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Introduction générale

Le plastique dont, I'essor a débuté vers le milieu de XXe siecle, sont des matériaux techniques
nécessaires, an bon fonctionnement des sociétés industrialisées. Les plastiques sont devenus
indispensable et leur production s'accroit a mesure qu’augmente la demande de nos sociétés
industrielles pour ces matériaux en parallele (Kedzierski, 2017). Les plastiques, polymeéres
de composition tres variable, la diversité de cette composition chimique leur confére des
propriétés uniques dans le monde des matériaux, rigidité, souplesse, élasticité, résistance
mécanique et chimique, leurs domaines d'application sont multiples (Tolinsky, 2010). Le
secteur des emballages est le plus grand producteur de déchets plastiques a usage unique a
1I’échelle mondiale.

La quantité de déchet plastique, produite chaque année a I'échelle mondiale passe a 350
millions de tonnes aujourd'hui, et toujours en croissance continue. Ces déchets, persistant
dans le temps peuvent s'accumuler dans l'environnement et présentent des risques
(Kedzierski, 2017).

La pollution plastique est un probléme environnemental majeur qui affecte I'ensemble de la
planéte. Les déchets plastiques ne se dégradent pas naturellement et peuvent prendre plusieurs
siécles pour disparaitre. 1ls se retrouvent dans les océans, les riviéres, les sols et les
écosystémes, ou ils peuvent causer des dommages graves aux especes sauvages et a I'homme
lui-méme. Par contre les plastiques biodégradables respectueux de I’environnement ont un
traitement spécial pour accélérer leurs decomposition (ce dégradent en quelques semaines et
qui ne libérent pas des microparticules dans I’environnement), cette décomposition ce fait par
des bactéries (Bode et al., 2001) qui transformera le film biodégradable en matiere naturelle
tels que I’humus inerte, le métal, le CO, I’eau.....etc. En mars 2016, des scientifiques du
japon ont fait une découverte que certaines bouteilles d’une usine de recyclage avaient été

décomposées par des bactéries (Yoshida et al., 2016).

La présente étude porte sur 1’élaboration d’un film a base des composés biosources, pour cela
nous avons choisis des matériaux végétaux naturels qui sont les cladodes du figuier de
barbarie (Opuntia ficus-indica), les écorces de grenade et les margines qui rentrent dans un
contexte sanitaire, environnemental et développement durable. Nous nous sommes
intéressées a la caractérisation de ces trois matériaux qui sont abondants en Algérie

particulierement dans les régions de la Kabylie.



Introduction générale

Cette étude comporte trois chapitres : le premier abordera les généralités sur les biopolymeres,
la biodégradation des polymeres et la valorisation des trois matériaux (cladodes du figuier de
barbarie, grenade, margines), le deuxiéme sera consacré au matériels et méthodes suivis lors

de la réalisation de ce travail, le troisiéme chapitre représentera et discutera les résultats
obtenus au laboratoire.

Enfin une conclusion résumera 1’essentiel des résultats.
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Chapitre 1 Etude bibliographique

I- GENERALITE SUR LES BIOPOLYMERES
1-INTRODUCTION

Les biopolymeéres sont des polymeéres d'origine biologique, tels que les protéines, les
acides nucléiques et les polysaccharides, qui sont présents dans les organismes vivants
(animaux, végétaux, algues). lls se distinguent des polymeéres synthétiques par leurs origines
naturelles. Les polymeres naturels, comme la cellulose, la kératine et le collagene, sont des
exemples de biopolyméres. Contrairement aux polymeres synthétiques, les biopolymeres sont
biodégradables, ce qui signifie qu'ils peuvent étre décomposeés par des processus biologiques.
Leurs utilisations sont donc considérée comme plus respectueuses de I'environnement. Les
biopolymeres trouvent des applications dans des domaines tels que l'industrie alimentaire,
agriculture, I'emballage, la médecine et la pharmacie.

Les biopolymeres sont de plus en plus utilisés dans divers domaines, et leur utilisation
est en constante croissance. Les recherches et les développements dans ce domaine visent a
améliorer les propriétés des biopolymeéres et a les rendre plus compétitifs face aux polymeéres
synthétiques.

2-LES BIOPOLYMERES

Un biopolymére est une macromolécule biologique qui résulte de la polymérisation de
molécules plus simples ou monomeres. C’est le cas des polysaccharides, protéines et des
acides nucléiques. Lorsque on parle de polymére biosourcé, le terme biosourcé signifie que le
polymére est composé ou issu en partie ou completement de la biomasse. Cette caractéristique

présente un avantage significatif puisqu’elle limite 1’utilisation des ressources fossiles
(Chanoune, 2017).

2-1-LES DIFFERENTES FAMILLES DES BIOPOLYMERES
Les bio-polyméres d’origine biologique peuvent étre classés en trois familles

» Les polymeres de biomasse ;

e Les polymeres issus directement de végétaux ou d’animaux ;

e Les polymeres produits d’origine bactérienne ;

e Les polymeres obtenus par polymérisation de monomeres issus de ressources

renouvelables (Chanoune, 2017) ;
» Les polymeres synthétiques ;

» Les polymeres biodégradables (figure 1) ;


https://www.aquaportail.com/dictionnaire/definition/4428/macromolecule
https://www.aquaportail.com/dictionnaire/definition/272/biologique
https://www.aquaportail.com/dictionnaire/definition/6266/polymerisation
https://www.aquaportail.com/dictionnaire/definition/2467/monomere
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Biopolymeéres

A A A
Polymeres de Polymeres Polymeres
biomasse synthétiques biodégradables
- -
1 1
A A A
N N
Biopolymeéres issus Blopol\_/meres Biopolymeéres
de la faune et de la [PIEEIIGS o717 roduits par des
polymérisation P! par
flore q L - micro-organismes
J J

Figure 1: Organigramme des différentes familles des biopolyméres (Chanoune, 2017).

2-2-AVANTAGES ET INCONVENIENTS DES BIOPOLYMERES

2-2-1- Principaux avantages des biopolymeres

Les principaux avantages des biopolymeres sont :

Les biopolymeres sont neutres sur le cycle du dioxyde de carbone ;

Ils facilitent la gestion de la fin de vie gréce au compostage ;

Offrant une variété de panneaux en biopolymeére a partir de ressources renouvelables
abondantes ;

Peuvent étre transformés par des procédés traditionnels (extrusion, extrusion-
gonflage, injection, thermoformage).

2-2-2- Inconvénients des biopolymeres

Ils présentent également des inconvénients tels que :

Prix de vente élevé (codt + faible rendement) ;

Les propriétés physiques sont parfois limitées ;

Le compostage industriel des déchets biopolymeéres est peu développé
(Boukarrou et al., 2015).
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2-3-PRODUCTION DES BIOPOLYMERES

Avec une croissance mondiale prévue pour la decennie a venir, les bioplastiques gagnent en
popularité tant pour remplacer les polyméres existants que pour développer de nouveaux
matériaux offrants du nouvelles caractéristiques.

La figure 2 illustre la capacité de production mondiale des plastiques bio-sourcés en 2010 et
les perspectives d'évolution de cette capacité de production en 2015. Selon le diagramme,
I'Amérique du Sud occupe la premiére place en termes de capacité de production des
plastiques bio-sourcés en 2010, suivie de I'Amérique du Nord et de I'Europe. (Issaadi, 2015)
En ce qui concerne l'évolution de cette capacité en 2015, il est évident que I'Asie et
I'Amérique du Nord représentent 50 % de la production. Toutefois, on constate une
diminution de la capacité de production de I'Europe et en Amérique du Sud.

Capacité de production des plastiques Perspectives d'évolution de la
bio-sourceés an 2010 (par région) capacité de production des plastiques
blo-sourcés en 2015 (par réglon)

0.5 02

P

ns

Figure 2: Capacité de production des plastiques bio-sourcés en 2010 et ses perspectives
d'évolutions en 2015 (par région) (Issaadi, 2015).

L'Amérique du Nord est le plus grand consommateur mondial de matériaux
bioplastiques dans le monde. Leur consommation croit a un rythme de 10 a 20 %
par an, suivie par I'Europe. La figure 3 montre que le marché de I’emballage domine
largement celui des plastiques biodégradables. 1l devrait atteindre environ 2 milliards
d'euros en 2016, contre 787 millions d'euros en 2011, Une hausse de 20,5 % sur la
méme période (Tung, 2011).
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Figure 3: Utilisation des bioplastiques dans le monde, 2008-2015 (tonnes métrique) (Kumar,
2012).

2-4-APPLICATIONS DES BIOPOLYMERES ET LEURS PROPRIETES

Les applications des polyméres dépendent de leur principale propriété qui consiste en leur
caractere biodégradable, en plus ils peuvent également étre compostés et donc servir a
favoriser la croissance d'autres végétaux.

Le plus souvent, bon nombre de ces biopolymeéres sont utilisés en tant que biomatériaux dans
le domaine médical, en agriculture et aussi dans I'emballage alimentaire (Badaoui, 2012).

Ces biopolymeres sont aussi utilisés dans le traitement des eaux polluées et la protection
contre la corrosion. On peut distinguer trois grands domaines d'application des biopolymeres
émergent.

2-4-1-Application biomédicale

Les premiéres applications des biopolymeres sont médicales d'autant plus que leur codt élevé
de départ se justifie dans ces applications a haute valeur ajoutée. Leurs propriétés de
biocompatibilité et de biorésorbabilité associées a leur résistance mécanique sont trés
importantes pour assurer les fonctions attendues dans ce domaine (Anonyme, 2015).

Les biopolymeéres a usage médical, ont été développés (Dahbi et al., 2011) comme:
v"implants en chirurgie vasculaire et cardiovasculaire ;

v matrice pour faire de la libération contr6lée de médicaments ;
v'fils chirurgicaux résorbables.
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2-4-2-Application agricole

Depuis l'introduction des films plastiques en 1930-1940 comme films agricoles (les serres
agricoles), l'utilisation des polymeéres en agriculture n'a cessé d'augmenter. Les différentes

applications sont :

v' La libération contrdlée de sols ;
v’ La protection de graines et des plantes ;

Cependant, les plastiques dégradables présentent un intérét pour le compost :

v Films de paillage agricole ;

v' Libération contr6lée de produits chimique pour l'agriculture ;

v Godets pour plantes.

2-4-3-Application en emballage

Dans le domaine de la vie courante, le secteur de I'emballage est un autre créneau
important pour le marché des polymeéres biodégradables. Ces derniers apportent une
solution aux problémes de déchets mais nécessitent toutefois la mise en place d'une
filiere de gestion de déchets adéquate a ce type de produits. Ainsi l'organisation d'une
filiere de compostage est indispensable pour assurer une valorisation optimale de ces
emballages biodégradables. Outre leur biodégradabilité, les biopolyméres présentent
d'autres propriétés intéressantes pour les applications dans le domaine de I'emballage.
A part leur fonction premiére de protection des produits, les biopolyméres offrent aux
emballages d'autres fonctions grace a leurs propriétés intrinséques. On peut citer, par
exemple, leur perméabilité a la vapeur d'eau intéressante pour emballer les produits
frais comme les fruits et les légumes (Rabetafika holy et al., 2006).

Trois types de biopolymeéres, les polylactides (PLA), les polymeres a base d'amidon et
les polyméres a base de cellulose, connaissent actuellement un développement
industriel pour la fabrication des emballages (Elyse, 2004). Ces biopolymeres
permettent de couvrir une large gamme d'applications dans le secteur emballage
(Tableaul).

Tableau 1 : Les applications des biopolymeéres dans le domaine de I'emballage

(Jarroux, 2008).

Polymeres Applications

Amidon Emballage films alimentaire et produit
d’hygiéne, sacs de pomme de terre, couverts
jetables

Cellulose Emballage films alimentaire, emballage films
divers

Polylactide(PLA) Raviers et pots, bouteilles d’cau et de lait,

gobelets jetables.
Divers emballages alimentaires, emballages
films divers ...

Polyhyroxyalcanoates(PHA)

Emballages (cosmétique, films...)
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II-LA BIODEGRADATION DES BIOPOLYMERES

1-LA BIODEGRADATION

La biodégradation peut étre décrite comme un phénomene de dégradation, de décomposition
des matieres organiques par l'action des micro-organismes (bactéries, enzymes,
champignons). Il s'agit d'une fragmentation avec modification chimique et perte des propriétés
mécaniques. Le matériau est converti en dioxyde de carbone (CO,), en eau (H,0), et/ou en
méthane (CH,), la biodégradation peut étre testée par des testes standardisées pendant une
durée défini, dans des conditions simulant I’environnement final (Swift, 1992; Yabannavar
et Bartha, 1994 ; Calmon-décriaud et al., 1998).

2-LE PROCESSUS DE BIODEGRADATION

La figure ci-dessous montre les deux parties de processus de la biodégradation :

Produits biodégradables

'

Premiére partie : désintégration / fragmentation

<
jab)
- - O
Lumnire e Modification des propriétés  physique : Microorganismes S
- changement de dimension, perte de poids, D §
pH changement de viscosité. =}
—_— e Chimiques : liens brisés. < Hydrolyse ®

Chaleur | e Mécanique : diminution de la résistance et de dati

la flexibilité et auamentation de la friabilite. M
Fragments de plastique
' <
- - - 7 - - O
Deuxiéme partie : minéralisation S
o
o
Digestion des fragments du plastique résultant en E
. . [
une génération de CO, + H,O + produits Micro-organismes @
biocompatibles.
: —

1 1 .
Biodégradation aérobique Biodégradation anaérobique 3
|
D
Avec oxygene Sans oxygene @

Figure 4: Le processus de la biodégradation (Anonyme, 2009).
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3-LES ELEMENTS INFLUENCANT LA BIODEGRADATION

3-1-Structure et propriétés des polymeres

La nature des polyméres constituant le produit est aussi un élément déterminant dans la
biodégradation; citons:

e La constitution chimique et le degré de linéarité des chaines de polymeres;

e Le degré de polymérisation; une faible masse moléculaire du polymere favorise la
biodégradation sous 1’action des enzymes (Gu j d, 2003) ;

e Le caractére hydrophile ou hydrophobe du matériau ;

e Le taux de cristallinité du polymeére; plus il est élevé, plus la biodégradation est lente,
la présence de liaisons faibles ou hydrophobes dans les polymeres, tels que les liaisons
ester ou les doubles liaisons favorisent sa biodégradation (Saadi, 2008).

3-2-Parametres physico-chimiques du milieu de dégradation

Ces parameétres dépendent :
e Du milieu : enfoui dans la terre, surface du sol, eau douce, mer, composteur ;

De la teneur en eau (pour les sols) qui doit étre suffisante pour permettre l'action
efficace des micro-organismes ;

De la température ;

Du pH du milieu ;

De la teneur en agents nutritifs (azote, phosphore) ;

De la teneur en oxygene ;

Des conditions de mélange et de turbulence ;

De la salinité (Sambha, 2011).

3-3-Parametres microbiologique du milieu de dégradation

e La présence de micro-organismes/enzymes spécifiques dans le milieu de dégradation
va accroitre le processus de dégradation. Les micro-organismes suivant le cas,
(Sambha, 2011) donneront lieu a une dégradation aérobie ou anaérobie (bactéries,
cyanophycées).

4-BIODEGRABILITE DE QUELQUES POLYMERES NATURELS

Les polymeres naturels sont des molécules complexes présentes dans le régne animal ou
végétal. lls sont formés par la répétition de multiples unités de base appelées monomeres.
Voici quelques exemples de polymeres naturels :

4-1-Polysaccharide

Les polysaccharides sont des glucides complexes formés par la répétition de
monosaccharides. La chitine, par exemple, se trouve dans l'exosquelette des insectes et
des crustacés. L'amidon est également un polysaccharide présent dans les plantes et est
une source importante d'‘énergie pour I'nomme.
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4-1-1-Amidon

L’amidon est un polysaccharide d’origine végétale. C’est la principale substance
glucidique de réserve des végétaux supérieurs, il représente une fraction pondérale
importante des matieres premieres agricoles. On le trouve dans les organes de réserves
de plantes telles que les céréales (30-80 % de la matiere seche (ms)), les tubercules
(60-90 % de ms), et les légumineuses (25-50 % ms) (David, 2007).

4-1-2-La cellulose

La cellulose est un homopolysaccharide linéaire constitué d'unités D-glucopyranose
reliées par des liaisons [-1,4-glycosidiques. L'unité répétitive, composée de
I'association de deux glucoses, est appelée cellobiose (Figure5). L'extrémité réductrice
du polymere correspond a l'unité glucose dont I'nydroxyde est libre. L'extrémité non
réductrice est nommeée ainsi, car le groupement hydroxyle est engagé dans une liaison
osidique. Le degré de polymérisation de la cellulose est de plus de 3000 pour les
linters du coton et a environ 1500 pour les pates de bois obtenues avec le minimum de
dégradation (kale et al., 2011).

Cellobl

Extrémité — Extrémité
non-réductrice _< v réductrice
NR _OH OH ®)
o x OH i = OH o

HONY“ -0 Ho/‘---.,,z--f/-r\ o ——\_—0 HC-’.f"--\,/__--7‘ H

Ho N~ Ne7—d Ho \\ - °\/( 0

oA SOH o oH
L dn

Figure 5: Représentation de la chaine de cellulose (Kale et al, 2011).

4-1-3-Chitine et chitosan

La chitine est le biopolymére le plus abondant dans la nature apres la cellulose (kaya et al.,
2014). C’est un polysaccharide, plus précisément un aminoglucopyranane, composé d'unités
de N-acétyl D-glucosamine (GIcNACc) et de D-glucosamine (GIcN) (figure 6) reliées par des
liaisons covalentes 3, (1—4) (Baxter et al., 1992). Elle joue plusieurs roles structurels et
fonctionnels vitaux. Elle forme une barriere physique entre le corps de 1’organisme et son
environnement. Elle participe & sa protection contre les radiations, la chaleur, les agressions
chimiques et physiques (Abdel-rahman, 2015).

Le chitosane est le dérivé principal de la chitine. C’est un copolymére linéaire constitué
d’unités D-glucosamine (GIcN) et N-acétyl-D-glucosamine (GIcNAC) reliées par une liaison
B,(1—4). 1l se trouve, a 1’état naturel dans la paroi cellulaire de certains microorganismes
(champignons, bacteéries, levures et algues), mais dans des quantités relativement restreinte
(Cortizo, 2008).

10
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Figure 6: Structure chimique de la chitine (Cortizo, 2008).

4-2-Protéines

Les protéines sont des copolymeres constitués d'un arrangement régulier de différents
monom¢res : 20 acides o -aminés naturels (Castelan, 2007). Les protéines sont les éléments
constitutifs de la matiere animale vivante, des muscles, de la peau, des cheveux, etc. Elles
interférent avec divers processus vitaux tels que le transport de l'oxygéne dans le systeme
respiratoire, le déterminisme génétique et le systéme immunitaire. Les protéines peuvent
également étre classées en fonction de leur solubilité en protéines simples, composées, et
protéines dérivées (Jarroux, 2012).

4-3-Polyesters

Les polyesters sont des polyméres qui contiennent le groupe fonctionnel ester dans leur
chaine, Ils peuvent étre biodégradables parce que les esters sont des molécules présentes dans
la nature, et les enzymes spécifiques a I'ester sont communs (estérase) (Raza et al., 2012).

5-BIODEGRADABILITE DES POLYMERES SYNTHETIQUES
5-1-Polylactide PLA

Le PLA est actuellement un des biopolyméres le plus prometteur. Il a été le sujet d'une
littérature abondante avec plusieurs revues et chapitres de livre, principalement pendant la
derniére décennie (Dahmani et al., 2013). Le PLA peut étre traité avec un grand nombre de
techniques et il est disponible en grande partie (production a grande échelle) dans un éventail
de catégories. 1l a un prix de revient raisonnable et quelques propriétés remarquables pour

accomplir différentes applications.

11
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111- VALORISATION DES EXTRAITS POLYSACCHARIDIQUES

1- Cladodes de figuier de barbarie

Les cladodes d'OFI sont des tiges modifiées de forme aplatie, érigées ou retombantes, de
couleur verte mate, couramment appelées « raquettes », se caractérisent par des branches
formées d'articles charnues de forme elliptique, la présence d'une cuticule cireuse (la cutine),
du mucilage, d'épiderme et des stomates, ainsi que par la capacité d'assurer la fonction
chlorophyllienne (figure7).

Figure 7: Cladodes d'OFI (Chougui et al., 2015).

1-1-La morphologie

Les cladodes ce sont des tiges modifiées qui remplacent les feuilles dans leur fonction
photosynthétique, de forme ovoide ou allongé (Feugang et al., 2006), mesurent 30-60 de
longueur, 2040 cm de largeur et 1,9-2,8 cm d'épaisseur. Le cladode d’Opuntia ficus-indica
a une couleur verte opaque et ses epines sont absentes au niveau des cladodes (jeunes
cladodes) (Medina-Torres et al., 2011), elles sont couvertes de petites aréole, et de glochide
blancs (Habibi, 2004).

1-2-Composition chimiques des cladodes

La composition chimique des cladodes varie en fonction des facteurs édaphique, I’endroit de
la culture, la saison et I’dge de la plante. Par conséquent les teneurs en éléments nutritifs
respectifs varient a la fois entre les espéces et les variétés (Schweizer, 1997).

Les teneurs en eau des raquettes fraiches varient de 80 a 90 %. La teneur des raquettes en
matiéres azotees totales ainsi que la teneur en paroi totale, en lignocellulose et en lignine sont
faibles. Au contraire, ils sont réputées étre riches en minéraux essentiellement le calcium et
les oxalates et en mucilage, polysaccarides de structure chimique parfois tres complexe
retrouvés dans plusieurs plantes supérieures (Boutakiout et al ., 2017).

La composition chimique d’une tige (raquettes) est résumée dans le tableau 2 ci-dessous :

12
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Tableau 2: Composition chimique de la tige (raquettes) (Rai, 2017).

Eau 92 %
Glucide 4.3%
Cellulose 1.2 %
Protéine 0.6 %
Matiere grasse 0.15 %
Cendre 1.5 %

Elles sont riches en calcium, magnésium, potassium et Cuivre mais ont un faible teneur en

phosphore (Tableau 3).

Tableau 3: Les teneurs en minéraux dans les cladodes en mg/100 g (Angulo-bejarano

et al., 2014); (El-mostafa et al., 2014).

Composante principale identifiee mg/100 g
Calcium 5.64 a 17.95
Oxalate de calcium 43a1l5
Magnésium 8.80
Sodium 03204
Potassium 2.35a55.20
Fer 0.09
Phosphore 0.15a2.59
Zinc 0.08
Manganese 0.19a0.29

Les cladodes jeunes constituent une source importante de protéines riches en acides aminés
essentiels ainsi que des vitamines. Plusieurs études ont signalé des proportions élevées en
acides aminés dans les cladodes, spécialement la proline, 1’acide glutamique et 1’acide
aspartique (El-mostafa et al., 2014).

1-3- Mucilage

Le mucilage est un polysaccharide de pectine caractéristiqgue des membres de la famille de
cactaceae. Il a une grande capacité d'absorber de I'eau. Il peut étre considéré comme une
source potentielle pour l'industrie des hydrocolloides. Il contient différentes proportions en
sucres tels que L-arabinose, D-galactose, L-rhamnose, et D-xylose (Trachtenberg et al.,
1981).

1-3-a- Composition chimique de mucilage de cladodes
Le mucilage du figuier de barbarie est constitué de 42 % d’arabinose, 22 % de xylose, 21 %
de galactose et 8 % d’autres composés.

13
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Le mucilage d'Opuntia ficus indica est composé de 55 résidus de sucre. Ce sont des
substances polymeres complexes de nature glucidique, a structure tres ramifiée, qui contient
des proportions variables de L-arabinose, D-galactose, L-rhamnose et D-xylose, ainsi que
l'acide D-galacturonique en différentes proportions (Figure 8). La structure du mucilage se
présente comme une chaine avec une répétition des motifs d'acide galacturonique liésen a (1-
2) a la chaine de n(rhamnose) dont les motifs sont lié entre eux en a (1-4) et aux chaines
latérales formeés de galactose, arabinose, xylose (El-mostafa et al., 2014).

—[(D-galacturonic acid-a-(1-+2) — L-rhamnose- - (1 --l)]——
n
-:Tp

3
D-galactose €— X

T

1 3
X= X —> D-galactose €— X
arabinose ou xylose
6 |P
D-galactose (—2 X

4

X

Figure 8: Structure chimique de mucilage des cladodes du figuier de barbarie (EI-
mostafa et al, 2014).

Le rendement en mucilage d'Opuntia ficus indica. Il s'est avéré étre de 1,4 % a partir de
cladode frais et de 17,95 % a partir de cladode séché (Naod, 2010).

La teneur en mucilage augmente de facon sensible avec I'dge des cladodes et selon les
conditions du milieu. Ce composé qui regle les échanges d'eau avec I'environnement, permet
aussi la mise en réserve du calcium sous forme d'oxalate (Trachenberg et Mayer, 1982).

La teneur en mucilage des cladodes de cactus est influencée par certains effets associés a la
gestion de cette culture. La température du climat, l'irrigation et la pluie peuvent aussi
influencer la teneur en mucilage (Saenz, 2000).

La composition en sucres du mucilage de I'Opuntia ficus-indica est résumée dans le Tableau
4,
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Tableau 4: Composition en sucre du mucilage extrait de cladodes d'opuntia ficus-indica

(Goycoolea et al., 2003).

Composants en sucre du mucilage

Extraction du mucilage a I’éthanol %

Galactose

20.99

Xylose 3.06
Arabinose 17.93
Glucose 0
Rhamnose 1.75
Acide uronique 11
Acide galacturonique /

1-4-Valorisation des cladodes de figuier de barbarie

Les polysaccharides sont des substrats solides qui se présentent sous la forme de fibres,
de granules ou de gels dont les propriétés physico-chimiques et structurales sont intimement
liées a leurs structures chimiques et, par conséquent, a leurs biosynthéses.

Cette plante a de nombreux usages dans différents domaines tels que l’agroalimentaire,
Cosmétique...

1-4-1-Usages agroalimentaires

Les cladodes sont utilisés pour I’alimentation humaine mais aussi pour I’alimentation
animale, les jeunes cladodes sont consommés comme légumes et les adultes servent a la
production de confitures de cladodes en saumure, de farines qui pourraient remplacer celle du
bl¢é dans différentes préparations. Dans le cas de I’alimentation animale, ils sont utilisés pour
I’alimentation des bovins et ovins en produisant des fourrages a base de cladodes, les fleurs
servent comme source nutritive tres appréciée par les abeilles (Arba, 2009). Le mucilage isolé
trouve des applications dans la purification de I’eau potable (Rebah et al., 2017).

1-4-2-Production cosmétique et pharmaceutique

Le mucilage des cladodes est utilisé dans la fabrication des shampoings, des
assouplissants des cheveux, des cremes dermiques et des laits hydratants (Ennouri et al.,
2006). Il est également utilisé depuis longtemps par les femmes rurales au Maroc pour
assouplir leurs cheveux. Ce mucilage permet également de réduire le taux de cholestérol dans
le sang. La poudre séchée des cladodes ou poudre de nopal a également un effet sur le
contréle du sucre et du cholestérol dans le sang (Fernandez et al., 1990). Elle a aussi un effet
amincissant et antiglycémique car, la pectine de la poudre diminue le plasma (Frati et al.,
1988).
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1-4-3-Autres utilisations

Engrais vert : Les résidus des raquettes ou des fruits et les autres parties de la
plante constituent un excellent fertilisant (Anonyme, 2011).

Protection : Cette plante constitue des haies vives qui permettent la fixation des
terrains ravinés par les pluies et stabilisent les terres sablonneuses et sont infranchissables aux
animaux sauvages. Elles nécessitent peu d'entretien tout en offrant la richesse de leurs fruits et
de leurs raquettes. Néanmoins, il faut tenir compte du caractere invasif de cette plante

Combustible : C'est une plante qui fournit un excellent bois de chauffage et une
flamme éclairante (Anonyme, 2011).

2-les écorces de grenade

L’écorce du fruit du grenadier est €également appelée malicorium. Il s’agit de la partie
dure du fruit. Elle est généralement utilisée séchée, sous la forme de morceaux brunatres ou
vert rougeatre a I’extérieur, un peu verruqueux, brillants, jaunatres sur la face intérieure
concave, portant souvent I’empreinte des graines qui y étaient appliquées. Ces fragments sont
de consistance coriace. Ils sont formés d’un parenchyme de cellules a parois minces, au
milieu desquelles on distingue des groupes de cellules pierreuses et des faisceaux fibro-
vasculaires. La saveur de I’écorce de grenade est amere et astringente (Planchon et al., 1875)

Figure 9: Grenade (Pomgranate) (Planchon et al., 1875).
2-1-Historique

Le grenadier est originaire de Perse et de la zone méditerranéenne (Jahromi et Doostkam,
2019). Il a été introduit de la région méditerranéenne dans le reste de I'Asie, de I'Afrique du
nord, de I'Europe et dans la péninsule indienne ou elle a été signalée pour la premiere fois en
Indonésie au 15°™ siécle (Da Silva et al., 2013).

Les grenades comestibles ont été cultivées en Perse (Afghanistan, Iran et Turquie) entre 3000
et 4000 graines, et étaient également présentes a Ariha (Palestine). En 2000, les Phéniciens
avaient établi des colonies de la mer méditerranée en Afrique du nord, apportant des grenades
a la Tunisie et a I'Egypte. A peu prés au méme moment, les grenades se naturalisent dans
l'ouest de la Turquie et de la Grece (Stover et Mercure, 2007) (Da Silva et al., 2013)
(Kushwaha et al., 2020).
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La grenade a continué a étre dispersée dans le monde entier, atteignant la Chine vers 100
BCE. En 800 BCE, le fruit était répandu dans tout I'Empire romain, y compris en Espagne.

Dans le méme temps, il était connu pour étre largement cultivé dans le centre et le sud de
I'iInde. Au début des années 1400, la grenade avait fait son chemin vers I'Indonésie. Dans les
années 1500 et 1600, les Espagnols ont introduit cette espéce en Amérique centrale, au
Mexique et en Amérique du Sud (Stover Ed et Mercure Ew, 2007).

2-2-Taxonomie

Le nom scientifique actuel de grenade, Punica granatum, est dérivé du nom Pomum
(pomme) granatus (graine), ou pomme ensemencée (pomme épépinée) (Tableau 5).

Tableau 5: Taxonomie du genre Punica granatum L (Da Silva et al, 2013) ;(Zeynalova et
No vruzov, 2017) ;(Chen et al., 2019).

Classe Magnoliopsida
Sous-classe Rosidées

Ordre Myrtales

Famille Lythracées

Genre Punica

Espece Punica granatum L

2-3-Composition chimique de I’écorce

e Glucide
La peau de grenade contient des glucides bruts (78 %) qui sont des glucides
lignocellulosiques qui étaient principalement des glucides structuraux, de la
cellulose, de I'némicellulose et de la lignine (El-hadary et al., 2020).

e Lipide
Elle contient (2,25 %) de lipide en particulier a-glucosidase d'acétate d'éthyle,
hexane, méthanol (Barathikannan, 2016).

e Fibre

Elle contient (12 %) de fibres solubles représente par Polysaccharides en particulier
les B-glucanes et La pectine (Gullon, 2020). La composition d’écorce de grenade est
indiquée dans la figurelO.
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M Glucide

H Lipide
Fibre

M Protéine

M cendre

Figure 10: Composition d'écorce de grenade (El-hadarye, 2020).

2-4-Valeur nutritive d’écorce de grenade

Les résultats de (Mirdehghan et al., 2006) démonte que I’écorce du grenadier est une
bonne source de nutriments, la tenure en micronutriments était B> Fe > Zn = Mn >Cu et
macronutriments était K> N> Ca> P> Mg> Na. Le calcium est plus abondant que le sodium.
La concentration de macro et micronutriments varié selon la variété de la grenade, les
conditions agro-climatiques et environnementales.

2-5- Propriétés d’écorce de grenade

L’un des principaux composés responsables de la plupart des propriétés fonctionnelles de
nombreux aliments dont 1’écorce de grenade sont les composés phénoliques (Viuda-martos
et al., 2010) qui sont des molécules organiques hydrosolubles largement retrouvées dans le
régne végétal et ils sont issus du métabolisme secondaire des plantes.

2-6- Valorisation des écorces de grenade

L'écorce de grenade peut étre utilisée directement dans les matieres premieres animales et les
cosmétiques. Des produits a valeur ajoutée peuvent étre obtenus a partir d'écorces de grenade
par des modifications physico-chimiques ou par des opérations unitaires. La fermentation de
I'écorce de grenade séchée et en poudre produit des enzymes, des protéines unicellulaires, du
biogaz/méthane, etc. Des processus unitaires tels que l'extraction par solvant suivi d'une
méthode de séparation appropriée peuvent étre utilisés pour produire des produits chimiques a
haute valeur ajoutée tels que des composés médicinaux, des composés bioactifs, des pigments
et des fibres alimentaires. Des extraits d'écorce de grenade avec des sels métalliques peuvent
étre utilisés pour la synthése de nanoparticules. L'écorce de grenade avec des modifications
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physiques/chimiques est un adsorbant efficace des métaux lourds et des colorants (Pathak et
al., 2017) (figurell).

Composees Tanin Produits Pigments de Fibres
médicinaux y'y chimiques couleur alimentaire
A
1 |
Extraction »| Ajout de sels » Nanoparticule
7y métalliques
Ecorce de | Lavage, séchage, Modifications »| Adsorbant pour la
grenade réduction de taille ™ phvsiaues/chimiaue purification de
» Compostage »| Biofertilisant
v v v
Fermentation L’alimentation Autres utilisations (dentifrices,
animale cosmétique, etc...)
|
v v v
Protéine Enzymes Biogaz
unicellulaire

Figure 11: Schéma de la bio-raffinerie d'écorces de grenade (Pathak et al., 2017).

3-Les margines

Selon (Fedila et Tibarious, 2016), les margines sont des déchets visqueux issus de la
fraction liquide des olives et de I'eau, qui peut étre ajoutée lors du processus de trituration. Les
déchets présentent une couleure brune a brune-rougeatre, Iégerement acide (pH de 4,5 a 5),
avec une conductivité électrique élevee et une forte charge saline (potassium et phosphates)
(Chouchene, 2012). lls contiennent principalement des composés insolubles tels que des
pulpes d'olives, des matieres en suspension et des colloidales, ainsi que des composeés solubles
tels que des sucres, des lipides, des sels minéraux et des composés phénoliques (Roussaset
al., 2009). La variété d'olive, les conditions climatiques, les pratiques culturelles, le temps de
stockage (entreposage) et le procédé d'extraction sont autant de facteurs qui influencent sa
qualité et sa quantité (Ouadjir et Yahiaoui, 2016).
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Figure 12: Les margines (Original).

3-1-Composition

Selon Aggoun, (2016), les margines ont une composition pondérale et spécifique qui
dépend de divers facteurs tels que la variété et la maturité des olives, les conditions
climatiques et les caractéristiques du sol, mais sont généralement composés de :

- Un taux d'eau de 83-94 % ;

- Un taux de substances organiques de 4-16 % ;

- Un taux de minéraux de 0,4-2,5 %, et 170 Kg de déchets secs par 1m? de surface.
3-2-Valorisation

Les margines peuvent étre utilisées pour avoir un compost fertilisant pour les sols a
cause de leurs richesses en phosphore et en potassium et 1’absence de micro-organismes
pathogenes. Elles sont aussi utilisées dans la fabrication des produits pharmaceutiques et
cosmétiques (savon Marseille) car ce sont des antioxydants naturels purs (Dermeche, 2013).
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Objectif et le lieu de I’étude

Le présent travail a été réalisé au niveau du Laboratoire de Recherche de
Microbiologie et Biotechnologie de 1’Universit¢é Mouloud Mammeri de Tizi-Ouzou,
Faculté des Sciences Biologiques et des Sciences Agronomiques, durant la période
comprise entre mis Avril et fin juin de ’année universitaire 2023-2024. Cette étude
porte sur la valorisation de ressources naturelles, collectées au niveau de la wilaya de
Tizi-Ouzou, pour leur utilisation dans la formulation d’un emballage biologique qui
serait respectueux pour la santé et I’environnement.

1 Matériels
1-1-Matériels végétales
1-1-1-Les cladodes du figuier de barbarie

Les échantillons des cladodes utilisés ont été récupérés dans la région des Ouadhias
(cladodes internes) et dans la région d’azazga (cladodes externes) de la wilaya de Tizi-
Ouzou. Les échantillons ont été récupérer puis laver et couper, ensuite conservés dans le
congélateur jusqu’a leurs utilisation pour I’extraction.

Figure 13 : Etapes d’échantillonnage des cladodes du figuier de barbarie.
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1-1-2-Les écorces de grenades

Lors de cette expérimentation nous avons utilisé un échantillon de grenades,
commercialisé dans la région de Tizi-Ouzou Mars 2024. Aprés la consommation c’est la
récupération des écorces de grandes puis les couper, sécher a une température qui ne dépasse
pas 45° C.

Figure 14 : Etapes d’échantillonnages des grenades.

1-1-3- Les margines

Dans cette expérimentation un échantillon de margines issus d'une huilerie moderne,
située dans la région de Ouadhias (Tizi-Ouzou) a été collecté lors de la compagne oléicole
Janvier 2024. Ces margines ont été transférées immédiatement apres leur récupération dans
des bouteilles en plastique et conservées au congélateur a -20° C jusqu'a ce qu’elles soient
utilisées.

Figures 15 : Etapes d’échantillonnages des margines.
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1-2- Appareils, verrerie et produits chimiques utilisés
1-2-1-Appareillage
Les différents appareils utilisés dans cette étude

e Spectrophotometre UV visible ;
e FEtuve réglée 2 40°C ;

e Bain marie ;

e Agitateur magnétique ;

e Congélateur et réfrigérateur ;
e Rota-vapeur ;

e Hotte;

e Centrifugeuse ;

e Balance de précision ;

e pH métre ;

e Broyeur;

e Mixeur.

1-2-2- Verrerie et le petit matériel consommable
La verrerie, le petit matériel et le consommable utilisé dans cette étude sont :

e Pipettes graduées et pipettes Pasteur stériles ;
e Eppendorfs tubes ;

e Embouts;

e Barreaux magnétiques;

e Boites pétris;

e Tubes ECBU;

e Flacons en verre;

e Flacons en plastiques;

e Papier filtre;

e Tissu de filtration;

e Les spatules;

e Cristallisoirs (grands, petits) ;
e Tubes a centrifuger;

e Mortier;

e Tamis.
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1-2-3- Produits chimiques, solvants et réactifs
Les différents produits chimiques, solvants et réactifs utilisés sont :

e Ethanol ;

e Glycérol ;

e Acide citrique ;

e Acétate d’éthyle ;

e Alginate de sodium ;
e HCI4*N.

2- Méthodes
2-1- préparation de I’extrait des cladodes internes du figuier de barbarie

La premiére étape c’est de bien laver les cladodes avec 1’eau distillé et éplucher la
couche verte supérieure, puis couper la partie interne des cladodes a des petits morceaux et les
broyer, filtrer pour avoir un mucilage pure (figure 16).

2-1-1- Le mucilage avec I’acide citrique

Dans un flacon de 1 litre mettre 250 ml de mucilage avec 250 ml d’acide citrique puis
chauffer a 80° C pendant une heure dans un bain marie. Aprés refroidissement il faut filtrer le
mélange, et rajouter 400 ml d’éthanol 96°, puis laisser cette préparation a une température
ambiante pendant 24 heures. Aprés cette durée nous avons récupére le gel et centrifuger, par
la suite nous avons effectué un lavage avec de 1’éthanol. Apres la centrifugation (RCF a 8000
tours) la solution (gel) est propre et pure prét a sécher dans 1’étuve a 40° C pendant 1 heure,
La matiére séche sera récupérée et écrasée a ’aide d’un mortier et la mettre dans des
eppendorfs (Hussain et al ., 2020).

2-1-2- Le mucilage avec I’eau distillé

Dans un flacon de 1 litre mettre 300 ml de mucilage avec 100 ml de I’eau distillée puis
chauffer a 80° C pendant une heure dans un bain marie. Aprés refroidissement il faut filtrer le
mélange, et rajouter 250 ml d’éthanol 96°, puis laisser cette préparation a une température
ambiante pendant 24 heures. Apres cette durée, le gel a été récupéré, centrifugé puis lavé
avec de 1’éthanol. Aprés la centrifugation (RCF a 8000 tours) la solution (gel) est propre, pure
et préte a étre séchée dans 1’étuve a 40° C pendant 1heure, La matiere séche sera récupérée et
écrasee a l’aide d’un mortier et 1a mettre dans des eppendorfs (Hussain et al ., 2020).
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Chauffage

Filtration +éthanol 96°

Mucilage+ d'acide
citrique

Centrifugation

séchage

Mucilage des cladodes du
figuier de barbarie

Chauffage

Filtration+ éthanol 96+

Mucilage+ l'eau distillée

Centrifugation

Séchage

Figure 16 : Diagramme des étapes de préparation des extraits des cladodes du figuier de
barbarie.

2-2- préparation de I’extrait des écorces de grenade

La premiére étape aprés avoir récupére les écorces de grenade c’est de bien sécher ces
derniers & une température qui ne dépasse pas 45 °C puis les broyer pour avoir une poudre.

Cette poudre doit étre bien fine et pour cela il faut la tamiser a I’aide d’un tamis, puis la peser
(20g chacun) (figure 17).

2-2-1- La poudre des écorces de grenade avec ’acide citrique

Dans un flacon de 500ml, mettre 20g de poudre de grenade avec 250 ml d’acide citrique puis
chauffer a 80° C pendant une heure dans un bain marie. Apres refroidissement il faut filtrer le
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mélange, et rajouter 250 ml d’éthanol 96°, puis laisser cette préparation & une température de
4° C pendant 24 heures apres cette durée, le gel a été récupéré, centrifugé puis lavé avec de
I’éthanol. Aprés la centrifugation (RCF a 8000 tours) la solution (gel) est propre, pure et
prét a étre seché dans I’¢tuve a 40° C pendant 3 heures, La matiere séche sera récupéree et
écraseée a I’aide d’un mortier et la mettre dans des eppendorfs.

2-2-2- 1a poudre des écorces de grenade avec I’éthanol

Dans un flacon de 500 ml, mettre 40 g de poudre de grenade 400 ml d’éthanol 99.8°, agiter le
mélange avec I’agitateur pendant 2 heures puis filtrer. Laisser le flacon a une température
ambiante.

Chauffage

Filtration+
250ml
d'ethanol 96°

Poudre de
grenade+
I'acide citnique

Cenfrifugation

Séchage

gcorces de
grenades

Récuperation
et conservation

Agitation

Poudre de
grenadetl'étha Filtration
nol

Evaporation

Figure 17 : Diagramme des étapes de préparation des extraits de grenade.
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2-3-Préparation de I’extrait des margines
2-3-1-Extraction des polyphénols & partir des margines brutes

Les margines, apres décongélation, sont en premier lieu additionnées d’un volume d’acétate
d’éthyle (V/V), puis soumisses a une agitation magnétique pendant 2 heures afin d’assurer un
maximum de contact entre le solvant et les biomolécules actives des margines. Le mélange est
porté dans des flacons puis centrifugé pendant 10 minutes a 4000 tours sous une température
de 10° C, le surnageant est ainsi récupéré, puis évaporé dans un rotavapor jusqu’a 1’obtention
d’extrait final. Pour 400 ml du surnageant, 45 ml d’extrait a été récupéré (Dermeche et al,
2013).

2-3-2-Extraction des polyphénols & partir des margines acidifiées au laboratoire

Les margines sont d’abord acidifiées de leur pH initial (pH=4,86) jusqu’au pH=2 a 1’aide
d’une solution d’HCI4*N. La procédure d’extraction est la méme que celle décrite
préecédemment pour les margines non acidifiées (Figurel5). L’extrait sans acidification et
celui récupéreé sur des margines acidifiées sont notés respectivement, MA, MAA (figure 18).

Margines acichfies+Acitate (MAA) Margines non acicifiées+acitate (MA)

Agitation pendant 2 h

Centfigation pendant 10 min

A 4

Récupération des surnageants puis évaporation des échantillons

Récuperation des extraits

Figure 18: Diagramme des différentes étapes de I'extraction des composés phénoliques des
margines.
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2-4- Préparation des films biologiques

Pour la préparation des films biologiques plusieurs formulations (tableau 6) ont été préparées
avec de I’alginate de sodium (SA), de glycérol (GIY), de cladodes internes (CI) et acidifiés
(CIA) et eau distillé (CIE), de cladodes externes (CEX), de I’extrait de margines (EMA ou
EMAA) et I’extrait de grenade (GN), et un autre échantillon de cladode (CLAD).

» Mode opératoire
Le protocole :

1 gde SA avec 100 ml de I’cau distillée puis chauffée dans le bain marie a 70° C sous une
agitation pendant 15 min a I’aide d’un agitateur magnétique.

0.5 g de I’extrait de CIA avec 50 ml de 1’eau distillée puis chauffée dans le bain marie a 70°
C sous une agitation pendant 15 min a I’aide d’un agitateur magnétique.

0.5 g de I’extrait de CIE avec 50 ml de I’eau distillée puis chauffée dans le bain marie a 70° C
sous une agitation pendant 15min a I’aide d’un agitateur magnétique.

1 g de CLAD avec 100 ml de I’eau distillée puis chauffée dans le bain marie & 70° C sous une
agitation pendant 15 min a I’aide d’un agitateur magnétique.

0.5 g de GNA avec 50 ml de I’eau distillée puis chauffée dans le bain marie a 70° C sous une
agitation pendant 15min a I’aide d’un agitateur magnétique.

Les différentes formulations du film: F1 jusqu’a F20 sont affichées dans le tableau ci-
dessous :

Tableau 6 : Les différentes formulations des films prépareés.

X GLY SA CIA |CIE |EMAA |EMA |GNA |CLAD |CI CEX
Fil
S
F1 |0.06g 12 ml
F2 006g |6ml |6ml
F3 |0.06g 12 ml 4000 ul
F4 0.06 g 12 ml 4000 ul
F5 0.06 g 12 ml
F6 0.06g |6ml 6 ml
F7 10.06g 12 ml | 4000 ul
F8 |0.06g 12 mi 4000 ul
F9 0.06 g 12 ml
F10 [ 0.06g |6ml 6 ml
F11 |0.08 g 5000 ul | 16 ml
F12 |0.08¢g 5000 ul 16 mi
F13 |1 0.08g |16 ml
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F14 [0.08g |16 ml 5000 ul
F15 [ 0.08g |16 ml 5000 ul
F16 |0.08¢g 16 ml
F17 [ 0.08g |8ml 8 ml
F18 |0.08¢g 5000 ul 16 ml
F19 |0.08¢g 5000 ul 16 ml
F20 | 0.08g |5ml 14 ml
F21 |0.35¢g 71.5 ml
F22 |0.39¢g 77ml
F23 82.5 ml
F24 |[0.4¢g 41ml |41 ml
F25 82.5 ml
F26 67ml | 67 ml

Les solutions sont versées dans des boites de pétries en verre et sécher a une température de
55° C pendant 24 h.

2-5-Caractérisation structurale par spectroscopie infrarouge

La spectroscopie infrarouge est utilisée pour identifier les molécules présentes dans un
échantillon, déterminer leur composition et leurs configurations structurales. Elle est
particulierement utile pour analyser les matériaux cimentaires, les polyméres et les composés
organiques.

Cette technique est utilisée dans le cadre de la caractérisation structurale des films plastifiés.
L'appareillage utilise pour le laminage des films était un spectromeétre infrarouge a
transformée de Fourier (IR-TF), (spectrométre PERKIN ELMER FTIR modéle SPECTRUM

1000).
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Les extraits des cladodes du figuier de barbarie, I’extrait de grenade et I’extrait des margines
sont illustrés sur les figures 19, 20, 21, 22 et 23:

e Poudre de I’extrait des cladodes 1.9387 g ;
e Poudre de I’extrait des cladodes acidifi¢s 1.5861 g ;

Figure 20: L’extrait des cladodes.

e Poudre de I’extrait de grenade acidifi¢e (1) 0.7878 g;
e Poudre de I’extrait de grenade acidifiée (2) 0.2825 g ;

Figure 21: I’extrait de grenade acidifié.
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e [’extrait des margines brutes 90 ml ;
—

Figure 22: L’extrait des margines brutes.

e [’extrait des margines acidifiés 100 ml ;

Figure 23: L’extrait des margines acidifiés.

2-les films élaborés et leurs caractéristiques :

Au cours de cette étude nous avons pu réussir a formuler des films de différentes
substances naturelles et nous avons sélectionné certains de ces films qui sont illustrés dans le
tableau 7.
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Tableau 7 : Les différents films élaborés et leurs caractéristiques.

Noms des
films

Photographies

Film a base de
SA+ GLY

Aspect

visuel

Texture

Déformabilité

Solubilité

Odeur

Film a base de
CLADE+GLY

Couleur

invisible

Lisse

Trés bonne

Bonne

Absence

Film a base de
CLAD+SA

Couleur

Transpar
ante

Lisse

Trés bonne

Bonne

Moyenne

Film a base de
Cl

Couleur

Invisible

Lisse

Trés bonne

Bonne

Moyenne

Film a base de
CLADE+SA

Couleur
verte

Réche

Bonne

Bonne

Forte

Couleur

Transpar
ente

Lisse

Tres bonne

Bonne

Moyenne
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Film a base de
CLADA+GL
Y

Film a base de
CI+GLY

Couleur

Transpar
ente

Lisse

Tres bonne

Bonne

Moyenne

Film a base de
GREN+GLY

Couleur

Verte

Lisse

Bonne

Bonne

Forte

Film a base de
CLAD+GLY

Couleur

Marron

Lisse

Trés bonne

Bonne

Moyenne

Film a base de
CEX+GLY

Couleur

Vert clair

Lisse

Bonne

Bonne

Moyenne

Film a base de
CLADA+SA

Couleur

Marron
foncé

Réche

Bonne

Bonne

Forte

Couleur

Invisible

Lisse

Tres bonne

Bonne

Moyenne
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Film a base de
GREN+SA

FILM a base de
CI+CEX+GLY

Film a base de
CLADE+SA

Couleur | Lisse Tres bonne Bonne Moyenne
Marron

Couleur | Réche Bonne Bonne Forte
verte

Couleur | Lisse Tres bonne Bonne Moyenne
Invisible

3-Résultats d’analyse par spectrophotométrie Infrarouge

A-film a base des cladodes internes

Le spectre infrarouge illustré sur la figure 24 identifié un certain nombre de bandes
caractéristique des cladodes internes et que nous avons résumés dans le tableau 8.
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0,4 —— Cl

0,3

0,2 H

Absorbance

0,14

0,0

0.1 T T T T T T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Nombre d'onde Cm™

Figure 24 : Spectre infrarouge du film a base des cladodes internes.

Tableau 8 : Fréquences caractéristiques des groupements fonctionnels des cladodes internes.

Nombre d’onde (cm™) Groupements fonctionnels
- 3292 - OH
- 2920 - CH;
- 1591 - NH, (déformation) amide primaire
- 1408 - C=0,0H
- 1041 - P-OH, -C-O-C- et OH
- <1000 - Groupes aromatiques

B- film a base des cladodes internes et le glycérol

Le spectre infrarouge illustré sur la figure 25 identifié un certain nombre de bandes
caractéristique des cladodes internes et que nous avons résumés dans le tableau 9.
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0,6

0,5

0,4

0,3 4

0,2

Absorbance

0,14

0,0

-0,1

— CI + GLY

4000

Figure 25 : Spectre infrarouge du film a base des cladodes internes et le glycérol.

T -
3500 3000

T
2500

T T T T T T
2000 1500 1000 500
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Tableau 9 : Fréquences caractéristiques des groupements fonctionnels des cladodes internes

et le glycérol.

Nombre d’onde (cm™)

Groupements fonctionnels

3292
2920
1591
1408
1041
<1000

OH

CH;3

NH; (déformation) amide primaire
C=0, OH

P-OH, -C-O-C- et OH

Groupes aromatiques

C- film a base des cladodes internes et cladodes externes et le glycerol

Le spectre infrarouge illustré sur la figure 26 identifié un certain nombre de bandes
caracteéristique des cladodes internes et cladodes externes et le glycerol et que nous avons
résumés dans le tableau 10.
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—— Cl + CEX + GLY

0,4 -

0,3 +

0,2

Absorbance

0,1+

0,0 H
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4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Nombre d'onde Cm™

Figure 26 : Spectre infrarouge du film a base des cladodes internes et cladodes externes et le
glycérol.

Tableau 10 : Fréquences caractéristiques des groupements fonctionnels des cladodes internes
et cladodes externes et le glycérol.

Nombre d’onde (cm™) Groupement fonctionnel
- 3292 - OH
- 2920 - CH;
- 1617 - C=0, NHy(déformation) amide primaire
- 1408 - C=0,0H
- 1041 - P-OH, -C-O-C- et OH
- <1000 - Groupes aromatiques

La figure 27 représente la superposition des spectres infrarouges des films contenant les
cladodes et le glycérol.
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La bande située entre 3200-3500 est attribuée a la vibration d’élongation d’hydoxyle
(OH) qui indique la présence d’un alcool associé aux polysaccharides (Barka et al., Ali
Wahab et al.,)

Nous avons enregistré I’augmentation de I’intensité de la bande située a 3292 Cm™ dans le
cas des films a base des cladodes internes et externes avec le glycérol et ainsi que les cladodes
internes avec le glycérol par rapport aux cladodes internes, cette augmentation est causée par
I’addition du glycérol.

Globalement, nous remarquons la présence des mémes bandes caractéristiques dans les trois
films considérés.

La bande observée a 1617 est attribuée a une élongation de la fonction —C=0 des acides
carboxyliques, elle peut étre aussi liée a une déformation de la liaison NH, amide primaire
existant dans les protéines.
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Figure 27 : Spectres infrarouges des films a base des cladodes internes, externes et le
glycerol.

D- film a base de I’extrait des cladodes et le glycérol

Le spectre infrarouge illustré sur la figure 28 identifié un certain nombre de bandes
caractéristique des cladodes internes et que nous avons résumés dans le tableau 11.
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Figure 28 : Spectre infrarouge du film a base de I’extrait des cladodes et le glycérol.

Tableau 11 : Fréquences caractéristiques groupements fonctionnels de 1’extrait cladodes et le
glycerol.

Nombre d’onde (cm™) Groupements fonctionnels
- 3292 - OH
- 2920 - CHs;
- 1591 - NH; (déformation) amide primaire
- 1408 - C=0,0H
- 1041 - P-OH, -C-O-C- et OH
- <1000 - Déformation hors du plan (C-H)

E- film a base de I’extrait des cladodes acidifiés et le glycerol

Le spectre infrarouge illustré sur la figure 29 identifié un certain nombre de bandes
caractéristique des cladodes internes et que nous avons résumés dans le tableau 12.
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Figure 29 : Spectre infrarouge du film a base de I’extrait des cladodes acidifiés et le
glycérol.

Tableau 12 : Fréquences caractéristiques des groupements fonctionnels des cladodes
acidifiés et le glycerol.

Nombre d’onde (cm™) Groupement fonctionnel
- 3292 - OH
- 2920 - CHs;
- 1617 - C=0,NH; (déformation) amide primaire
- 1408 - C=0,0H
- 1041 - P-OH, -C-O-C- et OH
- <1000 - Groupes aromatiques

F- film a base de I’extrait cladodes eau distillé et le glycérol

Le spectre infrarouge illustré sur la figure 30 identifié un certain nombre de bandes
caractéristique des cladodes internes et que nous avons résumés dans le tableau 13.
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Figure 30 : Spectre infrarouge du film & base de I’extrait des cladodes eau distillé et le

glycérol.

Tableau 13 : Fréquences caractéristiques groupements fonctionnels de 1’extrait cladodes eau

distillé et le glycérol.

Nombre d’onde (cm™)

Groupement fonctionnel

- 3292
- 2920
- 1617
- 1408
- 1041
- <1000

- OH

- CHs

- C=0, NH,(déformation) amide primaire
- C=0,0H

- P-OH, -C-O-C-et OH

- Groupes aromatiques
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G- film a base de I’extrait de grenade acidifiée

Le spectre infrarouge illustré sur la figure 31 identifié un certain nombre de bandes

caractéristique des cladodes internes et que nous avons résumés dans le tableau 14.
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Figure 31 :-Spectre infrarouge du film a base de I’extrait de grenade acidifiée.

Tableau 14 : Frégquences caracteéristiques des groupements fonctionnels del’extraitcladodes et

le glycerol.

Nombre d’onde (cm™)

Groupements fonctionnels

- 3297
- 2925
1720
- 1612 et 1591

- 918

- OH

- CHCH;,

- C=0

- vibration d‘élongation du cycle
aromatique

- Groupes aromatiques
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La figure 32 représente la superposition des spectres infrarouges des films contenant les
cladodes et le glycerol.

Nous avons enregistré 1’augmentation de 1’intensit¢é des bandes caractéristiques des
groupements fonctionnels OH dans le cas des films a base des cladodes, cladodes eau distillée
et ainsi cladodes acidifies.

Nous remarquons qu’il y’a une grande similitude dans les liaisons et les groupements
fonctionnels entre les trois films et ’intensité des différentes bandes caractéristiques.

0,5
——— CLAD + GLY
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Figure 32 : Spectres infrarouges des films a base des cladodes acidifiés et non acidifiés avec
le glycérol.

La figure 33 représente la superposition des spectres des films contenant les cladodes acidifiés
et la grenade acidifiée avec le glyceérol.

Les résultats montrent une différence entre les deux films par rapport aux groupements
fonctionnels.
L’intensité des différentes bandes caractéristiques du film des cladodes acidifiés et plus

grande par rapport au film de grenade acidifiée.

Deaprés Falcdo et al (2011), les bandes d‘absorption caractéristiques & 1116-1110 cm™ et &
1288-1283 cm™ indiquent la présence des tanins condensés, alors que les tanins hydrolysables
se distinguent par des bandes d‘absorption a 1731-1704 cm™ et & 1325-1317 cm™. Les bandes
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d‘absorption présentes entre 778 et 870 cm™ sont considérées comme bandes de marquage
pour la sous-classe des tanins hydrolysables « gallotanins ».
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Figure 33 : Spectres infrarouges a base des films a base des cladodes acidifiés et la grenade
acidifiée.
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Conclusion

L’¢laboration de films biodégradables & base de biopolyméres est possible, on optimisant la

formulation avec des plastifiants et des charges.

Cela permet d’obtenir des matériaux avec des propriétés comparables aux plastiques

conventionnels tout en étant respectueux de 1’environnement.

Au cours de cette étude, premierement nous avons réussi a faire des extraits a base des
substances naturelles, et a formuler des films bioactifs a bases des végétaux (cladodes du

figuier de barbarie, grenade, margines) utilisées comme additifs bioactifs et/ou plastifiants.

D’apres 1’aspect visuel des différents films obtenus, nous avons noté des textures lisses des

films, déformables et solubles dans 1’eau.
Les analyses spectrophotométrie infrarouge indiquent

e [’augmentation de I’intensit¢ des bandes caractéristiques des groupements organiques
O-H dans le cas des films a base des cladodes, cladodes eau distillée et ainsi cladodes
acidifiés, et aussi on remarque qu’il y’a une grande similitude dans les liaisons et les
groupements organique entre les trois films et I’intensité¢ des différentes bandes

caractéristiques.

e Les résultats montrent une grande différence entre le film a base des cladodes
acidifiés et la grenade acidifiée avec le glycérol dans les groupements organiques, et
L’intensité des différentes bandes caractéristiques du film des cladodes acidifiés et

plus grande par rapport au film de grenade acidifiée qu’il a une intensité trés faible.

e l’augmentation de I’intensité des bandes caractéristiques des groupements organiques
O-H dans le cas des films a base des cladodes internes, cladodes internes et les
cladodes externes avec le glycérol et ainsi cladodes internes avec le glycérol, et aussi
on remarque qu’il y’a une grande similitude dans les liaisons et les groupements

organique entre les trois films et I’intensité des différentes bandes caractéristiques.

Afin de compléter notre travail nous suggérons de faire une étude de la biodégradabilité des
différents films.

D’autres méthodes de caractérisation telles que, I’analyse thermogravimétrique (ATG), et
microscopie électronique a balayage (MEB) seront nécessaires a effectuer.
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e Résumé

Dans un plastique biosourcés, les polymeres issus du pétrole sont remplaceés par des
polymeres issus des végetaux. Au cours de cette étude, le cactus (opuntia ficus indica), les
écorces de grenade (pomegranate) et les margines ont été utilisés pour 1’élaboration des films
biodégradables et bioactifs. Le protocole utilis¢ a permis d’obtenir des extraits a base des
cladodes de figuier de barbarie, extraits de grenade et les extraits des margines.

L’analyse par la spectrophotométrie infrarouges a transformée de Fourier (FTIR) nous a
permis d’identifier les différents groupements fonctionnels caractéristiques des différents
échantillons.

Mot clé : films, biodégradable, bioactif, cactus, FTIR, figuier de barbarie, grenade, margines.

e Abstract

In a biosourced plastic, polymers from petroleum are replaced by polymers from plants.
During this study, the cactus (opuntiaficusindica), pomegranate peel (pomegranate) and
vegetable oils were used for the development of biodegradable and bioactive films. Theused
protocol made it possible to obtain extracts based on prickly pear cladodes, pomegranate
extracts and vegetable oil extracts.Analysis by Fourier transform infrared spectroscopy
(FTIR) allowed us to identify the different functional groups characteristic of the different
samples.

Key words: films, biodegradable, bioactive, cactus, FTIR, prickly pear, pomegranate,
margines.
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