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Introduction

La forét couvre aujourd’hui environ 4000 millions d’hectares, soit 30% de la surface
totale des terres émergées. La surface forestieére par habitant est de 0.62 ha en moyenne. La
superficie forestiere mondiale poursuit un lent déclin, bien que le reboisement de zones
tempérées compense de plus en plus la déforestation des foréts tropicales [1].

Le bois est un matériau composite naturel, composé de fibres de structure complexe.
Ces fibres sont constituées de cellulose de structure cristalline et fibreuse, enrobées de deux
types de polymeres amorphes : la lignine et les hémicelluloses. Il contient également une
petite quantité de 2 a 5% en masse de composés organiques de faibles masses moléculaires et
de structures trés variées. Ces composés, principalement des composés phénoliques, sont
désignés en tant qu’extractibles du bois [2].

Depuis plusieurs années, le matériau bois suscite un grand intérét quel que soit son
domaine d’utilisation : ameublement, construction, énergie. Le bois est un matériau ancien et
naturel doté de nombreux atouts [3].

Aujourd’hui, les avis sur la qualit¢ du bois de chéne sont variables et parfois
contradictoires. La majorité des forestiers considérent, sans argument scientifique, le bois de

chéne comme étant de qualité médiocre et lui accordent treés peu d’intérét.

C’est dans le contexte de cette problématique que s’inscrit ce travail. Notre but est de
caractériser les propriétés physique-chimiques du bois de cette essence.

Le but de notre étude est 1’¢laboration des fiches techniques des bois de chéne zeen
et le chéne afares par une caractérisation physico-chimiques des fibres ligneuses afin de les
valoriser dans un but agraire. Pour effectuer nos analyses on a intérét de faire passer nos
échantillons dans un broyeur puis les tamiser selon un diametre de 125um afin d’obtenir des
farines, la caractérisation physico-chimiques des fibres a été réalisée par la détermination du
taux d’humidité, taux de cendre, taux de cellulose, taux de lignine ainsi que le taux de
polyphénols a I’aide de la méthode de spectroscopie a UV. On finira par une caractérisation

structurale par spectroscopie proche infrarouge(SPIR) et anatomique des fibres par MEB.

Ce manuscrit est  présent¢ sous forme de trois parties distinctes mais
complémentaires.

Le premier chapitre s’articule sur la bibliographie du bois et commence par sa
structure anatomique partant de la macro a la microstructure, puis nous rentrons dans sa
composition physico-chimiques et on finira par la répartition de I’eau dans les cellules qui le

constitue.

o
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Le deuxiéme chapitre s’attachera a décrire [’expérimentation visant a définir les
objectifs scientifiques a poursuivit. Nous présentant le matériel végétal, puis nous rappelleront

les principes des méthodes expérimentales utilisées ainsi que les protocoles poursuivis.

Le troisieme chapitre est consacré a I’interprétation et a la discussion des résultats

obtenus tout au long de notre expérimentation.

Le matériel et les techniques expérimentales ainsi que les modes opératoires utilisés

pour notre caractérisation ont ét¢ décrits dans la partie expérimentale de ce mémoire.

En conclusion, nous récapituleront les résultats obtenus au cours de cette étude et nous

tenterons d’apporter des informations en vue d’améliorer 1’utilisation de ces deux feuillus.
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Chapitre I Généralités sur le bois

Le bois est un matériau composite, tant qu’en terme structural qu’au niveau de sa
composition chimique. Sa structure est cellulaire et poreuse. Employé¢ par I’homme depuis
longtemps, son usage a influencé 1’évolution des civilisations. Ses nombreuses qualités le
rendent incontournable éternel et source d’innovations [4].

On présentera dans ce premier chapitre un apercu bibliographique sur le bois en
général, on se focalisera sur sa structure anatomique qui nous permettra d’apprendre a
reconnaitre le bois a deux échelles différentes microscopique et macroscopique, on
s’intéressera aussi sur sa composition chimique qui nous permettra de connaitre les multiples

macromolécules qui constituent la paroi cellulaire végétale.

1.1Définition du bois

Le bois est un ensemble de tissus de consistance plus au moins dure, formant la masse
principale du tronc, des branches et des racines d’un arbre. C’est un matériau organisé et
hétérogene, dont la formation s’étend sur des nombreuses années. Il est définit aussi comme
un agrégat anisotrope de tissus d’origine secondaire résultant d’un fonctionnement d’un

méristeme appelé le cambium. [5]
1.2Structure anatomique du bois

Le bois est une matiére fibreuse que I’on peut distinguer selon deux échelles ;
macroscopique ou on étudie I’agencement du tronc du bois, microscopique ¢a c correspond

a I’étude des macromolécules qui contiennent la paroi cellulaire.

1.2.1 Aspect macroscopique
C’est 1’¢tude par observation a I’ceil qui permet de comprendre la vie de I’arbre et de juger la

qualité du bois.

Un tronc d’arbre est constitué de plusieurs parties (figure I-1). En partant de I’extérieur

vers I’intérieur, on trouve : 1’écorce, le cambium, 1’aubier, le duramen et la moelle.

Le tronc d’un arbre est constitué de bois, d’écorce et d’une couche mince située entre
le bois et I’écorce, appelée cambium (Figure I-1). La fonction de cette couche est de produire
les cellules du bois et de 1’écorce. Le cambium est la partie la plus importante de I’arbre. En
effet, les cellules meres qui y sont présentes participent chaque année a son développement
par division cellulaire. Il donne naissance au liber vers 1’extérieur et au bois d’aubier vers

I’intérieur du tronc [4].

)
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Au milieu du tronc se situe la moelle qui est constitué¢ d cellules mortes ou se trouvent les

substances nutritives essentiels a la croissance de jeune arbre.

Ecorce
Liber
Cambium

Aubier

Figure I-1 : Anatomie macroscopique du bois [4].

Le mode de croissance de ’arbre fait du bois un matériau orienté dans lequel on distingue

trois directions (Figure I-2) :

e Direction longitudinale (L) : ’axe du tronc.
e Direction tangentielle(T) : tangente aux cernes de croissance.
e Direction radiale (R) : perpendiculaire aux axes L et T et elle passe par le centre
biologique de I’arbre.
Ces 3 directions de référence permettent de définir 3 plans de référence :
e Plan transversal : plan de coupe perpendiculaire a I’axe de 1’arbre (bois debout).
e Plan radial : plan de coupe paralléle aux rayons ligneux et perpendiculaire aux
cernes du bois.
e Plan tangentiel : plan de coupe perpendiculaire aux rayons ligneux et parall¢les aux
cernes du bois.
Les repéres dans ’espace dans les directions axiale (L), radiale (R) et tangentielle (T)
sont importants pour I’étude du bois, car ce dernier est un matériau anisotrope. Autrement dit,

les propriétés physiques et mécaniques du bois different selon la direction étudiée [39].




Chapitre | Généralités sur le bois

Figure I-2 : Les trois directions principales du bois

1.2.2 Aspect microscopique du bois

L’anatomie du bois des feuillus est un peu complexe par rapport a celle des résineux.

1.2.2.1 Le plan ligneux des résineux
Les résineux ont une structure anatomique simple composée principalement de cellules
longitudinales (Figure I-3) : les trachéides.

Les trachéides du bois de printemps possedent de nombreuses ponctuations aréolées leur
permettant 1’échange de différentes substances. Les trachéides du bois d’été ont une paroi plus
épaisse et remplissent d’avantage une fonction de soutien. Dans la structure des résineux on
retrouve aussi des cellules de parenchyme en orientation axiale et radiale qui permettent le
stockage de substances nutritives. Enfin, chez certains résineux on trouve des canaux

résiniféres en direction axiale, radiale ou les deux. [7].

Canaux résiniféres Rayon unisérié

Face Transversale

s - : | Ponctuations
= " aréolées
Parenchyme
vertical —
— B
B Trachéides
transversales

Canal résinifére_—"

dans un rayon L il | i
Face Tangentielle %

Trachéides

Figure I-3 : vu microscopique du bois des résineux [22]
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1.2.2.2 Le plan ligneux des feuillus

Les feuillus présentent un plan ligneux plus différencié¢ (Figure I-4). L ensemble du
tissu se compose en grande partie de fibres orientées axialement ayant une fonction de
soutien. Ces fibres ont une paroi plus épaisse que celles des trachéides. L’épaisseur de la paroi
est variable selon les essences leur donnant ainsi chacune une densité spécifique. Les
vaisseaux assurent la fonction de conduction chez les feuillus. Lorsque ces vaisseaux ont
environ la méme taille et sont répartis de fagon homogeéne dans la cerne, on parle de bois a
pores diffus; s’ils sont plus nombreux au bord de la limite de cerne, on parle de bois a zone
initiale poreuse. Ici aussi, les cellules axiales et radiales des parenchymes assurent la fonction

de stockage des substances nutritives [4].
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Figure I-4 : vu microscopique des feuillus [22]

1.3 La structure d’une cellule fibreuse

Afin d'établir le lien entre la structure cellulaire du bois et les macromolécules, il
convient d'examiner plus en détail la constitution des parois cellulaires du bois. Le plan
ligneux est constitués de nombreuses cellules, la cellule elle-méme se décompose en
plusieurs couches cellulaires ; couche intercellulaire, couche primaire et couche secondaire
(figure I-5).
Chacune de ces trois couches contient ¢galement de la lignine et des hémicelluloses.

1-3-1 Paroi intercellulaire : appelé aussi la lamelle mitoyenne, apparait aprés la
division de la cellule mere, son épaisseur varie entre0.5 et 1.5 permet de lier les cellules
les unes aux autres, elle posséde quantité trés importante de lignine [4].

1-3-2 Paroi primaire : son épaisseur est environ de 0.1 um elle est trés mince ; elle contient

aussi lignine, elle contient également des micros fibrilles de cellulose enchevétrées, formant
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un réseau poreux. Il est souvent difficile de différencier la paroi primaire de la couche
intercellulaire [4].
1-3-3 Paroi secondaire : couche épaisse, dense et rigide constituée de micros fibrilles de
cellulose alignées parallelement entre elles et disposées en hélice [4].
Selon I’orientation des micros fibres trois sous-couches sont apparentes :

Couche externe S1: qui est de 0.1 a0.35um d’épaisseur, les microfibres de

cellulose forment un angle de 60 a80° avec 1’axe longitudinal [4].

Couche centrale S2 : constitue la partie la plus volumineuse de la paroi, représente
80% de 1’épaisseur total de la paroi cellulaire elle varie de 1 a 10um d’épaisseur, les

microfibres de cellulose forment un angle de 5 a 30° avec 1’axe longitudinal [4].

Couche interne S3 : qui est de 0.5 a 1.1 um d’¢épaisseur, les microfibres de cellulose

forment un angle de 60 a 90° par rapport a I’axe longitudinal [4].

-

"] Paroi secondaire
Lamelle mitoyenne %
\ L3

Paroi primaire

Figure I-5 : Structure d'une paroi cellulaire [21]

1.4 Composition chimique
Le bois est constitué principalement de cellulose, hémicelluloses et lignine. A ces

trois constituants, viennent s’ajouter des substances extractibles de nature organique et des

substances minérales (cendres).
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Hémicelluloses

Figure I-6 : Eléments constitutifs de la matiere ligneuse [16]

1.4.1 La cellulose

La cellulose est le constituant principal de la masse végétale. Ce polymeére linéaire de
glucose présente est a I’état presque pur (>90%) dans la fibre de coton. Il est aussi, avec de la
lignine, I'un des constituant essentielle du bois (50%) [6].Selon Willtatter et Zechmeister
(1913) la formule brute exacte de cette macromolécule est (C6H1005).

La cellulose est le constituant structural principal des parois cellulaires végétales. C’est
un homopolymere, dont 1’'unité de base est le glucose, ou plus exactement un dimere du
glucose, le cellobiose. Les unités sont li¢es entre elles par des liaisons_glycosidiques (Figure

I-7). Le degré de polymérisation (en glucose) peut atteindre 15000. [7]

oH OH OH
OH
HO Q HO o Q HO OH
HO o o HO o o
OH HO OH Jn HO

Figure I-7 : Formule chimique de la cellulose [4]

Les liaisons hydrogénes qui s’établissent le long et entre les chaines cellulosiques sont
a la base des bonnes propriétés des fibres cellulosiques [9].

Les nombreux groupements hydroxyles (—OH) sont responsables du comportement
physicochimique de la cellulose. Ainsi, selon leur position dans 1'unité de glucose, deux types
Les liaisons hydrogenes peuvent étre établi :

Des liaisons intramoléculaires, entre deux fonctions hydroxyles adjacentes présentes dans la
méme chaine de cellulose, stabilisant la cellulose dans son orientation linéaire ce qui lui

confére une certaine rigidité ;
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Des liaisons intermoléculaires, entre deux fonctions hydroxyles issues de deux chaines

adjacentes, qui relient plusieurs macromolécules et les maintiennent disposées parallelement
(figure I-8)[11 ; 12].

ponts hydrogéne intramoléculaires
» / OX.. o

ponts hydrogéne
intermoléculaires G,

HO

Figure I-8 : Liaisons hydrogenes inter et intramoléculaires entre deux macromolécules [7]

A D'intérieur de la fibre, les chaines cellulosiques sont réunies en micro fibrilles qui

en s’agglomérant forment des fibrilles sur plusieurs couches. [8]

Les liaisons hydrogeénes qui s’établissent le long et entre les chaines cellulosiques
sont a la base des bonnes propriétés des fibres cellulosiques [9]. Ce sont ces différences,

constitutives ainsi qu’anatomiques, qui vont donner la grande variabilité des propriétés

physico-mécaniques des fibres naturelles. [10]

Fibre de cellulose

micro-fibrilles

olécules m;. s e B - T AN
s A b a——— | |
DRI D-

Figure I-9 : Structure d'une fibre cellulosique [14]

L’association de nombreuses chalnes de cellulose favorise 1’établissement d’un état solide

ordonné, partiellement cristallin et permet la formation d’un édifice plus complexe : les micro
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fibrilles. Les microfibrilles de cellulose sont constituées de zones cristallines ordonnées et de

zones amorphes, au contraire totalement désordonnées (Figure 1-10) [12].

—===
_———

Reégion amorphe

Région cristalline Région amorphe

Figure I-10 : Représentation des microfibrilles constituants la fibre de la cellulose [13]

1.4.2 Hémicelluloses

Les hémicelluloses sont des polyméres amorphes ramifiés constitués de polysaccharides
correspondant a différents résidus de sucres. Les principaux polysaccharides qui les
composent sont des pentoses, hexoses, acides hexuroniques et déoxy-hexoses dont les
formules chimiques sont données ci-apres (Figure I-11). Avec la cellulose, elles constituent

la paroi cellulaire chez les végétaux [17].

O — o o
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Figure I-11 : Les principaux monosaccharides composants les hémicelluloses [17]

1.4.3 Lignine

La lignine est la substance organique la plus abondante dans les plantes. Elle est
chimiquement treés différente de la cellulose et des hémicelluloses. C’est un polymére
tridimensionnel, amorphe et de nature phénolique, qui assure la rigidité de la paroi cellulaire
(4]

Dans le bois, la lignine est biosynthétisée a partir de trois alcools phénoliques : les

alcools p-coumarylique, coniférylique et sinapylique. La polymérisation de ces trois alcools

conduit respectivement a trois types d’unités dans la lignine : H pour parahydroxyphényle, G
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pour guaiacyle, S pour syringyle. Les lignines des résineux et des feuillus se différencient
alors par leur teneur en unités G, S et H (essentiellement G chez les résineux, G-S chez les
feuillus). La variabilité¢ de la composition est plus grande chez les feuillus, la teneur en unités

G-S varie entre 20 et 60 %.(Figure I-12) présente la structure schématisée d’une lignine de
résineux [4].

OH OH OH
/ / /
O—CHs HaC—O O—CHg3
OH OH OH

Alcool Alcool Alcool

Trans-synapylique Trans-coniférylique Trans-p-coumarylique
Figure I-12 : Principaux monomeéres de la lignine [14]

La lignine est peu sensible a la dégradation biologique et contribue a la protection

naturelle des végétaux contre certaines attaques parasitaires [21].

La cellulose et I’hémicellulose sont associées par des liaisons hydrogenes par contre la

cellulose et la lignine par des liaisons covalentes ce qui facilite leurs rupture (figurel-13).
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Figure I-13 : Association de la lignine et les polysaccharides du bois anhydre [15]
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1.4.4 Les extractibles

Les extractibles représentent 0 a 10% de la matiere seche, les extractibles doivent leur
nom a leur grande solubilit¢ dans les solvants naturels. Leurs proportions et leurs
compositions varient d’une espéce a une autre ainsi qu’entre les différentes parties d’'un méme
arbre. On peut les séparer en trois groupes : les composés aliphatiques, les terpenes et les
composés phénoliques. Ces extractifs pigmentent le bois parfait, lui donnent un parfum et
augmentent sa résistance a la pourriture. Ils sont en outre toxiques et limitent ainsi la

prolifération d’insectes et de champignons [18, 7].

1.4.4.1 Les composés phénoliques
On retrouve dans cette famille les composés phénoliques simples, comme la vanilline
(Figure I-14), les lignanes, les stilbénes, les tanins condensés ou hydrolysables et les

flavonoides [19].

“SCH - DCH 5 ICH 5 OCH 5

Sinapaldéhyde Acide farulicue Ceniféryaldenyde Coniferine Acide salicyligue

OCH - 1 HyEC T OcH, [ [ H

p-Hydroxy-benzaldéhyde vanilline p-creosol Syringaldéhyde Acide gallique
Figure I-14 : Composes phénoliques simple isolés du bois feuillus et résineux [19]

1.4.4.2 Terpénes (et terpénoides)

Une partie de ces extraits est également appelée gemme. Ce sont des composés
constitués, en grande partie, d’hydrogéne et de carbone. Ces extraits se différencient par le
nombre de carbone constituant leur squelette (Figure I-15): monoterpéne C10, sesquiterpenes
C15, diterpenes C20, sesterpenes C25, triterpénes C30. Contrairement au résineux, ou
I’ensemble de ces terpeénes sont présents, dans le cas des feuillus, on ne retrouve uniquement

que les triterpenes [19].

=
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Figure I-15 : Les terpénes et terpenoides isoles du bois de résineux et de feuillus [19]

1.4.4.3 Cires et graisses
Cette dernicre classe d’extraits regroupe les composés aliphatiques (Figure 1-16) Tels
que les acides gras saturés et insaturés (triglycérides et diglycérides), les alcanes et les alcools

gras (par exemple, I’acide oléique et I’acide stéarique) [19].

GRAISSES ACIDES GRAS

/W\/\/\/\/\/\/COOH
H,C-0-CO-R H,C-0-CO-R, Acide stéarique

HC-0-CO-R, HC-O-COR, COOH
NG TN TR NG SN T N NG
| | o

A -
H,C-CH H,C-O-CO-R, Acide oleique

Diglycéride Trig ycéride /\/\/\/\#\/R\\/\/\/COW
Acide linoléicue

CIRES

R Wt W W N W Wy WSt

CH3-(CH)-0-CO-(CH y)y"CHy Acide linolénique

Figure I-16 : Graisses et cires isolés de différents bois [19]

1.4.5 Cendres

Ce sont les résidus minéraux obtenus apres combustion du bois a haute température.
IIs représentent généralement moins de 1 % de la masse seche du bois en zone tempérée, ce
pourcentage étant souvent supérieur en zone tropicale [4].
1.5 L’eau dans le bois
Le bois est constitué de 1’eau ; cette dernicre est répartie en 3 formes
L’eau de constitution: c’est un constituant a part enticre du bois. Elle se compose de
groupements hydroxyles (—OH) libérés sous forme d’eau par réaction chimique, pyrolyse ou

combustion [21].

|
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L’eau liée: elle est directement fixée aux polymeéres de structure par des forces
intermoléculaires (mécanisme de sorption). La sorption peut aller de la physisorption
interactions électrostatiques entre les molécules d’eau et la surface du bois) a la chimie
sorption (liaisons hydrogenes entre les atomes d’oxygene et d’hydrogene des molécules d’eau
et des groupements hydroxyles des polysaccharides). Cette fraction d’eau est responsable des
variations dimensionnelles du bois [21].

L’eau libre: elle vient combler tous les pores du bois, en particulier le lumen. Elle est
simplement retenue par capillarité et n’intervient pas dans les variations dimensionnelles du

matériau [21].
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Le but de cette partie expérimentale est de comparer et caractériser les propriétés
physico-chimiques ainsi qu’anatomiques des fibres ligneuses du bois de Chéne zcen et
chéne afares. Cette étude nous permettra d’¢laborer une fiche technique de Chéne zeen et

chéne afares qui contiendra leurs propriétés physico-chimiques

2.1Présentation de la zone d’étude (forét d’Akfadou)
Le massif forestier d’Akfadou est situé en grande partie a I’intersection de deux
chaines montagneuses : la chaine cotic¢re et celle du Djurdjura. Il est distant du chef lieu de

wilaya de TIZI-OUZOU de 50 km et de la mer méditerranée a moins de 20 km a vol d’oiseau.

La forét d’Akfadou s’étend sur 11000 ha, soit 18% de la chénaie caducifoliée de
I’Algérie. Elle est sous régime domanial, et divisée en deux parties : I’Akfadou Ouest et
I’ Akfadou Est, dépendant respectivement de la wilaya de TIZI-OUZOU (4600ha) et de Bejaia
(6400ha) [23].

Figure II-1 : Forét d'Akfadou (originale 2020)

2.2 Matériel végétal
Le matériel végétale utilis¢ dans notre étude est : le bois de chéne zeen (quercus
anariensis willd) et le chéne afares (quercus afares) appartenant a la famille des feuillus,

récoltés durant les années 2016 et 2017 de la région d’Akfadou.

2.2.1 Chéne zeen

Le chéne zeen (quercus canariensis willd) est un arbre qui pousse spontanément dans
les régions tempérées a subtropicale de I’hémisphere Nord, avec une incursion en Indonésie,
mais aussi les foréts tropicales d’altitude. Dans des foréts situées en Kabylie, on trouve des
arbres agés de plus 550 ans et dont la circonférence peut atteindre huit metre. En Algérie le
chéne zeen occupe 65000 hectares, soit 6,5 de la surface totale boisée [24].

Le chéne zeen (quercus canariensis willd) se distingue par rapport aux bois de

chénes méditerranéens et européens par sa faible anisotropie, caractére indicateur de la
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stabilit¢ dimensionnelle de son bois, il posseéde un bois treés dur et trés dense. La résistance
aux chocs est excellente. L’aubier est souvent attaqué par les champignons, il ne résiste pas

aux termites et autres attaques de parasites [25].

Figure I1-2 : Arbre de chéne zeen [originale 2020]

2.2.2 Chéne afares (quercus afares)
Le chéne afareés abonde sur quelques lignes de créte, les versants sud et sud-ouest
et les terrains caractérisés par des sols plus ou moins argileux. Le plus souvent, il est situé

au-dessous de 1 250 m d’altitude [25].

L’écorce de chéne afares est épaisse et trés rugueuse, de couleur gris-brun. Ensuite,
ils deviennent glabres et laissent apparaitre des lenticelles saillantes. Ces Feuilles alternes,
tardivement caduques, simples, oblongues a ovales oblongues, longues de6 a 12 cm et

larges de 4 a 8 cm, cependant cette essence reste tjrs protégée par I’INRF [26].

Figure I1-2 Arbre de chéne afares [originale, 2020]
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2.3.1Préparation des échantillons

Les différents échantillons du bois (chéne zeen, chéne afares et leurs écorces) sont des

poudres trés finement broyées et tamisées.

(5) : Poudre (4) : Tamisage a 250um

Figure 11-3 : Différentes étapes de preparation des echantillons [originale, 2020

2.3.1.1 Les différents échantillons a analyser

(1 (&) (€))

Ecorce de chéne zeen 2017 Bois de chéne afares 2017 Bois de chéne zeen 2016

“@ (&)

Ecorce de chéne afares 2017 Bois de chéne zeen 2017

Figure II-4 : Echantillons a analyser [Originale, 2020]
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2.4 Les caractéristiques physiques des fibres de bois

2.4.1 Mesure de taux d’humidité

Le bois contient une certaine quantité d’eau, soit liquide et libre dans I’intérieur des

cellules, soit retenues par les parois cellulaires.

Le taux d’humidité ou le pourcentage d’eau contenue dans le bois est mesuré par la pesée

des échantillons avant et apres 1’étuvage a 105° pendant 24h afin d’¢éliminer la quantité

d’eau retenue.

Le taux d’humidité est donné en pourcentage pondérale par I’expression suivante :

TH (%) =

ml-m2

X100 .ve ver vve vn oo (1)

m2—mo0

my: la tare du creuset (en g) ;

m;: la masse du creuset et la prise d’essai avant étuvage ;

m,: la masse du creuset et le résidu apres étuvage.

I1 existe de nombreuses méthodes de détermination du taux d’humidité, parmi ces méthodes

on a celle de la mesure par différence de masses qui est la plus fiable pour la déterminer.

La norme francaise (NF B 51-004 février 1942) préconise de mesurer la masse anhydre d’un

¢chantillon apres séchage a 103+2°C jusqu’a obtention d’une masse constante [27].

Pour effectuer cette expérience, nous avons suivi la méthode décrite ci-dessous.

Mode opératoire

Peser les creusets a vide et noter my;

Peser 2g de chaque échantillon de diamétre 125um ;

Introduire les échantillons dans les creusets et les numéroter puis prendre la masse
mj ;

Placer les creusets dans une étuve a 105°C pendant 24h dans le but d’obtention des
¢chantillons anhydres ;

Sortir les échantillons de 1’étuve et les laisser refroidir dans un cristallisoir ;

Peser les échantillons a nouveaux et noter m; ;

Calculer le taux d’humidité (TH).
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(1) : pesée du creuset (2) : creuset+ 2g d’échantillon (3) : étuvage

a vide

(5) : pesée des échantillons (4) : dessiccation 10 min

aprés séchage
Figure I1-6: Différentes étapes déterminations du taux d'humidité [Original, 2020]
2.5 Les caractéristiques chimiques

2.5.1 Détermination du taux de cendres
Les composés minéraux du bois sont enticrement contenus dans les cendres. Bien que le
pourcentage de ces constituants soit faible (<1 % de la masse seéche), ils sont cependant
indispensables a la croissance de 1’arbre. Les composés minéraux les plus abondants sont le
phosphore, calcium, le potassium et le magnésium (1).
Le taux de cendre et le résidu en sel minéraux et en matieres inorganiques obtenu
aprés combustion de la farine a une température égale a 575+25°C [1].

Le pourcentage en cendre est exprimé selon la formule suivante :

m2—mo0

W (%) = X100 ... e e s n(2)

my : tare de creuset vide(g)
m;: masse du creuset et de 1’échantillon avant la calcination(en g)

m; : masse du creuset et de 1’échantillon apres la calcination(g)

Mode opératoire
- Peser les creusets a vide et noter my ;
- Introduire 2g de chaque échantillon de diamétre 125um ;
- Peser le creuset + le broyat et noter m; ;

- Placer les creusets dans le four a moufle a T=550°C durant 3h30min ;

3
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- Retirer les creusets du four et les laisser refroidir pendant 10min puis les mettre dans

un dessiccateur et laisser refroidir jusqu’a température ambiante ;

- Peser les creusets a nouveaux et enregistrer la masse m.

(1) : Creuset a vide (2) : Cresuet+2g d’échantillon (3) : Calcination a 550°¢

(5) : Pesée apres calcination (4) : Dessiccation

Figure II-5: Différentes étapes de mesure de taux de cendre [Originale, 2020]

2.5.2 Les composés phénoliques

Les composés phénoliques ou polyphénols sont des métabolites secondaires caractérisés par la
présence d’un cycle aromatique portant des groupements hydroxyles libres ou engagés avec
un glucide. Ils sont présents dans toutes les parties des végétaux supérieurs (racines, tiges,
feuilles, fleurs, pollens, fruits, graines et bois) et sont impliqués dans de nombreux processus
physiologiques comme la croissance et sont impliqués dans de nombreux processus
physiologiques comme la croissance cellulaire, la rhizogenése, la germination des graines ou
la maturation des fruits [29].

Les composés phénoliques jouent un réle majeur dans les interactions de la plante avec son
environnement [30]. Plus de 9000 composés phénoliques naturels sont identifiés [31].

Le terme phénolique est utilisé pour définir des substances qui possédent au moins un
groupement hydroxyle (OH) substitué sur un cycle aromatique. Ce nom provient du composé

parent le plus simple : le phénol [32].

E
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2.5.2.1 Extraction des polyphénols totaux
L'objectif de cette extraction est de libérer les polyphénols présents dans des structures
vacuolaires par rupture du tissu végétal et par diffusion. Ces derniers sont extraits par

extraction liquide-solide en utilisant le méthanol comme solvant.

1) Diffusion
du solva

Figure I1-6 : Différentes étapes de l'extraction solide/liquide par un solvant dans un solide

végétal [33]
Réactifs

- Réactif de Folin-Ciocalteu dilué¢10fois : Pipeter 2.5ml de F.C dans une fiole
de 25ml et ajouter de I’eau distillée jusqu’au trait de jauge ;
- Réactif du Folin-Ciocalteu sans dilution : Prendre 2.5 ml ;
- Méthanol a 80% (80% de méthanol+20% d’eau distillée) ;
- Solution de Na,COs a 74¢g/1 ;
- Solution d’acide gallique a 0.5g/1 (dissoudre 0.5g dans 1L d’eau distillée).
Mode opératoire
- Peser 0,05g de chaque échantillon a I’aide d’une balance de 0.0001de
précision ;
- Ajouter 10 ml de méthanol a 80% pour chaque échantillon et les mettre sous
agitation pendant 120 min ;

- Filtrer et récupérer les filtrats dans un erlenmeyer fermé.

&
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(1): Echantillon en poudre (2) : Agitation pendant 120min

B
-

.- \ iy —_— I » 0 "'. ,_,""I.
: 4o WY
(4) : Récupération des filtrats (3) : Filtration

Figure I1-7: Différentes étapes de l'extraction des composés phénoliques [Originale, 2020]

2.5.2.2 Dosage des polyphénols totaux
Le but de dosage des polyphénols est de quantifier la concentration totale des groupements
hydroxyles contenus dans le filtrat ; ce dosage a été effectué selon la méthode de Folin-

Ciocalteu (FC).

Le réactif est constitué par un mélange d’acide phosphotungstique (H3PW;,040) et
d’acide phosphomolybdique (H3;PMo01,04). 11 est réduit, lors de I’oxydation des phénols, en
un mélange d’oxydes bleus de tungsténe et de molybdéne. La coloration produite, dont
I’absorption maximum est comprise entre 725 et 750 nm est proportionnelle a la quantité de

polyphénols présents dans les extraits végétaux [29].

Le dosage des polyphénols a été effectué a 1'aide d'un spectrophotomeétre a UV visible a
une longueur d’onde de 760nm, au niveau de laboratoire de chimie de 1’environnement de
département de chimie de la faculté des science a UMMTO.

Pour s'assurer que les résultats sont fiables, le dosage des composés phénoliques a été
réalisé en trois essais, par la suite on a calculé la moyenne des densités optiques mesurées

Mode opératoire

Les polyphénols sont dosés par la méthode colorimétrique en utilisant le réactif Folin-

Ciocalteu, en se basant sur une gamme étalon [34].
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- Prendre 0,5ml d’extrait de chaque échantillon et le dilué 20fois, puis les mettre
dans des tubes a essai.

- Ajouter pour chaque tube 2,5ml du réactif F-C et les laisser pendant 3minutes
pour assurer le contact, puis rajouter 2ml de Na,COs a 74g/L ;

- Mettre les tubes a essai dans le bain-Marie pendant Sminutes a température
T=50°C;

- Mesurer I’absorbance de chaque échantillon a une longueur d’onde de 760 nm

par un spectrophotometre a UV.

Les résultats sont exprimés en mg équivalent acide gallique/g de matiére végétale séche en se
référant a la courbe d’étalonnage de I’acide gallique.

Aprés 3min de contact 2 mlde Na:COas

. TN e -

/ Solution de Na:COs

Lefiltrat (0.5 mD /

Lecturede’ABS a760 nm

Figure I1-8 : Les étapes de dosage des polyphénols [Originale, 2020]

L’expression utilisée pour calculer le pourcentage en polyphénols est exprimée comme suit:

CxV
1000xm

Totaux de polyphénols (%)= x100......... ... ...(3)

C : concentration en équivalent acide gallique g/L ;
V : volume de la solution (0,5 ml) ;

m : poids de I’échantillon a 1’état frais.

E
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2.5.2.3 Réalisation de la courbe d’étalonnage

Pour réaliser une courbe d’étalonnage, suivre le protocole expérimental ci-dessous :

- Peser 0,5g d’acide gallique, et le dissoudre dans 1L d’eau distill¢ ;
- Préparer 6 solutions filles de concentration de 0,01;0,03 ; 0,05 ; 0,07 ; 0,09et 0,1

g/l a partir de la solution mere d’acide gallique a 0,5 g/l ;

Mélanger 0,5 ml de chaque solution fille avec 2,5 ml de réactif du Folin-Ciocalteu

dans un tube a essai et les laisser en contact pendant 3min ;

- Ajouter 2ml de Na,COs a concentration 74g/1 .

- Mettre les solutions obtenues dans un bain-Marie pendant Sminute a une

température de 50°C;

Effectuer une lecture pour chaque solution fille par un spectrometre a 760nm.

2.5.3 Dosage de la cellulose

Le taux de cellulose brute d’un aliment est le résidu insoluble issu apres un traitement fait par

un acide et une base ; elle est déterminée par la méthode de WEENDE.

Mode opératoire

Prendre 0,5g de I’échantillon dans 1’erlenmeyer a col rodé de 250ml ;

Ajouter 50ml de H,SOy ;

Chauffer pendant 30minutes ;

Verser dans les tubes de centrifugation et centrifuger pendant 30minutes ;

Jeter le surnageant et rincer I’erlenmeyer a 1’eau distillée ;

Mettre quelques gouttes d’indicateur coloré et neutraliser avec NaOH ;
Recentrifuger pendant 30minutes, jeter le surnagent et récupérer le culot avec
50ml de NaOH et chauffer pendant 30minutes ;

Jeter le surnageant et rincer I’erlenmeyer a 1’eau distillée ;

Mettre dans le tube quelques gouttes d’indicateur coloré et neutraliser avec
I’acide ;

Centrifuger encore une troisiéme fois pour 30minutes ; récupérer le culot dans
des creusets en porcelaine ; sécher pendant 24heures a 50°C puis peser et noter
Py

Mettre au four a 550°C pendant 3heures ; peser et noter P.

L’expression utilisée pour le calcul de taux de la cellulose est donnée ainsi :
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¢ (%) == x 100 ... oo e e en(d)

e

P, : Poids du culot apres le séchage ;
P, : Poids du culot sec ;

P, : Poids de I’échantillon.

a) Montage d’extraction de la cellulose b) Centrifugeuse

Figure Il-11: Technique du dosage de cellulose (Originale, 2020)

2.5.4 Extraction de la lignine avec un détergent acide (ADL selon Van Soest)
Cette méthode est basée sur la solubilisation de la cellulose dans 1'acide sulfurique a
72% et donne la "lignine brute" pouvant contenir également la pectine (excrétée a l'extérieur
des membranes des cellules végétales avec une structure lipidique complexe).
Le dosage de la lignine non dissoute a été réalisé au sein du laboratoire de controle

de qualit¢ SABRINNE

Réactifs
1. Solution de détergent acide :
a. 20 g de bromure de cétyltriméthylammonium (C19H42BrN)
b. 1 L d’acide sulfurique 1 N (H2S04)
c. Dissoudre le tensioactif dans I'acide tout en remuant pour favoriser la dissolution.
2. n-octanol (C8H180),
3. Acétone
4. Solvant pour la cellulose : 440 ml d’eau distillée refroidie auxquels sont rajoutés du
H,S04 (98%, d=1.84) pour obtenir 11 de solution.
Mode opératoire

- Peser dans un creuset 1 g d'échantillon broy¢é avec une précision de 1 mg ;

E
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- Ajouter 100 ml de solution de détergent acide a température ambiante et quelques
gouttes de n-octanol ;

- Chauffer a ébullition sous reflux pendant 60 minutes a partir du début de I'ébullition ;

- Filtrer et laver 3 fois avec de l'eau bouillante, puis 2 fois avec de l'acétone froid ;

- Ajouter environ 25 ml d'acide sulfurique & 72% a température ambiante (solvant pour
la cellulose) et poursuivre I'extraction a froid pendant 3 heures, en mélangeant toutes
les heures ;

- Filtrer et laver 3 fois avec de I'eau bouillante ou jusqu'a I'absence de réaction acide ;

- Sécher 8 heures a 105°C et laisser refroidir dans un dessiccateur ;

- Peser;

- Calculer la lignine insoluble dans le détergent acide selon 1’équation suivante :

(PO+P2)-P0O

ADL (%) = i

P 0 : poids du creuset ;
P 1 : poids de I'échantillon x ;
P 2 : poids du résidu.

(1) : Peser 1g d’échantillon

(4) : Récupération du résidu (3) : Extraction a froid pendant 3h

Figure I1-9 : Les différentes étapes d'extraction de la lignine [Originale, 2020]
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2.5.5 Les analyses des échantillons par Spectrométrie Proche Infrarouge (SINR)

La spectroscopie infrarouge est I’'une des méthodes efficaces et répandues qui permet
I’identification des molécules organiques et inorganiques a partir de leurs propriétés
vibrationnelles [35].

Les liaisons internes des molécules permettent aux atomes de vibrer autour d'une
position moyenne. La spectroscopie infrarouge est basée sur 1’association d’une fréquence de

vibration a un groupe moléculaire particulier (mode de vibration, voire de rotation) [36].

Dans le proche infrarouge, la mesure spectral repose sur 1’évaluation de la qualité de
lumicére qui a été absorbée par 1’échantillon. Conventionnellement les limites du proche

infrarouge se situent entre 800 et 2500 nm [37].

Mode opératoire

Avant ’analyse spectrométrie proche infrarouge, les échantillons sont préalablement
broyés, tamisés puis séchées.
Dans un premier temps un alignement est réalis¢ toutes les heures pour Ensuite, chaque
échantillon est placé dans un vial en verre spécial ou la poudre est tassée pour éviter les
potentielles perturbations du faisceau liées a 1’hétérogénéité de la poudre. Le Vial est placé
sur la fenétre d’analyse du spectrométre et les spectres sont enregistrés, 64 scans sont réalisés
en une trentaine de secondes avec une résolution de 8 cm-1 (nombre d’onde), puis un spectre
moyen est donné par le spectrométre. Cependant, cette technique permet d’obtenir des
résultats quantitatifs grace a ’intensité des bandes d’absorption, mais aussi qualitatif car on
peut observer une absorbance particuliere a une zone de longueurs d’onde spécifiques d’un

matériau [37].

Figure II-10: Spectrométre Proche Infrarouge ; Spectrométre Nicolet iS FT-IR
[Originale,2020]




Chapitre 11 Méthodes et matériels

2.6. Caractéristique anatomique
2.6.1 Microscopie Electronique a balayage (MEB)

La microscopie ¢lectronique a Balayage a ¢été proposée pour la premiere fois en
Allemagne en 1935, par KNOLL et VON ARDENNE, et développé par ZWORYKIN,
HILLIER et SNYDER dans les laboratoires aux Etats-Unis (1940). Elle a connu son véritable
essor dans les années 60, grace aux progres techniques de la télévision et des détecteurs

¢électrons.

Figure II-11: MEB PHULIPS XL 20

Principe

L’appareil utilisé est un microscope €lectronique a balayage de type ‘PHILIPS XL
20’ au niveau de laboratoire de recherche de HASNAOUA a UM.M.T.O.

Le microscope électronique a balayage n'est pas proprement dit un microscope
conventionnel dans le sens optique du terme. En effet, il n'y a pas formation d'une image par
une lentille objective comme cela est le cas en microscopie optique et en microscopie
¢lectronique en transmission, mais I'image est formée de maniere séquentielle en balayant la
surface de 1'échantillon et en recueillant les particules émises. Suivant le type de particules
détectées le microscope électronique a balayage fournit des images différentes dont les
informations peuvent étre complémentaires [38].

Mode opératoire

Dans un premier temps, 1’échantillon a analyser est collé sur un porte échantillon en
métal et de forme circulaire, adaptable au porte-objet du microscope. Le dispositif contenant
I’échantillon est placé dans la chambre intérieure du microscope et peut étre déplacé a 1’aide

de verniers, permettant de réaliser le balayage. L’échantillon ne passe pas par une

E
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métallisation préalable, car le microscope posséde une caractéristique de pression contrdlée
ainsi un détecteur d’électrons rétrodiffusées produit des électrons primaires a partir d’un
filament de tungsteéne chauffé a 2700 k°. Les micrographies obtenues permettent d’observer la

microstructure de la surface de 1’échantillon [39].

&
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1 Caractérisation physico chimique des fibres de bois

1-1 Caractérisation physique

1-1-1 Taux d’humidité :

La teneur en eau est variable d'une espéce a l'autre et elle varie aussi, pour une méme espece,
suivant la partie de 'arbre considérée et I’année de son abatage, pour cela nous avons effectué
des mesures sur deux types du bois. L’ensemble des résultats de 1’étude comparative de ces

deux fibres du bois sont présentés dans la figure ci-dessous :

chéne zeen TH (%)
2016 Ché
4 éne zeen
Y S 2017 Chéne afares
| 6,98% 2017
6,20%

OTH (%)

O B N W b U1 O N 0O O
I

Figure I11-1 : Histogramme de taux d'"humidité

D’apres nos résultats expérimentaux, nous avons constaté une différence entre les 3sciures
¢tudiées, on remarque que toute 1’eau s’est évaporée et il ne reste que la matiere minérale et
organique.

Les résultats du calcul montrent une 1égere différence du taux d’humidité entre les deux types
du bois ¢étudiés c’est que le chéne afares posseéde un taux d’humidité plus faible que celui de
chéne zeen. Comme on remarque que le taux d’humidités chez le bois de chéne de zeen2017
est inferieur a celui de 2016. On peut noter que la variation de la teneur d’eau des essences est
due a plusieurs facteurs, telle que la nature du bois (sa composition structural).Le taux
d’humidité allant de 6 a 12% donne un caractére hydrophile et une résistance a la traction.

En séchant; I’humidité descend en dessous du point de saturation des fibres, ainsi la
résistance mécanique du matériau est amélioré. Aussi, dans les dimensionnements des
structures en bois, il faut prendre en compte le taux d’humidités du bois, car ceci a un impact

sur la résistance mécanique du bois.
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Caractérisation chimiques

2.1 Taux de cendre :

La figure (I1I-2) montre les teneurs en cendres, en matic€res organique et en carbone organique
déduites pour les 2 fibres végétales étudiées. Les teneurs sont déterminées a partir de la
moyenne des essais effectués pour chaque échantillon et sont présentées dans I’histogramme

ci-dessous :

2 EcorceChéne
16 zeen 2017
i 14,68 Ecorce chéne
14 afares 2017
12 - 9,46%
10 | Chéne zeen
2016
& 3,32%Chéne zeer‘lj hél;)il;'ares aTe (%)
6 2017 1.85%
4 - 1,38% >
2 7] o
0 > | | i i >
1 2 3 4 5 6

Figure I11-2 : Histogramme de taux de cendre

Apres D’incinération de nos échantillons, on a constaté que la matiére organique a
totalement disparu et il ne reste que la matiére minérale (cendre) qui est constituée
principalement de soufre, phosphore, chlore, silicium, potassium, calcium, magnésium,
fer, sodium et exceptionnellement peut contenir de I’aluminium, zinc et bore... Comme
nous pouvons le constater d’apres les résultats obtenus, on remarque que la teneur en
cendre la plus élevée est pour I’écorce de chéne zeen 2017. La différence observée peut
étre attribuée a plusieurs facteurs tels que la saison d'abattage, la nature du sol en maticres
minérales et la nature du bois. La quantité et la nature des matiéres minérales formant les
cendres varient également avec les diverses parties de l'arbre. L'écorce en contient plus

que le bois.
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2.2 Détermination des taux de phénols totaux dans le bois de chéne zéen et chéne afares

La concentration des polyphénols totaux est déterminée par la méthode de Folin-Ciocalteu a

partir d’une courbe d’étalonnage utilisant 1’acide gallique comme témoin (Annexe 4).

Tableau I1I-1 Résultats des absorbances obtenus des solutions filles d'acide gallique

C@@h

0.01

0.03

0.05

0.07

0.09

0.1

ABS

0.0719

0.35440

0.4730

0.7152

0.8749

0.9978

L’absorbance est étroitement liée a la concentration de 1’acide gallique utilisée dans la gamme

d’étalonnage avec un R? 0,9941 (Figure3).

La figure III-4 ci-dessous montre la variation des teneurs en polyphénols totaux de différentes

essences obtenue lors de notre manipulation aux sains de laboratoire de Chimie de

12 =

0.8 1

0,6 1

04 +

0,2 -

Figure I11-3 : Courbe étalonnage d'acide gallique a 0.5g/L

ABS

y=9,9466x
R*=0,9941

0,04

0,02

I’environnement a ’UMMTO.

0,06 0,08

0,1 0,12

ABS

—— Linéaire (ABS)

=
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Ecorce chéne
14 afares 2017
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Figure I11-4 : Histogramme de taux de phénols totaux

D’aprés les résultats obtenus nous remarquons que le taux de polyphénols totaux est différent
dans les deux essences, cependant une forte teneur de 12,97 % pour 1’écorce de chéne afares,
cela dii a son anatomie riche en tanin.

Le patrimoine génétique joue un rdle important dans la variation de la teneur en composés
phénoliques, ce qui fait que la concentration des polyphénols est trés variable de I’état de la
maturité¢ de I’espece, de I’organe de provenance, d’une espeéce a une autre, et d’une variété a
une autre. Ceci explique le taux des polyphénols ¢€levé de 1’écorce, car généralement il est
plus acide que le bois, et ses extraits contiennent habituellement plus de polyphénols [44].

Les fibres d’écorce de chéne broyées idéal en horticulture. Ce paillage fibreux permet de
réduire ’arrosage, et joue le role de désherbant, et en se décomposant ce paillage se

transforme en humus qui enrichit le sol.

2.3 Détermination de taux de cellulose (¢%)
La figure I1I-5 ci-dessous résume les résultats de taux de cellulose nos échantillons

obtenus au sein de I’Entreprise Publique Economique ONAB Nutrition.
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Figure I11-5 : Histogramme de taux de cellulose

D’aprés I’histogramme nous avons remarqué que le bois qui possede un taux le plus élevés est

celui de chéne afares 39.21% avec une 1égére différence par rapport au chéne zeen 38.12%.

Selon Godin Bruno, les teneurs en cellulose, en hémicellulose et en lignine des biomasses

lignocellulosiques sont variables tant entre especes qu'au sein d'une méme espece [46].

2.4 Détermination de taux de lignine ADL (%)

La figure III-6 ci-dessous résume les résultats de taux de lignine de nos échantillons obtenus

au sein de laboratoire SABRINNEL.

25.00%

Chene zeen
2017

20.00%

Chene
fares 2017

15.00%

10.00%

5.00%

21%

COADL %

0.00%

Figure I11-6 : Histogramme de taux de lignine
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D’apres I’histogramme nous remarquons que le chéne zeen posséde le taux de lignine le plus
¢levés 21% par rapport au chéne afares. La composition chimique du bois, varie selon
I’essence mais également selon d’autres paramétres, tels que la nature du sol, les conditions
climatiques, 1’age de I’arbre et la période d’abattage [47].

La lignine apporte de la rigidité a la paroi cellulaire du bois, une imperméabilité a 1’eau ainsi

qu’une grande résistance en traction et une protection contre les parasites.

2.5 Analyse des échantillons par Spectrométrie Proche Infrarouge (IRTF)
Les résultats de 1’analyse spectrale par Spectrométrie Proche Infrarouge (IRTF) des

différentes farines du bois sont représentés dans la Figure I1I-5.

Ccz
CA

1191
2893
3429-3160 1242 800

2154 2016-1975 1027

3422 -3175

Transmitance T(%)

2150 2025-1966

T M T M T M T M
4000 3000 2000 1000 0
A(cm ™)

Figure I1I-7 : Spectre IR des différentes fibres du bois

L’analyse par SPIR obtenue montre la présence de différentes bandes de vibration.
Chaque bande d’absorption qui apparait sur le spectre correspond a une fonction ou a un
groupement chimique. Les différentes bandes caractéristiques des constituants de nos fibres

sont résumeées dans le tableau I1I-1.
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Tableau III- 2 Les bandes d'absorptions enregistrées des différentes fibres étudiées par

IRTF

1. Nombres d’onde cm™!

2. Chéne zeen Chéne afares 3. Type de vibrations cm™

3422-3175 3429-3160 Vibration d’¢longation des groupements
hydroxyles O-H

2879 2893 Vibration d’¢longation symétrique des
liaisons C-H du groupe CH,

2150 2154 Vibration d’¢longation des liaisons C=C
des alcynes

2025-1966 2016-1975 Harmonique des déformations C-H des
aromatiques

1255 1242 Déformation des groupes acétyles.

1191 1182 Vibration d’¢longation antisymétrique des
liaisons C-O-C.

1030 1027 Vibration d élongations C-O aliphatique.

800 840 Vibration de déformation dans le plan des

liaisons C-H des aromatiques.

Les bandes qui s'étendent aux alentours de 3429-3160 cm-1, 3422-3175 cm-1 sont attribuées
aux vibrations d’¢longation des groupements hydroxyles (-OH) des celluloses et
hémicelluloses. Les bandes d’intensités moyennes vues vers 2893 et 2879 cm-1 représentent
les vibrations d’¢élongation symétrique et asymétrique des liaisons C-H du groupe —CH, des
segments de la cellulose et de la lignine [40,41].

Les bandes détectées a 2150 et & 2154cm™ sont attribué aux vibrations d’élongation de la
triple liaison C=C des alcynes.

Les bandes 4 1255 et a 1242 cm™ sont attribuées a la déformation des groupes acétyles de la
lignine. La bande a 1191 cm-1 et celle a 1182 provient de 1’¢longation antisymétrique des

liaisons C-O-C des hémicelluloses et principalement de la cellulose [43].

=
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La bande a 1030 et 1027 cm™ de I’élongation antisymétrique des liaisons C-O-C des
hémicelluloses et principalement de la cellulose [43].
Enfin, les vibrations de déformation du plan C-H aromatique sont observées a une longueur

d’onde de 840 et 800 cm-1 pour les deux spectres [43].

3 Caractérisation anatomique

3.1Microscopie électronique a balayage (M.E.B.)

La microscopie €lectronique a balayage (MEB) a été utilisée pour décrire la microstructure de
la surface des échantillons (FigureS) de sciure de bois chéne zeen et le chéne afares.
L’examen morphologique nous donne les différentes microphotographies MEB de

I’échantillon de sciure de bois.

298 188Mm

Trachéides Chéne zeen Vaisseaux Chéne afares

Figure II1-8 : Microstructure MEB

Macroscopiquement, le bois de chéne zeen présente de gros rayons ligneux multi sériés et de
petits rayons unisériés. La zone de bois initial (aubier) se caractérise par de gros vaisseaux
alignés en bandes tangentielles et isolés les uns des autres. En revanche, le bois final
(duramen) est formé de vaisseaux nettement plus petits et de taille variable. Les fibres sont
trés nombreuses dans le bois final, irrégulierement réparties et a trajet rectiligne-oblique [45].

Les fibres sont trés abondantes en bandes irrégulieres, elles sont caractérisées par des parois

trés épaisses. Il y’a présence de cellules cristalliféres uniques dans les cellules du parenchyme.

=
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Apres exposition, les fibres ont été affaiblies avec des défauts de surfaces substantielles. Cette
détérioration est plus importante dans le cas de chéne zeen et modérée pour le chéne afares
avec quelques fissures microscopiques.

Aussi, la micrographie ¢lectronique a balayage (MEB) d’une coupe transversale du bois de
chéne zeen nous montre la présence des cellules ayant des ponctuations simples.

L’image du chéne zeen de la figure 5 montre la présence du vide intercellulaire sous forme de
cavités longitudinales partiellement exposées. L’image fait apparaitre des tubes connus sous
le nom de trachéides. Ce sont des cellules allongées dans la direction longitudinale et qui
jouent le réle de soutien et de conduction de la séve. Les murs épaissis des trachéides sont
marqués par des lignes des trous mineures et majeurs, connues sous le nom de ponctuations.
Ces ponctuations permettent 1'échange des substances avec les cellules adjacentes et rendent

ainsi possible le mécanisme d’adsorption.




Conclusion




Conclusion générale

Notre travail a pour objectif 1’¢élaboration d’une fiche technique du matériel végétal étudié.

En premier lieu les propriétés physico-chimiques afin de valoriser cette essence envahissante
du chéne liege.

La caractérisation physique révele une légere différence du taux d’humidité ; cette étude
comparative a montré que le bois de chéne zeen se classe au premier rang pour ce qui est du
taux d'humidité par rapport au chéne afares (8,3568%).

Les propriétés chimiques nous ont montré que le taux de cendre reste élevé pour 1’écorce du
chéne zeen de 14,68% tandis que celle du chéne afares elle est de 9,46%.

L’¢écorce des deux essences a révélé un taux de polyphénols plus élevée que celle du bois, elle
était de 12,97% pour le chéne afares et de 4,31% pour le chéne zeen. Le bois de deux essences
a un taux de polyphénol proche (chéne zeen : 4,97% ; chéne afares : 4,99%)

L’analyse structurelle par spectre proche infrarouge (SPIR) montre que le chéne zeen et le
chéne afares possédant les mémes bandes de vibrations. Cette analyse a révélé que les
spectres d’absorption obtenus a montré une similitude entre la composition structurale
(cellulose, hémicellulose, lignine et pectines) des deux farines étudiées.

Pour ce qui est la caractérisation anatomique, elle nous illustre les vaisseaux nettement plus
petits et de taille variable et des deux fibres trés nombreuses irrégulicrement réparties et a
trajet rectiligne-oblique dans nos quatre sciures.

Notre étude a montré que nos deux essences nationales ont deux écorces a des taux de
polyphénols intéressants pour une valorisation agraire.

Afin de compléter notre travail il serait intéressant d’identifier les polyphénols par HPLC, une

RMN, DRX et ATG des fibres seraient indispensables.

&
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Annexe 1: le tableau suivant résume le matériels et les réactifs utilisés au laboratoire

Tableau : Matériels et les réactifs utilisés au laboratoire

Matériels Réactifs

Erlenmeyer Méthanol

Entonnoir

Verre de montre Folin ciocalteu pure et dilu¢

Balance analytique

Barrons magnétiques Carbonate de sodium Na,CO;
Papier filtres
Pipette jaugés Echantillons de bois

Fiole jaugés (100ml, 250ml, 1000ml ,25ml)
Etuve

Four a moufle

Spectrometres

Creusets

Tubes a essaies

Porte tubes

Plaques magnétiques
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Annexe 2: le tableau suivant donne les résultats obtenus lors du test du taux d’humidité.

Tableau 1 : Résultats de taux d'humidité des échantillons apres étuvage

Fibre du bois Taux d’humidité (%)
Chéne zeen 2016 8.3568%
Chéne zeen 2017 6.9861%
Chéne Afars 2017 6.2078%

Annexe 3 : le tableau suivant donne les résultats obtenus lors du test du taux de cendre.

Tableau 2 Résultats de taux de cendre apres la calcination

Fibre du bois Taux de cendre | Taux de cendre | Moyenne
(%) 1% essaie (%) 2°™ essaie

Chéne zeen 2016 5.4150% 5.2250% 5.3200%
Chéne zeen 2017 1.1200 1.6500% 1.3850%
Chéne afars 2017 1.8150% 1.8950% 1.8550%
Ecorce chéne zeen | 14.4000% 14.9650 14.6825%
2016

Ecorce chéne afars | 9.4550% 9.4800% 9.4675%

2017
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Annexe 4 : Le tableau suivant donne les résultats des absorbances des solutions filles
d’acide gallique.

Tableau 3 Résultats des absorbances obtenus des solutions filles d'acide gallique

C (gD 0.01 0.03 0.05 0.07 0.09 0.1
ABS 0.0719 0.35440 0.4730 0.7152 0.8749 0.9978
ABS
iy =
y=9,9466x

08

0.6 + ABS

—— Linéaire (ABS)
04 T

02 +

0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12

Figure 1 Courbe d'etalonnage avec l'acide gallique a 0.5g/L

A

Annexes 5 : Tableau résume les résultats d’absorbances des échantillons lors du dosage
des polyphénols

Tableau 4 Résultats des absorbances des échantillons lors de dosage des polyphénols
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Fibre du bois | chéne zeen | Chéne zeen | Chéne afars | Ecorce chéne | Ecorce chéne
2016 2017 2017 zeen 2017 afars 2017

ABS 1% | 0.5023 0.4749 0.5836 0.5890 1.9228
essaie

ABS 2°M¢ 1 0.5259 0.2772 0.4717 0.3870 1.0815
essaie

ABS 3*M 1 0.4197 0.1488 0.4276 0.3130 0.8441
essaie

Moyenne 0.4826 0.3004 0.4943 0.4263 1.2828

Tableau 5: Résultats du dosage des polyphenols totaux (%)

Fibre du bois | Chéne zeen | Chéne zeen | Chéne afares | Ecorce chéne | Ecorce chéne
2016 2017 2017 zeen 2017 afars 2017
Phénols 4.87 3.03 4.99 431 12.97

totaux (%)

Phénols totaux (%)= (C*V/1000*m) *100

La concentration C est calculée d’apres la courbe d’étalonnage en utilisant la relation :

A=C*L*A

A : ’absorbance.

C : la concentration.

A : c’est la pente de la courbe d’étalonnage.

De la on retire la concentration et on aura : C=A/A.

L : c’est la longueur de la cuve qui est égale a 1cm.
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Annexe 7 : Les resultats de I’analyse spectrale par Spectrométrie Proche Infrarouge
(SPIR) sont preésentés ci-dessous :

Cz
CA

1191
2893
3429-3160 1242 800

2154 2020-1980 1027

Transmitance T(%)

2150 2060 - 1900

T M T M T M T M
4000 3000 2000 1000 0
A(cm ™)

Spectre infrarouge de la fibre de chéne zeen et chéne afares



