coloration a été déterminée par rapport au polypropyléne vierge présenté comme référence

comme illustre la figure 111.17.
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Figure 111.17. Appareil spectro-guide

Pour obtenir ce qui est prévu de cette technique nous avons suivi les étapes suivantes :

- Positionné 1’appareil de test colorimétrique (spectro-guide) sur I’échantillon de PP
vierge.

- Appuie sur le bouton standard.

- Automatiquement I’appareil prend sa valeur comme référence.

- Nous prenons 1’appareil a nouveau sur les échantillons étudiés.

- On note les résultats de AE* (AE™* est la valeur totale de différence de couleur).

AE* = (AL")? + (Aa")* +(Ab")?)* (111. 8)

Conclusion

Apres le choix de la matiere premiére, qui est le polypropyléne qu’on a chargé avec
différentes charges tel que la fibre de verre, 1’extrusion puis 1’injection des mélanges nous a
permis d’avoir des éprouvettes normalisées que nous avons Soumis & la caractérisation par les
différentes techniques, nous permuterons d’analyser le comportement mécanique du
polypropylene aprés les différentes charges que nous lui avons introduit, de cette

caractérisation découlera un nombre de résultat a analyser.
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Chapitre 1V Résultats et discussions

Introduction

Dans le présent chapitre, nous rapportons I’ensemble des résultats et discussions des
difféerentes méthodes de caractérisations de composite du polypropyléne renforcé par la
fibre de verre. Les composites ont été caractérises par différentes méthodes : spectroscopie
infrarouge en mode ATR, test mécanique par I’essai de traction, test rhéologique par I’indice
de fluidité, test de la densité et test colorimétrique.

Résultats de tests de caractérisations
IVV.1 Spectroscopie infra rouge IR

La figure IV.1 présente le spectre FTIR du polypropyléne vierge.

]' — PP viergﬂ

1007

Transmittance

80 -

I ’ 1 ¥ 1 v 1 v 1 . |
3500 3000 2500 2000 1500 1000
Nombre d'onde (cm™)

Figure 1V.1. Spectre FTIR en mode ATR du PP vierge

En se basant sur les tables de données spectroscopiques [1-2], nous avons fait les attributions

suivantes:

Les résultats de la caractérisation par spectroscopie infrarouge du polypropyléne vierge sont
regroupés dans le tableau IV.1.1 I’attribution des bandes caractéristiques ainsi la nature de

vibration seront données.
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Tableau IV.1. Principales bandes d’absorption infra rouge du polypropyléne.

Nombre d’onde (cm™) Attribution Nature
2952 Bande caractéristique du groupement | Elongation asymétrique
méthyle CH3
2919 Bande caractéristique du groupement | Elongation asymétrique

méthylique CH et CH,

2867 Bande caractéristique du groupement | Elongation symétrique
méthyle CH3
2841 Bande caractéristique du groupement | Elongation symétrique

méthylique CH;

1456 Bande caractéristique du groupement | Déformation dans le
méthylique CH et CH, plan

1377 Bande caractéristique du groupement | Déformation
méthyle CH3 symétrique

1169 Bande caractéristique de la liaison C-C | Elongation

1046 Bande caractéristique du groupement - | Balancement
CH;

- Les bandes d’absorption caractéristique entre 2952-2919 cm™ sont dues aux vibrations
d’¢élongation symétrique et asymetrique de la liaison C-H du groupement méthyle.

- Les bandes d’absorption caractéristique dans I’intervalle compris entre 2876 et
2841cm™ sont dues aux vibrations d’¢longation des liaisons C-H symétrique et
asymeétrique et suggerent la présence de structure aliphatique -CH, et CHs.

- Le pic 1456 cm™ est généralement attribué aux vibrations de la déformation
symétrique correspond a la liaison C-H du groupement -CH,

- La bande d’absorption 1376 cm™ est due aux vibrations d’élongation de la
déformation CHj symeétrique.

- Les bandes d’absorption autour 1046 cm™ est caractéristique des vibrations de
déformation par balancement des C-H des groupements (CH,-),, quand n est supérieur
ad.

.
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Les figures IV.2 Et IV.3 Illustrent les spectres FTIR des matériaux composites le PP
(85%)/FV (15%) et le PP (70%)/FV (30%) respectivement.
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Figure 1V.2. Spectre FTIR en mode ATR du PP (85%)/FV (15%).
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Figure 1V.3. Spectre FTIR en mode ATR du PP (70%)/ FV (30%).
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Les attributions de composite renforcé par la fibre de verre le PP (85%)/FV (15%) sont
regroupées dans le tableau IV.1.2.

Tableau IV.2. Les attributions de composite renforcé par la fibre de verre le PP (85%)/FV (15%).

Nombre d’onde (cm™)

Attribution

Nature

2954 Bande caractéristique du groupement méthyle | Elongation asymeétrique
CHj3

2920 Bande caractéristique du groupement Elongation asymétrique
méthylique CH et CH,

2880 Bande caractéristique du groupement méthyle | Elongation symétrique
CHj3

2833 Bande caractéristique du groupement Elongation symétrique
méthylique CH et CH,

1455 Bande caractéristique du groupement Déformation dans le plan
méthylique CH et CH,

1376 Bande caractéristique du groupement méthyle | Déformation symétrique
CH3

1004-977 Pic est attribué a la liaison oxygene-silicium | Elongation

dans le groupe Si-O-Si de la fibre de verre

877 Bande est attribué a la liaison Si-O-C de la Elongation

fibre de verre

Les attributions du matériau composite renforcé par la fibre de verre le PP (70%)/ FV (30%)
sont regroupées dans le tableau IV.3.

Tableau 1V.3. Les attributions du matériau composite renforcé par la fibre de verre le PP

(70%)/ FV (30%).

Nombre d’onde (cm™)

Attribution

Nature

2954 Bande caractéristique du groupement méthyle | Elongation asymétrique
CH3

2019 Bande caractéristique du groupement Elongation asymétrique
méthylique CH et CH,

2870 Bande caractéristique du groupement méthyle | Elongation symétrique
CHj3

2843 Bande caractéristique du groupement Elongation symétrique
méthyliqgue CH et CH,

1456 Bande caractéristique du groupement Déformation
méthyliqgue CH et CH,

1375 Bande caractéristique du groupement meéthyle | Déformation
CH3

1002-973 Pic est attribué a la liaison oxygene-silicium | Elongation

dans le groupe Si-O-Si de la fibre de verre

841 Bande est attribué a la liaison Si-O-C de la Elongation

fibre de verre
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La figure IV.4. Represente la superposition des spectres FTIR des différents matériaux
étudiés PP vierge, PP 70%/ FV 30% et PP (85%)/ FV (15%).
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Figure 1V.4. Spectres FTIR superposés des différents matériaux étudiés.

Nous constatons 1’apparition des bandes correspondent aux liaisons Si-O-Si et la liaison

Si-O-C & environ 1002-841cm™ confirmant ainsi la présence de la fibre de verre.

IV.2. Caractérisation rhéologique- Indice de fluidité

Les résultats obtenus de I’indice de fluidité des différentes formulations sont reportés dans le

tableau IV .4.

Tableau 1V.4. Variations de I’indice de fluidité de différents matériaux.

Materiaux Indice de fluidité (g / 10min)
PP vierge 6,8
PP (85%)+ fibre de verre (15%) 5,06
PP (70%)+ fibre de verre (30%0) 3,84
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L’indice de fluidité peut aussi nous renseigner sur la viscosité d’un matériau. D’ apres les
résultats de I’indice de fluidité, nous remarquons clairement que PP vierge a la valeur la plus
élevée qui peut s’expliquer par sa grande masse macromoléculaire, qui est a 1’origine de
diminution de la viscosité du matériau. Cependant, nous constatons qu'en augmentant le taux
de fibre de verre 30%, une diminution significative de I’indice de fluidité des composites est
notée. Ceci peut étre di au fait que la possibilité d'enchevétrements de fibre de verre s'accroit
en augmentant leur taux dans le composite. Les sites engendrés par les fibres emmélées
opposent une résistance notable a I’écoulement, ce qui a été a l'origine de 1'abaissement de

I'indice de fluidité.

Donc, une diminution de I’indice de fluidité avec 1’ajout de la charge 15% et 30% de
fibre de verre engendre des matériaux avec une masse macromoléculaire basse qui a résulté
une grande Vviscosité.

En conclusion, L’indice de fluidité plus élevée constitue des obstacles aux mouvements libres

de la chaine polymérique et empéche 1’écoulement du matériau.

La figure 1V.5. Présente les histogrammes de I’indice de fluidité en fonction des différentes

formulations.

MFI (g/10min)
o

3 -
2
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0
PP vierge 15% FV 30% FV
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Figure 1V.5. Variation de I’indice de fluidité en fonction du taux de fibre de verre.
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1VV.3. Mesure de la densité
Les variations de la densité des matériaux étudiés sont données dans le tableau V1.5.

Tableau 1V.5. Variations de la densité de différents matériaux.

Matériaux Densité moyenne (g /cm %)
PP vierge 0,9

Fibre de verre 2,6

PP + 15% fibre de verre 1,112

PP + 30% fibre de verre 1,135

D’aprés les résultats obtenus on déduit que, le matériau composite le plus dense est le
polypropylene renforce avec les deux pourcentages 15 % ou 30% de fibre de verre, par
rapport au polypropylene vierge. L’ajout de 30% de fibre de verre dans la matrice PP
engendre une densité la plus élevée d’ordre de 1,135 g/em®. La faible masse volumique du PP
vierge 0,9 g/cm® est dii au faible poids atomique des principaux atomes de leurs chaines
(principalement I’hydrogéne et le carbone).

L’évolution de la densité en fonction du taux de la fibre de verre est illustrée sur la figure
IV.6.

La densité (g/cm3)

PP vierge 15%FV 30%FV

Formulations

Figure 1V.6. Variation de la densité en fonction du taux de fibre de verre.
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IV.4. Caractérisation mécanique

IV.4.1. Essai de traction
L’essai de traction a été réalisé pour évaluer les propriétés mécaniques en présence et en

absence de fibre de verre.

La figure IV.7 présente la courbe de comportement mécanique expérimental du PP vierge.
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Figure IV.7. Courbe de traction du PP vierge.
Les figures IV.8 et IV.9 présentent des courbes de comportement mécanique expérimental

(contrainte-déformation) des deux matériaux, 1’un chargé a 15% de FV et I’autre a 30% de
FV.
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Figure 1V.8. Courbe de traction du mélange PP (85%)+ FV(15%).
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Figure 1VV.9 Courbe de traction du mélange PP (70%)+FV(30%).
Les courbes des composites ont un comportement élastique. Dans cette zone particuliére, la
contrainte est proportionnelle a la déformation avec pour coefficient de proportionnalité le
module d’Young, en accord avec la loi de Hooke. Le module d’Young est alors défini comme
la pente a I'origine de la courbe.
L’allure de ces courbes est la méme dans les deux cas de figures 1V.8 et V.9 sauf que la pente
servant a déterminer le module d’élasticité (ou le module d’Young) est Iégérement plus raide
dans la figure 1V.8, ce qui dénote un module légerement plus élevé. Ceci est expliqué par la
différence de concentration de la fibre de verre.
Quant & comparer le comportement mécanique de ces courbes par rapport au comportement
mécanique du PP vierge, on remarque qu’il y a absence d’écoulement plastique dans les
matériaux chargés en fibre de verre (FV). Le module des matériaux chargés s’avére plus
élevé que celui du PP vierge.
Une premiére phase correspondant a une augmentation linéaire de la contrainte appliquée
avec la déformation (phase élastique), la raideur de cette partie de courbe permet de définir la
rigidité du matériau.

Les résultats de I’essai de traction sont regroupés dans le tableau 1V.6.
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Tableau 1V.6. Les résultats de ’essai de traction.

Matériaux Contrainte maximale Déformation maximale | Module d’Young
(MPa) (mm) (MPa)

PP vierge 21,8 6,30 5,30

FV 3,45 4,80 72,3

PP(85%)/FV(15 %) 38,00 5,80 10,00

PP(70%)//FV(30 %) 69,20 3,90 16,30

D’apres les résultats, nous constatons que I’augmentation en teneur de fibre de verre

(30%) dans la matrice PP engendre une augmentation importante de la contrainte maximale

de 69,2 MPa par rapport a I’ajout de 15 % de fibre de verre 38MPa. Par contre 1’ajout de 30%

de fibre de verre dans la matrice PP engendre une déformation maximale la plus faible de

3,9mm. On constate aussi le raidissement de la tangente a la partie élastique qui laisse prévoir

une augmentation du module d’élasticité avec une augmentation de la rigidité. Le matériau

qui présente la déformation la plus élevée est le PP vierge donc est le matériau, le plus

ductile.

La figure 1V.10 présente la superposition des courbes de la contrainte-déformation des
matériaux étudiés PP (85%) +FV (15%), PP (70%) + FV (30%) et PP vierge que nous avons

etudié.
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Figure 1V.10. La variation de contrainte de traction en fonction de L’allongement
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La figure 1V.10 montre que I’ajout de 15 et 30% de fibres de verre au polypropyléne PP
engendre une diminution importante de 1’allongement a la rupture et 1’augmentation de la
contrainte maximale. L’ajout de 15% ou 30% de fibres de verre au polypropyléne PP

engendre des matériaux plus rigides avec un comportement élastique.

La figure 1V.11 présente un histogramme du module d’¢élasticité en fonction du taux de fibre

de verre.
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Figure 1V.11. Module d’¢élasticité en fonction du taux de fibre de verre

La teneur en fibre de verre de 0% a 30% augmente le module d’élasticité augmente, ce qui

implique la rigidité augmente.

IV.5 .Test colorimétrique
L’aspect de surface (couleur, rugosité) représente un point important pour mesurer la

détérioration d’un matériau. L’esthétique doit pouvoir €tre garantie dans le temps, tout comme
les propriétés mécaniques. Plusieurs études de la littérature se sont intéressées a 1’étude des
changements de couleur de différents matériaux [4-6]. Un des systemes qui est le plus
couramment employé pour décrire ces changements de couleur est le systeme de la
Commission Internationale de ’éclairage (CIE) qui englobe les parameétres L*, a* et b*, Ce
systeme datant de 1976 est également appelé CIELAB et englobe premiérement la clarté L*
qui s’étend du noir (valeur de 0) au blanc (valeur de 100) [3]. Le paramétre a* représente

I’axe s’étirant du vert (valeur négative) au rouge (valeur positive).
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La couleur du matériau est définie, dans le modéle CIE Lab, par trois parameétres : L*, a* et
b* correspondant respectivement a la luminance (caractére plus ou moins clair de la couleur),
a la gamme de couleur allant du vert au rouge et a la gamme de couleur allant du bleu au
jaune. On definit ainsi les variations de ces trois parametres: AL*, Aa*, Ab*, comme étant la
différence entre la valeur a un temps donné et la valeur initiale de L*, a* et b* respectivement.
Les résultats obtenus de la variation de test de couleur des différents matériaux sont regroupés
dans le tableau 1V.7.

Tableau 1V.7. Les résultats du test de colorimétrie

Echantillon AL* Aa* Ab* AE* NBS
PP vierge 00 00 00 00 00
PP (85%)/FV/(15%) | -15,70 -0,17 6,28 13 12
PP (70%)/ FV(30%) | -11,27 -0,51 5,92 17 16

Les résultats obtenus sont représentés sur I’afficheur d’un appareil spectro-guide BYK
(figure 1V.12).

Figure 1V.12. Variations de couleur des différents matériaux composites de a/ PP vierge, b/
PP85%/FV15% et ¢/ PP70%/FV 30%.

D’aprés les résultats des variations de couleur regroupés dans le tableau 1V.7. Les valeurs de
AL* nous donnent I’information sur la luminosité/assombrissement des matériaux. Les deux
composites ont AL* négatifs, donc présentent des propriétés sombres. Notons que, le matériau
PP (85%)/FV(15%)AL*= -15.70 est plus sombre par rapport au matériau PP (70%)/ FV(30%)
AL*=-11,27.

62



Chapitre 1V Résultats et discussions

On constate que les variations de couleur de Ab* trouvé sur I'axe jaune/bleu des matériaux
composites étudiée (polypropyléne renforcé avec la fibre de verre 15 % et 30 %). Le
parametre Ab*, quant a lui, des données allant du bleu (valeur négative) au jaune (valeur
positive)[4-5]. Les valeurs de Ab* des composites étudiés sont positives donc la couleur
bleue est prédominante. D’aprés les valeurs des variations de couleur des matériaux de
Aa*sont sur l'axe rouge/vert. Le paramétre Aa* représente 1’axe s’étirant du vert (valeur
négative) au rouge (valeur positive) et comme les valeurs trouvées pour les matériaux réalisés
renforcés par la fibre de verre (15% et 30%) sont négatives, donc la couleur verte est
predominante. Le changement de couleur est exprimé par la variation totale de couleur AE*

est souvent calculé via 1’équation suivante :

AE* = \J(AL")? + (Aa*)? + (Ab*)?

Le AE* correspond donc a la formule mathématique nous permettant d’obtenir une
représentation quantitative d’une différence de teinte entre deux échantillons colorés sous des
conditions expérimentales déterminées [6]. Cela correspond donc a une distance euclidienne,

c’est-a-dire la distance qui relie deux points dans un espace multidimensionnel.

+b*

-a*

Figure 1V.13. Représentation en 3D de 1’espace calorimétrique L*, a* et b* [8,9].

Ces valeurs de delta E peuvent ensuite étre converties en unités du National bureau of

standards (NBS) en employant la formule suivante (3,7) :

NBS = AE” x 0,92

&
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Ces valeurs permettent de mieux décrire au niveau clinique les degrés de couleurs
perceptibles visuellement. Il est possible de se référer au tableau V.8 pour interpréter les

valeurs obtenues.

Tableau 1V.8. Les variations de delta E (NBS) et signification du changement de couleur [9].

Delta E | Signification du changement de couleur

0-1 Changement extrémement léger, une différence normalement invisible (trace)
1-2 Changement Iéger
2-35 Changement notable, qui peut étre observe
3,5-5 Changement appréciable, qui est marque
>6 Changement important et trés important, qui correspond a un changement de couleur.

En conclusion, les valeurs de AE* des deux formulations le polypropylene renforcé avec la
fibre de verre 15 % et 30 % sont d’ordre de 12 et 16 respectivement. Ces valeurs nous
informent que les matériaux étudiés ont un changement de couleur trés important. Le PP

vierge sans renfort est le matériau plus clair.
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Conclusion genérale

Conclusion générale

Au cours de ce travail nous avons réalisé¢ une ¢tude sur 1’élaboration et la caractérisation de
composites a matrice de polypropyléne avec un taux de charge de 15% ou 30 % de fibres de
verre. L’injection des mélanges nous a permis d’avoir des éprouvettes normalisées que nous
avons soumis a la caractérisation par les différentes techniques: une étude structurale par
FTIR, les propriétés mécaniques, les propriétés rhéologiques, les propriétés physiques et
colorimétrique des composites.

Au terme de cette étude, on peut conclure que le procédé de transformation et la composition du
mélange influent sur les propriétés du produit fini, en effet les résultats ont montré:

- L’analyse par spectroscopie IRTF des échantillons composites a permis 1’apparition
des bandes correspondent aux liaisons Si-O-Si et la liaison Si-O-C a environ 1002-
841cm™ confirmant ainsi la présence de la fibre de verre.

- L’indice de fluidité diminué avec I’ajout de la charge 15% et 30% de fibre de verre
engendre des matériaux avec une masse macromoléculaire basse qui a résulté une
grande Vviscosité.

- Le matériau composite le plus dense est le polypropyléne renforcé avec les deux
pourcentages 15 % et 30% de fibre de verre, par rapport au polypropyléne vierge.
L’ajout de 30% de fibre de verre dans la matrice PP engendre une densité la plus
élevée.

- La caractérisation mécanique des échantillons a montré que les composites renforcés
par la fibre de verre engendrent une diminution importante de la ductilité et une
augmentation de la rigidité. Nous avons aussi montré que la fibre de verre engendre
I’augmentation du module d’élasticité. L’addition de la fibre de verre provoque une
amélioration de la contrainte maximale par rapport au polypropyléne vierge.

- Les valeurs de AE* des deux formulations le polypropyléne renforcé avec la fibre de
verre 15 % et 30 % sont d’ordre de 12 et 16 respectivement. Ces valeurs nous
informent que les matériaux étudiés ont un changement de couleur trés important. Le
PP vierge sans renfort est le matériau le plus clair.

En perspectives
Effectuer d’autres méthodes de caractérisations par exemple la fluorescence X pour
déterminer la composition exacte des composites, de faire la microscopie a balayage pour
confirmer les morphologies et la dispersion des fibres de verre ainsi une étude de
vieillissement des composites.




Résumé

Cette étude porte sur 1’¢laboration et la caractérisation de composites a matrice polypropyléne
chargé de 15% ou 30 % de fibre de verre. L’injection des mélanges nous a permis d’avoir des
éprouvettes normalisées que nous avons soumis a la caractérisation par les différentes
techniques: une étude structurale par FTIR, les propriétés mécaniques, les propriétés
rhéologiques, les propriétés physiques et colorimétrique des composites. L’indice de fluidité
diminué avec I’ajout de la charge 15% et 30% de fibre de verre engendre des matériaux avec
une masse macromoléculaire basse qui a résulté une grande viscosité. Le matériau composite
le plus dense est le polypropyléne renforcé avec les deux pourcentages 15 % ou 30% de fibre
de verre, par rapport au polypropyléne vierge. La caractérisation mécanique des échantillons a
montré que les composites renforcées par la fibre de verre engendre 1’augmentation du
module d’élasticité. L’étude de la coloration des composites des deux formulations 15 % et 30
% de fibre de verre que les valeurs de AE* est d’ordre de 12 et 16 respectivement. Ces
résultats nous informent que les matériaux étudiés ont un changement de couleur tres
important. Le PP vierge sans renfort est le matériau le plus clair.

Mots clés: Polypropylene, fibre de verre, plastique, matrice.

Abstract

This study concerns the development and characterization of composites with a polypropylene
matrix reinforced with 15% or 30% of glass fiber. The injection of the mixtures allowed us to
have standardized test specimens that we subjected to characterization by the various
techniques:a structural study by FTIR, mechanical properties, rheological properties, physical
properties and colorimetric properties of the composites. The decreased melt index with the
addition of the 15% and 30% of glass fiber resulted in materials with low macromolecular
weight which resulted in high viscosity. The densest composite material is polypropylene
reinforced with either 15% or 30% of glass fiber, compared to virgin polypropylene. The
mechanical characterization of the samples showed that the glass fiber reinforced composites
resulted in an increase in the modulus of elasticity. The study of the coloring of the
composites of the two formulations 15% and 30% of glass fiber that the values of AE* are the
order of 12 and 16 respectively. These results inform us that the materials studied have a very
significant color change. The virgin PP without reinforcement is the lightest material.

Keywords: Polypropylene, glass fiber, plastic, matrix.
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