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Chapitre | Geénéralités sur les fibres vegeétales

I. Présentation et classification des fibres naturelles

Le terme « fibre naturelle » regroupe plusieurs types de fibres qui se différencient entre
autre en fonction de 1’origine de la fibre. Ainsi, une fibre naturelle peut-&tre d’origine végétale
comme le lin, animale comme la soie ou encore minérale comme 1’amiante. Dans ce contexte,
nous nous focaliserons sur les fibres végétales. Ce type de fibres se segmente encore en
fonction de la zone de prélevement de la fibre au sein de la plante [6]. Celle-ci peut étre
prélevée des graines (coton, kapok), de la tige (lin, ramie), des feuilles (sisal, abaca) ou encore

des fruits (noix de coco) [6,1].

Sur le plan botanique, les fibres d'un grand nombre de ces plantes sont des fibres
libériennes ; ces fibres proviennent des tissus du phloeme de la plante (dans I'écorce). Les
autres fibres végétales proviennent de la bourre des graines, des feuilles ou d'autres parties de
la plante [7].

Les fibres naturelles sont utilisées depuis 3000 ans dans les composites, par exemple dans
I'ancienne Egypte, ou la paille et l'argile étaient mélangées pour construire des murs. Les
composites renforcés de fibres naturelles ont recu une attention croissante, tant aupres du
monde universitaire que de diverses industries. 1l existe une grande variété de fibres naturelles

qui peuvent étre utilisées pour le renforcement ou comme charges (Figure N°1) [8].

Les principales catégories de fibres agricoles selon leurs points d’extraction sont :

> Fibres libériennes : extraites de la partie extérieure de la tige (lin, chanvre, jute, kenaf,
ramie etc.)

Fibres extraites des feuilles : fibres de sisal, de bananier, de palmier etc.

Fibres extraites de poils séminaux des graines : fibres de coton, de kapok etc.

Fibres extraites de 1’enveloppe du fruit : fibres de coco etc.

YV V V V

Fibres extraites des tiges ou des troncs : paille de blé, de riz, d’orge ou d’autres

Cultures telles que le bambou etc. [8, 9].
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Fibres
Naturelles
Fibres Fibres Fibres
animales vegetales minérales
Fibres de Fibres
bois agricoles

Fibres Fibres issue Fibres issues Fibres issues Fibres issues

Libériennes des feuilles des graines du fruit des tiges

Figure N°1 : Classification des fibres naturelles [8].

11.1.Définition des fibres végétales

Les fibres végétales sont des structures biologiques principalement composées de
cellulose, hémicelluloses et de lignine [1,10], leurs proportion varie beaucoup selon des
renforts ou charges naturelles (jute, bois, sisal, kenaf, etc.)[11]. Dans une proportion beaucoup
plus faible elles contiennent aussi des extractibles, des protéines et certains composés
inorganiques [10, 11,12].
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Parmi les différentes classifications, les fibres dites dures forment un groupe a part
entiére qui représente 90% de la production mondiale. Ce sont ces fibres dures ou rigides qui
sont utilisées lors de la fabrication des WPC [1,13].

Il est primordial de ne pas confondre fibre unitaire (ou fibre élémentaire) et faisceau de
fibres. Une fibre élémentaire correspond a une cellule élémentaire fibreuse, qui, regroupée
avec d’autres, forme un faisceau de fibres ; le lien interstitiel entre les fibres unitaires étant
composé principalement de pectine et d’hémicelluloses. Ce sont généralement ces faisceaux

de fibres qui sont communément appelés « fibres végétales » [14,15].

Les fibres végetales présentent des propriétés spécifiques importantes et de nombreux
atouts. Elles sont des ressources renouvelables et biodégradables, neutre quant aux émissions

de CO,, et ont une faible demande en énergie pour la production [16].

(Herzog 1926)

Fibre Regroupement Faisceau de Regroupement
unitaire de fibres fibres de faisceaux de
unitaires fibres

Figure N° 2 : Les différentes formes de fibres végétales [1].

11.2. Structure d’une fibre végétale

La biomasse végétale est constituee de plusieurs macromolécules étroitement liées entre
elles au sein de la paroi végétale. Essentiellement, on distingue trois composés : la cellulose,
les hémicelluloses, et la lignine [17,18].

Les proportions de ces constituants varient beaucoup selon les fibres, et la cellulose est
I’é1ément constitutif majeur (Tableau N°1). Chaque fibre se présente sous la forme d’un bio-
composite multicouches dans lequel la lignine joue le role d’une matrice enrobant 1’élément

structurant trés rigide qu’est la cellulose [18].
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Tableau N°1 : Composition en cellulose de quelques fibres naturelles [18].

Fibre % de cellulose
Coton >90.0
Jute 64.4
Chanvre 55.0
Lin 64.1
Ramie 68.6

Lignine //

et hemicellulose

Figure N°3 : Schéma de la structure d’une fibre végétale [19].
11.3.0rigine des fibres végétales

Les fibres végétales peuvent étre issues de différentes parties de la plante : des graines
(poils séminaux), de la tige ou du tronc (fibres libériennes), des fruits (enveloppe) ou des
feuilles (Figure N°4) [20].

( 7\

»  Graines »[  Coton, kapok

|

Origine _,[ Tiges ) :{ Lin, chanvre ]
Végétales ‘_@ :[ Sisal, abaca ]

4,[ Fruits } :[ Noix de coco
‘ Troncs :[ Palmier

Figure N°4 : Classification des fibres végétales en fonction de leur origine [3].
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I1.4.Propriétés usuelles des fibres vegetales

Hormis qu’elles soient renouvelables et neutres en COy, les fibres végétales présentent de

nombreux intéréts [3,10, 19] :

> Propriétés mécaniques : les propriétés mécaniques de ces fibres sont induites par les
caractéristiques intrinseques (composition chimique), par des caractéristiques
anthropiques (type de défibrage, itinéraire technique, etc.) ou par des caractéristiques
indépendantes et variables (taux d’humidité, localisation des fibres dans la tige,
défauts naturels, conditions de croissances, etc.) ;

» Performances d’isolation thermique ;

A\

Propriétés hydrophiles (absorption d’eau) ;

> Densité : la densité des fibres végétales est de 1.5g/cm?, soit prés de deux fois moins
que le verre. Cette propriété en fait une matiére de choix dans I’industrie des
transports ;

» Résistance thermique ;

» Propriétés organoleptiques : aucune étude ne traite ces propriétés des seules fibres

végeétales [3,10, 19].

11.5. Constitution d’une fibre végétale

Une fibre végétale est assimilable dans une premiere approche, a un matériau composite
renforcé par des fibrilles de cellulose (voir figure N° 3) [21]. La matrice est principalement
composee d’hémicellulose et de lignine. Les fibrilles de cellulose sont orientées en hélice
suivant un angle nommé angle micro fibrillaire [21,22].

La composition dépend de la condition de croissance, de I’age du végétal, des conditions

climatiques et bien sr de la nature des fibres [23].

11.6. Les principaux constituants des fibres végétales

11.6.1. La cellulose

La cellulose de formule brute(Ce¢H100s)  est le principal constituant qui assure la
protection et le soutien dans les organismes végétaux. Elle se situe dans la paroi des fibres et
constitue la substance organique la plus abondante dans la nature puisqu’on estime sa

production mondiale & environ 1,3.10™ tonne par an. La cellulose est un homopolysaccharide
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composé d’unités  -D-glucopyranose liees entre elles par des liaisons glycosidiques f [24].
D’un point de vue chimique, la cellulose est une macromolécule constituée par une tres

longue chaine dont le motif de base est le glucose (voir Figure N°5) [13,25].

Celloblose
, A h
o OH H HO ﬂ
n K 0 ' K 0 o H
- o D 0 ~ L7 T0H
HO._f- HO

(7’ S CH | OH |
o B.14 OH OH

Figure N°5 : Structure moléculaire de la cellulose [1].

La cellulose posséde une structure fibrillaire et partiellement cristalline, (les chaines

cellulosiques sont disposées parallelement les unes aux autres, liées par des liaisons
hydrogénes intra et intermoléculaires) [13].

Grace a sa grande cohésion, la cellulose est insoluble dans la plupart des solvants [13].De
plus, elle est résistante aux alcalins forts, mais est facilement hydrolysée par les acides
[9,13].Ce polymere présente un grand intérét du point de vue industriel puisque de
nombreuses fibres sont composées de cellulose [13,26].

Simgle microfibril

Figure N°6 : Structure de la microfibrille de cellulose [9].
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11.6.2. L’hémicellulose

L’hémicellulose représente le troisieme composant principal juste apres la cellulose et la
lignine, avec une proportion en poids a peu pres 25% de la biomasse [19]. 1l s’agit des
polysaccharides a chaines plus courtes (composés de combinaison de cycles a 5 et 6 carbones)
et a structure amorphe [1,27]. Elle se trouve chez tous les vegétaux, caractérisé par des masses
molaires plus faibles que celle de la Cellulose [27]. Elle est aussi le constituant responsable de
I’élasticité des fibres [19]. Elle contient plusieurs unités de sucres différents et elle peut étre
ramifiée, contrairement a la cellulose qui contient seulement des unités de glucose et qui est
linaire [28]. L’hémicellulose est composée de sucres neutres : xylose, arabinose, galactose,

glucose, mannose, et d’acides uroniques [1,18].

Sa structure chimique varie selon ’origine de 1’espece végétale, le type cellulaire, la
localisation dans la paroi ou bien encore 1’age des tissus [9,17]. De plus, ce polymere est tres

hydrophile, soluble en milieu alcalin, et facilement hydrolysable dans les acides [27].

Les hémicelluloses forment des liaisons covalentes ester ou éther avec la lignine et des
liaisons hydrogénes avec la cellulose, assurant ainsi un rdle d’interface entre ces deux

biopolymeéres (voir Figure N°7) [13].

(B)
oH OH oH - OH
o o

Figure N°7 : Structure chimique partielle de deux hémicelluloses [13]:

A)- O-acétyle-4- Ométhylglucuronoxylane de feuillus,

B)- Arabino-4-O-méthylglucuronoxylane de résineux.
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11.6.3. La lignine

La lignine (du latin lignum qui signifie bois) est une macromolécule extrémement
hétérogene composee de polymeéres aromatiques. Elle représente, apreés les polysaccharides, le
polymere naturel le plus abondant sur terre [8]. La lignine originelle ou ‘’protolignine”’
constitue la plus importante fraction non saccharique des fibres végétales [13,29]. C'est
pourquoi elle fait I'objet de recherches en vue de valorisations autres que ses utilisations
actuelles en bois d'ceuvre et en combustible [1,13].

Les lignines sont des polymeéres tridimensionnels provenant de la polymérisation
radicalaire de trois alcools phénylpropénoiques (I’alcoolcoumarylique, 1’alcoolconiférylique

et I’alcool sinapylique), dont la structure dépend également de I’espéce végétale [13, 30].

Quantitativement, la teneur en lignine est de 3 a 5 % dans les feuilles, 5 a 20 % dans les
tiges herbacées, 15 a 35 % dans les tiges ligneuses. Elle est moindre teneur pour les plantes

annuelles que pour les vivaces, et elle est maximal chez les arbres [13].

De plus, la lignine participe a la rigidité structurale et la dureté des parois cellulaires et
protege les plantes contre 1’attaque des organismes pathogenes et aide a la conservation de
I’humidité dans les plantes [8, 14, 18].

(I:HEOH (i‘,HEOH (.l“,HQOH

CH CH CH

| | Il

CH CH CH

MeO OMe OMe
OH OH OH
Alcool Alcool Alcool
coumarylique sinapylique coniférylique

Figure N°8 : Monomere constitutifs de la lignine [13].
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I11. Disponibilité en fibres végétales au niveau mondial

Un aspect particulierement important concernant les fibres végétales est qu’elles sont
disponibles dans presque tous les pays du monde, comme [I’illustre la Figure N°9. Elles

varient évidemment d’un pays a I’autre en fonction du climat [6].

CHINE
101 KT de Kenaf
48 KT de Sisal

BANGLADESH
908 KT de jute

126 KT de Sisal
17 KT de Kenaf

1 520 KT de jute
389 KT de Coco
158 KT de Kenaf

SRILANKA
73 KT de Coco

Figure N°9 : Répartition des fibres végétales au niveau mondial [3,10].
IV. Répartition géographique des fibres végétales en Algérie

L’Algérie est un pays tres riche en plantes vegeétales, elles sont dispersées sur tout le
territoire national, on les trouve dans les régions cotiéres beaucoup plus que les régions
intérieures du pays, comme on le voit clairement sur la Figure N°10 [10].
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V. Applications des fibres végétales

Les fibres végétales trouvent beaucoup d’applications dans le domaine du textile
(habillement, ameublement). Vu leurs propriétés mécaniques spécifiques et leur caractere
renouvelable, elles commencent a trouver des débouchés dans d’autres secteurs d’activité
industrielle (emballage, automobile) [26]. Elles sont utilisées traditionnellement pour
fabriquer du papier, des tissus, ou des cordages. Aussi, elles peuvent étre améliorées

chimiquement, comme dans le cas de la viscose (pour produire la rayonne et la cellophane).

L’utilisation des fibres végétales est croissante dans les secteurs du batiment, des
transports, des loisirs et la plasturgie. Elles peuvent étre utilisées seules comme la ouate de
cellulose ou la laine de chanvre qui servent d’isolants dans le batiment. Ou alors, elles
peuvent étre utilisées en association avec un matériau polymeére formant ainsi un matériau
composite a base de fibres végétales [6]. Dans ce cas, le but premier recherché n’est plus le
caractére isolant de la fibre mais les propriétés mécaniques spécifiques liées au renfort (les
fibres). Ce type d’utilisation se généralise dans les transports. La consommation d’un véhicule
étant directement reliée a sa masse, il est particuliérement intéressant de réduire sa masse, afin
de réduire les dégagements de polluants dans 1’environnement et de diminuer le coit pour le

consommateur [6].

INUTRIMEA®

SHERBACOL

Wic o s frmets s

Anlicee trarsit
ot dguton

VEKPERTISE FRANGAISE

Figure N°11 : Exemples de quelques applications des fibres végétales
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VI. Avantages et Inconvénients

En dehors de leur capacité méme a stocker le CO;, et de leur caractére renouvelable, les
fibres végeétales combinent de nombreux avantages [2, 9, 28, 31] :

Elles constituent tout d’abord une ressource biodégradable locale ;
elles présentent un faible codt ;

demande peu d’énergie pour étre produites ;

pas de résidus apres incinération ;

pas d’irritation cutanée lors de leur manipulation ;

bonne isolation thermique et acoustique ;

VvV V.V V V V VY

elles présentent un faible impact environnemental (moins énergivore que les fibres de
verre et de carbone) ;

> Elles possedent une faible densité ce qui leur confere des propriétés spécifiques
comparables a celles des fibres de verre dont elles constituent une alternative.

Les fibres végétales présentent aussi un certain nombre d’inconvénients qui découlent
principalement du caractére naturel de ces fibres. Par conséquent, elles présentent une forte
variabilité des propriétés pour une méme espece en fonction de plusieurs facteurs comme le
climat, la densité de semis, I’age de la plante, etc. A titre d’exemple, la teneur en cellulose
principal composant d’une fibre végétale dont la quantité influe sur les propriétés de la fibre

varie en fonction de I’age de la plante [9].
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I. Définition du roseau commun

Le roseau commun (Phragmites Australis) est une graminée vivace de grande taille, il est
la plante vasculaire la plus répandue dans le monde et probablement la plus envahissante qui
colonise surtout les marais et les bords de route [32]. On peut le trouver jusqu’a 1000 m
d’altitude, sa hauteur peut atteindre 6 metres ou plus [27]. Ses tiges sont dressées, rigides,
creuses, non ramifiées [33] et peuvent atteindre un centimétre de diameétre. Elles ont une
couleur beige a pourpre ou jaunatre. Les feuilles sont longues, planes et de méme couleur que
la tige. La couleur des fleurs est d’abord pourpre en aoQt, puis rousse et, pour finir, presque

brun foncée en septembre. [13].

Figure N°12 : Image d’une population de roseaux communs.

En conditions favorables (les endroits bien éclairés, une profondeur d’eau ne dépassent
pas 1,5 m) le roseau commun forme des peuplements (roseliere) trés denses jusqu’a 325
tiges/m? et ne laissent que peu ou pas de place aux autres espéces végétales [13]. Si la
roseliére n’abrite pas une grande diversité, elle joue pour la faune, un réle écologique trés

important. Elles peuvent avoir aussi un intérét décoratif [13, 34].

Sous I’eau, il est fixé enraciné par un rhizome profondément ancré dans la vase (50-130

cm ou plus) dans une profondeur d’eau ne dépassant pas 1,5 m [13].
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Figure N°13 : Populations de roseaux communs sous 1’eau

I1. Classification de roseau commun

La classification du roseau commun est indiquée dans le Tableau N°2 suivant :

Tableau N°2 : Classification de roseau commun [13].

Termes en frangais | Descriptif

Embranchement Angiospermes Plantes a fleur dont les graines fécondées sont
renfermées dans un fruit.

Classe Monocotylédones Un seul cotylédon dans la graine. Les nervures
des feuilles sont paralléles.

Sous-classe Commélinidées

Ordre Poales

Famille Poacées Gramineées

I11. Composition chimique de la fibre de roseau

Une fibre de roseau commun est constituée comme toutes les fibres végétales de

cellulose, d’hémicelluloses, de lignine, de cendres, et de silice. Le Tableau N°3, donne le

pourcentage massique des principaux composés d’une fibre de roseau commun [35].

Tableau N°3 : Composition chimique d’une fibre de roseau [13, 35].

Fibre de | Cellulose | Lignine Hémicellulose | Cendre Silice Autres
roseau
Composé | 44.72 22.80 20.00 3.00 2.00 07.48
(%)

——
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1. Utilisations du roseau commun

Les roseaux étaient utilisés localement, dans les toitures des maisons et pour fournir de la

litiere aux animaux. lls constituent un abri de choix pour les passereaux et les petits

mammiféres. lls sont aussi largement utilisés dans les stations d'épurations a filtre planté de

roseaux (phytoépuration) En effet, les racines (rhizomes) assurent une grande surface de

contact entre sol-eau usées. Ces derniers produisent des exsudats toxiques pour les bactéries

pathogenes [35, 36].

V. Impacts du roseau sur I’environnement

Le roseau est une espéce qui présente de nombreux inconvénients sur 1’environnement

gue nous énumérons comme suit [13, 37] :

>
>

Plantes agressives trés difficile a controler ;

il colonise rapidement un site grace a des rhizomes et stolons qui peuvent s’étendre sur
plusieurs métres en quelques semaines ;

adaptable et résistant, il tolére les inondations et le sel de déglagage ;

il profite des périodes séches et des sols dénudés par les travaux pour coloniser
d’autres sites ;

des fragments de tiges transportés avec le sol ou l’eau générent de nouvelles
population ;

son expansion est favorisée par les perturbations humaines (lessivage d’engrais, la
dégradation des berges) ;

les milieux envahis par le roseau commun sont denses et impénétrables ;

ils ont une flore peu diversifié et sont peu propices a la nidification des oiseaux
aquatiques ;

la navigation y devient difficile et le paysage monotone ;

il peut aussi envahir les champs et son abondante litiere obstrue les canaux de

drainage.
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I. Généralités sur le grignon d’olive et production oléicole en Algérie

L'Algérie fait partie des principaux pays méditerranéens producteurs d'huile d'olives,
avec un taux de production de 45 mille tonnes/an, elle compte environ 1532 huileries [5] et se
positionne largement apres 1’Espagne, I’Italie et la Tunisie qui sont gros producteurs d’huile
d’olive dans le monde. Elle posséde, cependant, d’importantes ressources oléicoles dont les
superficies actuelles sont de 1’ordre de 180000 ha [5, 38]. Durant la compagne 2012/2013, la
production oléicole algérienne était de 66 000 tonnes d’huile soit 2.72% de la production
mondiale. Alors que la production d’huile d’olive durant la compagne 2014-2015, atteignait
200 000 tonnes [5].

Ce secteur agricole engendre sans cesse de quantités appréciables de coproduits, tels que
le grignon qui sont rejetés dans la nature et dont la valorisation contribuerait a limiter I’impact

de I’industrie sur I’environnement [39].

1. Déchets solides « Grignon d’olive »

I1.1. Définition du grignon d’olive

Le grignon dolive est un résidu solide de couleur brune, résultant du processus
d’extraction d'huile d'olive, par pressage mécanique des fruits d'oliviers, sans aucun traitement
chimique [1, 13].

Il représente environ 25% des olives traitées [13], et il se compose de la coque du noyau
réduit en morceaux, de la peau et de la pulpe de I’olive [40] ; il contient encore une certaine
quantité de matiéres grasses (3 a 7 %) et une importante quantité d’eau variable selon la
variété des olives et surtout du procédé d’extraction utilisé [41]. Il peut étre transformé en un
produit destiné & I’alimentation animale ou en huile dite de grignons d’olive aprés extraction

chimique [5].

Le grignon d’olive représente une source de biomasse de faible quantité et fortement
lignifiée; I’objectif est de tirer profit de 1’énergie brute que renferme ce résidu (4700 Kcal/Kg

MS dont preés de 50 % au niveau de la membrane) [5].
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Figure N°14 : Grignon d’olive

11.2. Les différents types de grignon d’olive

Selon le procédé d’extraction et 1’équipement des huileries, il est possible de distinguer
trois types de grignons : le grignon brut, le grignon épuisé et le grignon partiellement
dénoyauté ;

11.2.1. Le grignon brut

C’est le résidu de la premiere extraction de I'huile par pression de I'olive entiere [13], ses
teneurs relativement élevées en eau (24%) et en huile (9%) favorisent son altération rapide

lorsqu'il est laissé a I'air libre [5].
11.2.2.Le grignon épuisé

C’est le résidu obtenu apres déshuilage du grignon brut par un solvant, généralement
I'nexane [42]. Il différe, essentiellement, par une plus faible teneur en huile et une teneur en

eau réduite du fait qu’il ait été déshydraté (séché) au cours du processus de I’extraction [5].

11.2.3.Le grignon partiellement dénoyauté

Résulte de la séparation partielle du noyau de la pulpe par tamisage ou ventilation, il est
dit “gras” si son huile n'est pas extraite par solvant, il est dit “dégraissé ou épuisé” si son huile

est extraite par solvant [42, 43].
1. Intérét et caractéristiques du grignon d’olive

I11.1. Caractéristiques physiques

La composition physique des grignons dépend étroitement de la variété des olives, de leur
degre de maturation et du systeme employ¢ lors de 1’extraction de I’huile. Les grignons bruts

renferment la coque du noyau réduite en morceaux, la peau et la pulpe broyée. Ils renferment
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aussi une certaine humidité et une quantité d'huile résiduelle (Tableau N°4), tandis que les
grignons épuisés différent essentiellement par une plus faible teneur en huile et une teneur en

eau réduite du fait qu'ils ont été déshydratés au cours du processus d'extraction [5].

Tableau N°4 : Les différents composants du grignon d’olive [5].

Composants Olives (%) Grignon brut Grignon épuisé
(%) (%)

Eau 49 27 17

Huile 27 9 2

Coque 14 43 55

Pulpe 9 21 26

111.2. Caractéristiques chimiques

La composition chimique du grignon d’olive varie dans de tres larges limites. Elle dépend
des facteurs intrinseques du fruit (variété, stade de maturité), du procédé d’extraction de
I’huile et de I’épuisement par solvant. Les grignons d’olives sont assez riches en eau, en
cellulose et en matiére grasse. lls sont caractérisés par leur faible teneur en protéines, en

minéraux et en carbohydrates solubles [41].

La composition chimique est résumée dans le tableau suivant :

19

——
| —




Chapitre

Généralités sur le grignon d’olive

Tableau N°5 : La composition chimique des différents types de grignon [1].

(%) de la matiére seche

Type Matiere | Matiere Matiere | Cellulose| Matiere
seche Minérale azotée brut grasse
Totale
Grignon brut 75-80 3-5 5-10 35-50 8-15
Grignon gras 80-95 6-7 9-12 20-30 15-30
Grignon épuisé 85-90 7-10 8-10 35-40 4-6
Grignon épuisé
partiellement dénoyauté 85-90 6-8 9-14 15-35 4-6
Pulpe grasse 35-40 5-8 9-13 16-25 26-33

(%) : Pourcentage de la matiere Seche

111.3.Composition de la lignocellulose

La biomasse lignocellulosique contenue essentiellement dans les parois végétales est

constituée de trois composants majeurs: la cellulose (polysaccharide linéaire de glucose), les

hémicelluloses (polysaccharides branchés de sucres a 5 et 6 atomes de carbone) et la lignine

(un polymére complexe aromatique) (Figure N°15) [41].

5%
@ Cellulose
: E Hemicellulose
O Lignin
® Others

45%

25%

Figure N°15 : Composition typique de la lignocellulose [41].
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111.3.1.Teneur en Cellulose brute

En moyenne, les grignons contiennent 10% d’hémicellulose, 15% de cellulose et 27%de
lignine. Ces parametres permettent de classer ce produit en un substrat hautement lignifié et a
paroi de tres faible digestibilité. La digestibilité de I’hémicellulose (50-60%) est presque le
double de celle de la cellulose (26-43%) [43].

111.3.2. Teneur en matiéres grasses (lipides)

Les grignons d’olives contiennent une quantité d’huile résiduelle qu’il n’est pas possible
d’extraire par des moyens physiques et qui est obtenue dans les installations d’extraction
d’huile de grignon par I’utilisation des solvants comme I’hexane [5]. La teneur en matiére
grasse est relativement élevée et demeure tributaire du mode d’extraction de I’huile, elle

représente de 8 a 15% de la matiere séche [41].

Cette matiere grasse est tres riche en acides gras en C16 et C18 insaturés qui constituent
96% du total des acides gras [5]. Les grignons sont trés vulnérables a 1'0O, atmosphérique
responsable en grande partie de l'altération des propriétés organoleptiques.

Les matieres grasses du grignon brut peuvent constituer un apport d'énergie important, mais

dans le cas des grignons épuisés, cet apport est limité [41].

111.3.3.Teneur en matieéres minérales (cendres)

Les grignons en plus de la matiére grasse, azotée et pariétales, renferment aussi des
matiéres minérales dites cendres brutes qui sont normalement faible (3 a 5%). Les teneurs
élevées qu’on peut rencontrer sont dues a I’absence de lavage et aux contaminations

provenant du sol [43].

Tableau N°6 : Teneurs des composants minéraux en % des cendres totales [44].

K,O Na,O | MgO CaO Fe P,0Os5 SO, Cu Zn Mn

12.4 0.40 1.20 8.50 1.90 2.70 1.30 0.44 0.33 1.08
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111.3.4. Teneur en matieres azotées totales

Les teneurs des matieres azotées totales varient selon le type de grignon et restent
relativement modestes (les teneurs moyennes sont de 1’ordre de 10% de la maticre séche [43]

et la plus grande partie se trouve liée a I’endocarpe [41].

L'azote protidique constitue plus de 95% de l'azote total et sa solubilité est
particulierement faible (3%). D'ailleurs, une grande partie des protéines (80 a 90%) est liée a

la fraction lignocellulosique [5].

111.3.5.Teneur en composés phénoliques (Polyphénols)

L’olive contient des quantités élevées de polyphénols (0,3 a 5% de la MS), ce sont
surtout des orthophénols, 1’oleuropeine, glucoside amer. Les travaux de Nefzaoui et al, entre
1983 et 1987 ont montre que ces teneurs ne dépassent pas 1% de la matiére seche(MS) [5].
Cela est d0 au fait que les polyphénols de 1’olive sont éliminés dans 1’huile et les margines
durant la trituration [1, 45], et donc les grignons contiennent peu de produits de nature

phénolique.

Par ailleurs, les travaux de Zaidi et al, (2009), ont montrés que le grignon d’olive
renferme divers composés phénoliques, des polyphénols attachés aux parois cellulaires et qui
représente une fraction importante des phénols totaux du grignon, des flavonoides et des
tanins [5]. Les effets nocifs de grignon d’olive sont dus en grande partie a leur contenu en

polyphénols difficilement biodégradables [41].

IV. Différentes filieres de valorisation du grignon d’olive

Le grignon d’olive constitue une source potentielle de revenu complémentaire pouvant
contribuer a I’amélioration de la rentabilité des exploitations oléicoles [41].

Les données de la littérature qui décrivent toutes les possibilités de valorisation du
grignon sont nombreuses, a savoir : I’extraction de 1’huile résiduelle du grignon par solvant, le
charbon actif, le biocombustible, le compostage, ingrédients des matériaux de construction, la
production de composés d’aromes d’intéréts dans divers domaines et enfin le traitement des

eaux usées et de margines [41].
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IV.1. Extraction de I’huile résiduelle du grignon par solvant

La premiére étape de valorisation de grignon brut, quand il n’est pas destiné a la
fermentation [41].

L’huile du grignon est obtenue par traitement aux solvants ou d'autres procédés physiques
des grignons d'olive. Elle est destinée au raffinage en vue de son utilisation dans
I'alimentation humaine ou destinée a des usages techniques [46].

Cette technique permet la récupération d’au moins 6% d’huile appelée souvent « huile de

grignon» [41].

IVV.2. Charbon actif

Les grignons d’olive peuvent étre valorisés en les transformant, par voie thermochimique,
en charbon actif et cela en utilisant de 1’acide phosphorique comme agent d’activation [5].
Plus récemment, la préparation des charbons actifs de bonne qualité et développant une
structure poreuse importante avec des grandes surfaces spécifiques a partir des matériaux
lignocellulosique a été rapportée par Ounas et al en 2009.

L’avantage de 1’activation chimique est d’opérer a des températures faibles et des temps

de séjour courts [5, 47].

Le charbon actif est utilisé dans tous les secteurs de 1’industrie pour de nombreux
procédés de filtration et d’adsorption des molécules organiques (€puration des eaux, raffinage

des produits alimentaires, cosmétiques, etc.) [48].

1VV.3. Biocombustible

Avec un pouvoir calorifique de 3500 Kcal/Kg, les grignons sont utilisés comme
combustibles pour alimenter en énergie le secteur oléicole et d’autres secteurs. Cette quantité
de chaleur est apportée principalement par la coque qui a un pouvoir calorifique relativement
¢élevée (4000Kcal/Kg). La pulpe n’apporte que peu de calories (1400Kcal/Kg).

De plus, la coque représente une fraction sans intérét pour 1’animal, ce qui assure tout

I’intérét du tamisage [49].
IV.4. Compostage
Le compostage est un processus biologique de dégradation et de transformation aérobie

de matieres fermentescibles dans des conditions contrélées [5, 50]. Il permet 1’obtention d’une
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matiere fertilisante stabilisée et humifiée, le compost, susceptible d'étre utilisé, s’il est de
qualité suffisante, en tant qu'amendement organique améliorant la structure et la fertilité des
sols. Le compostage s’accompagne d’un dégagement de chaleur et de gaz, essentiellement du
gaz carbonique si ’aération est suffisante. Il convient souvent pour le compostage efficace
des grignons d’ajouter d’autres déchets végétaux a savoir les feuilles, la biomasse de taille

d'olivier, les margines et les pailles de céréales [5].
IV.5. Ingrédient pour les matériaux de construction

L’usage du grignon d’olive comme additif de formation de pores dans la fabrication de la
brique d’argile constitue une percée intéressante, comme la diminution de la masse volumique
des briques, ce qu’il les rend plus légéres [41]. Il crée des pores, une caractéristique
recherchées dans le but d’économiser 1’énergie car leur présence dans les matériaux contribue

a diminuer la conductivité thermique et augmente ainsi son pouvoir d’isolation [5].

IV.6. La production de composés d’ardmes d'intérét dans divers domaines

La fermentation du grignon d’olives en milieu solide par des champignons thermophiles
et filamenteux produit une panoplie de composés d’aromes d'intérét dans les domaines
agroalimentaire, cosmétique et méme pharmaceutique. De plus, la fermentation anaérobie des
lisiers de vaches avec des grignons d’olives produit du méthane (57 - 65% du biogaz produit).
Ce méthane est utilis¢é comme une source d’énergie pour le chauffage de I’eau (direct) et en

production d’électricité a usage domestique (indirect) [41].

IV.7. Le traitement des eaux usées et de margine

La biosorption des métaux lourds et de phénols par les grignons d’olives est une
technologie alternative aux méthodes conventionnelles qui sont treés chéres et peu efficaces
[41, 51].

Mieux encore ce sous-produit de I’industrie oléicole peut étre utilisé en tant qu’aliment
pour bétail. Les grignons épuisés tamises (sans noyaux), sont de conservation facile et ont une
meilleure valeur alimentaire. lls constituent des réserves alimentaires disponibles pendant les
périodes de disette [41, 51, 52].
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Chapitre 111 Matériels et Méthodes

Le but de ce travail consiste a caractériser les propriétés physico-chimiques deressources
vegetales a savoir les grignons d’olives et le roseau commun,par une série d’analyses
physicochimiques : le taux d’humidité, le taux de cendre, le test d’absorption d’eau, et la
teneur en polyphénols en utilisant laméthode de la spectroscopie a UV, ainsi que le taux de
cellulose. Afin demieux connaitre la structure morphologique de nos échantillons, on les a fait
passer a lamicroscopie électronique a balayage (MEB) et enfin a la spectrométrie infrarouge
(IRTF).

1. La mise en ccuvre des matériaux

I.1. Préparation du matériel etdes végétaux utilisés

La premiere fibre utiliséeest issue des déchets de 1’extraction de I’huile d’olive, il s’agit
des grignons d’olives récoltés dans quatre régions différentes de la haute Kabylie,en
I’occurrence, Ait Yahia Moussa a Draa el mizane, Freha centre, Thamassit a Aghribet Ath
ziride Tala Budi (Ain el hammam), ainsi que la fibrederoseau commun de Chamlalsitué sur

I’autoroute qui meéne vers Oued-Aissi a Tizi-Ouzou.

Figure N° 16 : Grignon d’olive FigureN° 17 :Roseau commun

Pour I’obtention d’une farine a base de ces fibres, les grignons et le roseau ont subit

différentes étapes: le lavage, séchage, broyage et tamisage.

25

——
| —



Chapitre 111 Matériels et Méthodes

1.1.1. Lavage

Les grignons sont mis dans des cuvettes, puis lavés avec de 1’cau chaude pour les séparer

de la margine, et le roscau est lavé plusieurs fois avec de I’eau non chauffé.

Figure N°18 : Lavage des grignons
1.1.2. Séchage

Apres I’étape du lavage, les grignons et le roseauont été séchés naturellement a 1’air libre

pendant trois jours.

Figure N°19 : séchage des grignons et du roseau

1.1.3. Broyage

Afin d’obtenir une poudre a différentes dimensions, les grignons propres ont subi un
broyage en utilisant un moulin traditionnelou un broyeur électrique, et le roseau (coupé en

petits morceaux) est broyé a 1’aide d’un moulin a café.
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Figure N°20 : Broyage du grignon et du roseau

1.1.4. Tamisage

Afin de mieux caractériser les fibres, on a choisi le diamétre 125 pum, en faisant passerle
résultat obtenu par le broyage(farine des différents échantillons du grignon et du roseau)a
travers des tamis d'ouvertures de mailles décroissantes (tamis vibreurs), lors de notre
manipulation au laboratoire de géologie situé au p6le de Tamda, qui dépend de lafaculté des

sciences biologiques et des sciences agronomigues.

Figure N°21 : tamis vibreurs et résultat du tamisage

I1. Caractérisation physico-chimique des fibres
11.1. Détermination du taux d’humidité

Le taux d’humidit¢ H(%) d’un échantillon est égal a la masse d’eau comprise dans

1’échantillon humide par rapport a sa masse anhydre.

Pour ce faire on a suivi le chemin suivant :
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1. On apesé la tare a vide;

2. ensuite, on a pris 5g pour chaque échantillon (grignons d’olives et roseau) de
diametre 125um, (3 essais ont été effectués pour chaque échantillon);

3. on a peseles échantillons et on les a introduit dans une étuve pendant 24 heures a
température de 100+5°c ;

4. apres dessiccation, on arepesé I’ensemble une deuxieme fois puis on a déduit la

masse humide et seche de chaque échantillon pour calculer la teneur en eau.

Figure N°22 : Farines des GO et du RC a I’étuve

Le calcul de la teneur en eau est donné par la formule suivante[1, 13, 49] :

MH-MO

H (%) ==

*100

Avec :

H : le taux d’humidité en pourcentage ;
My : masses des échantillons a 1’air ambiant en gramme;

Mo : masses des échantillons anhydres en gramme.

11.2. Détermination du taux de cendre

C’est le pourcentage de résidus restant apreés oxydation seche de la matiére organique

c.a.d. une oxydation entre 580 et 600°C au four a moufle.
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On a procédé dans notre cas de la fagon suivante :

=

on a pris initialement (15) creusets secs et on a pesé leurs poids a vide ;
2. onaintroduit 5g de la farine dans chaque creuset ;

3. les creusets sont mis dans un four a moufle a une température de 580 °C pendant 3h et
30 min (les 30 minutes c’est la durée que prend le matériel pour atteindre la
température voulue).

4. aprés avoir sorti les échantillons du four a moufle, on les a mis dans un cristallisoir &

base de la silice pour éviter I’absorption de I’humidité de ’air ;

5. une fois refroidis, les creusets ont été repesés pour obtenir le taux de cendre.

Figure N°23 : Balance de précision  Figure N°24 : Four a moufle

FigureN°25 :Les échantillons aprés lefour ~ FigureN® 26: Cristallisoir

Pour calculer la teneur en cendre on utilise la formule suivante[13, 53] :
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M1-M2

W (%) =40

*100

Avec :

W : teneur en cendre en pourcentage ;
M3 : poids du creuset avec les cendres en gramme ;
M : poids du creuset vide en gramme ;

Mo: prise d’essais (5Q).

11.3. Détermination du taux d’absorption d’eau des farines des GO et de R.C

C’est la quantité d’eau maximale que peut absorber un échantillon

de5gpréalablement étuvé pendant 24H a 105C° pour qu’il puisse perdre son eau libre.

Pour la détermination du taux d’absorption nous avons suivi la procédure suivante :

1. ona pesé 5g de chaque farine (trois essais ont été effectués) ;

2. les échantillons sont ensuite étuvés a température de 105°C pendant 24 h ;

3. pour se refroidir, les échantillons sont placés dans un dessiccateur a base de silice pour

une duréede 3 h;

4. apres refroidissement, on a pesé les échantillons ;

5. ensuite, une immersion compléte dans 1’eau distillée pour une durée de 24 h a

température ambiante ;

6. apres avoir filtré les échantillons, on a pesé une derniére fois pour avoir la masse

aprés immersion et filtration et déduire le taux d’absorption d’eau.

Figure N°27 : Les farines dans I’étuve ~ Figure N°28 : Filtrage des farines
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Pour le calcul de la teneur en eau, nous avons utilisé la formule suivante[1, 53] :

Mf-MO
Mo

Taux d’absorption d’eau(%0) = * 100

Avec :

% : Pourcentage d’absorption ;
Mt : la masse aprés immersion en gramme ;

Mp : la masse avant immersion en gramme.

I1.4. Détermination de la teneur en polyphénols par Spectroscopie a UV

Pour rappel, les polyphénols sont des composés trés précieux, présents spécifiqguement chez
les végétaux et jouent le rble antioxydant puissant. Il existe trois grandes classes :

Les acides phénoliques, les flavonoides et les tanins.

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 [35, 53].
Pour ce faire on a suivit le chemin suivant :

1. trois pesées de 0.05g pour chaque échantillon de G.O et de R.C sont préparées a
’aide d’une balance de précision;

2. par la suite, on a ajouté 20ml de méthanol pour chaque pesée a 80%(80% de
méthanol+20% d’eau distillée). Ces dernieres sont mises sous agitation pendant 2 h,

puis filtrées et récupérées dans deserlenmeyer fermés.
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(a) : Agitateurs « HEIDOLPH MOTOR »  (b) : Filtrats dans un erlenmeyer
Figure N°29 : Préparation des filtrats.

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 du laboratoire de chimie du socle SNV de la faculté

des sciences biologiques et des sciences agronomiques.

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.

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

Ciocalteu, en se basant sur une gamme étalon et en suivant ce cheminement :

1. ona mélangé 0.5ml de la solution a doser (filtrat) avec 2.5ml du réactif deF.C ;

2. ensuite, des solutions filles de Folin-Ciocalteu a 1/10 et 1/20 sont préparées;

3. aprés 1 min de contact du Folin avec le filtrat, on a ajouté 2ml de carbonate de
sodium (NaCOs3) a concentration de 74 g/l, puis on a mis chaque mélange dans un
tube a essai;

4. les tubes a essai sont mis dans le bain marie a température de 50C° pendant

5min ;

5. enfin, I’absorbance de chaque échantillon a 760nm a été mesurée.
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(a) : Ajout de F.C + NaCO3 (b) : Bain marie ktMEMMERT »

(c) : Tubes a essai a la sortie du bain  (d) : Cellule en plastique remplie de la solution

= &

Lt N e e

(e) : Spectrophotomeétre « HELIOSEPSILON »

Figure N°30 : Schéma du dosage des polyphénols

Pour la détermination du taux de polyphénols totaux grace a la méthode spectro-

photométrique, on a eu besoin de déterminer une courbe d’étalonnage. Pour ce faire:

1. onapesé 0.5g de I’acide gallique, on le dissout dans un litre d’eau distillée;

——
w
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2. ensuite,on a préparé quatre solutions filles de concentration de 0.06, 0.12, 0.20 et

0.28 g/l a partir de la solution mére (acide gallique a 0.5¢g/L);

Les résultats sont exprimés sous forme d’une courbe d’étalonnage figure N°43 (Annexe 3).
Le pourcentage en polyphénols (équivalents en acide gallique) est calculé selon

I’équation :

CcxV
M=1000

Taux des polyphénols (%) = *100

Avec :

C: Concentration en équivalent acide gallique (g/l) ;
V : Volume de la solution (0.5ml) ;
M : Poids de I’échantillon a 1’¢état frais (0.05g)[13].

11.5. Dosage de la cellulose

L’analyse a été faite au niveau du laboratoire ONAB (office national de

I’alimentation de bétail) d’ Alger suivant le mode opératoire suivant [53]:

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

2. ensuite, on a ajouté 50 ml de H,SO4 a 78% ;

3. puis, on a chauffé pendant 30 min (attaque acide) ;

4. on aversé dans les tubes de centrifugation et on les a centrifugé pendant 30 min ;

5. apres, on a jeté le surnageant ;

6. on a mis quelques gouttes d’indicateur coloré (Phénol Phtaléine) et neutralisé avec
NaOH, puis on a recentrifugé pendant 30 min ;

7. on a jeté le surnageant, le culot a été récupéré avec 50 ml de NaOH et chauffé
pendant 30 min (attaque basique) ;

8. le surnageant est jeté et I’erlenmeyer est rincé a I’eau distillée ;

9. on a mis dans le tube quelques gouttes d’indicateur coloré et neutralisé avec
I’acide ;

10. par la suite, on a recentrifugé pendant 30 min ;
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11. le culot a été récupéré dans des creusets en porcelaine, ces derniers ont été séchés
toute une nuit a 50°C puis on a pesé Py ;
12. enfin les creusets ont été mis au four a 550°C pendant 3 heures et on a pese P..

Le calcul du pourcentage du taux de cellulose est donné selon la formule suivante :

P2-P1
* 100
Pe

Taux de cellulose (%) =

Avec :
P; : Poids du culot aprés le séchage ;
P,: Poids du culot sec ;

Pe: Poids de 1’échantillon [53].

() : Montage d’extraction de la cellulose  (b) : Centrifugeuse

Figure N° 31 : dosage de la cellulose.

11.6. Analyse des échantillons par Spectroscopie Infrarouge(IRTF)

La spectroscopie infrarouge est une technique analytique physique rapide, simple a
mettre en ceuvre et ne nécessite que peu de quantité de matiére a analyser. Elle est basée sur le
phénomeéne d’absorption des rayonnements infrarouge de la matiére organique, représentée

par lesG.Os; et le R.C dans notre étude. Il s’agit d’une spectroscopie vibrationnelle
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permettantvia la détection des vibrations caractéristiques des liaisons chimiques, d'effectuer

I'analyse des fonctions chimiques présentes dans le matériau[35].

Dans notre cas, on a utilisé la spectroscopie IR en mode ATR (Attenuated Total
Reflectance), réflectance totale atténuée, ou plus précisément spectroscopie infrarouge a
transformée de Fourier (IRTF) piloté par ordinateur, permettant de déterminer les liaisons
chimiques de 1’échantillon. Elle est basée sur le principe optique de la réflectance a téte en
diamant, phénoméne bien connu. Cette méthode ne nécessite que peu de préparation et de
quantité de matiere, il suffit de couvrir la téte en diamant avec la poudre ou 1’échantillon a
analyser et le résultat sera enregistré sur I’écran. La spectroscopie IRTF permet d’analyser

aussi bien les liquides que les solides.

Figure N°32 : « SpectrométrelRTF»muni d’un accessoire ATR asimple reflectanceavec

Zoom sur le placement des échantillons

11.7. Analyse morphologique par microscopie électronique a balayage MEB

Figure N°33 : MEB « PHILIPS XL 30 »
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La microscopie électronique a balayage MEB est une technique de microscopie capable
de produire des images en haute résolution de la surface d’un échantillon, elle consiste en un
faisceau d’¢lectrons balayant la surface de 1’échantillon a analyser qui, en réponse, réémet
certaines particules. Ces derniéres sont analysées par différents détecteurs qui permettent de

reconstruire une image en trois dimensions de la surface.

Nos photomicrographies de la farine des grignons d’olives et du roseau, ont été obtenues
a partir d’'un MEB environnemental de ’université de Tizi-Ouzou de type ESEM XL 30
Philips a filament de tungsténe, couplé a un systeme complet de microanalyse EDS au niveau

du laboratoire d’électrochimie et corrosion situé a Hasnaoua.
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Chapitre IV Résultats et Discussions

I. La caractérisation physicochimique des fibres

Apres avoir obtenu la farine des différents échantillons, on a procédé a sa caractérisation
via une série d’analyses physicochimiques dont les résultats sont présentés et discutés dans ce
chapitre. On a étudié les parametres physicochimiques des échantillons de grignon d’olives des
quatre régions déja citées (Aghrib, Freha, Tala Budi et Draa-el mizane), ainsi que la fibre du
roseau commun d’Oued-Aissi. Les analyses et tests utilisés sont : les analyses Infrarouge (IR)
et morphologique (par le MEB), le taux d’humidité, le taux de cendres, le taux de polyphénols,

le taux de cellulose, et aussi le test d’absorption d’eau.

1.1 Détermination du taux d’humidité

Le résultat du test du taux d’humidité est résumé dans le Tableau N°7 pour les cing
échantillons de G.O et du R.C.

Tableau N° 7 : résultats du taux d’humidité des farines.

Echantillons (fibres) Taux d"humidité (%)
G.O Aghrib 8.00
G.O DEM 7,26
G.O Freha 8.00
G.O Tala Budi 7,72
R.C Oued-Aissi 3,54

L’humidité des grignons est due vraisemblablement a son exposition a I’air libre et aux
aléas climatiques. En effet, les grignons sont généralement jetés dans la nature et se retrouvent
ainsi exposés au soleil et a la pluie [49]. De méme pour le roseau qui posséde un taux
d’humidité moins élevé certes que celui des grignons, mais di a son caractére hydrophile et

étant une plante annuelle qui colonisent les milieux humides [35].

Pour expliquer la différence entre les taux d’humidité des farines des G.Os, dont la valeur
maximale ne dépasse pas les 8 %, et celui du R.C, qui admet un taux d’humidité de 3,54 %, on
peut dire que cette différence est due a plusieurs facteurs, telle que la nature de chaque fibre
(la composition structurale) et les propriétés spécifiques de chacune d’elles telle que le

caractere hydrophile [13,53].
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Les résultats révelent aussi une légéere différence du taux d’humidité entre les GOs des 4
régions, ceci est di probablement a la différence du sol ou les oliviers ont évolués, et a la
différence dans la constitution chimique et a la porosité qui en découle, ou encore au mode
(processus) d’extraction de I’huile d’olive. Donc on constate, que les valeurs du taux
d’humidité sont en accord avec les normes données par la littérature et celles trouvées dans

d’autres études similaires ne dépassant pas les 8 %.

1.2 Détermination du taux de cendre

Les grignons en plus de la matiére grasse, azotée et pariétales, renferment aussi des
matiéres minérales dites cendres brutes qui sont normalement faible (3 a 5%). Les teneurs
¢levées qu’on peut rencontrer sont dues a 1’absence de lavage et aux contaminations provenant
du sol et la présence des olives ramassées avec le résidu [54]. Les résultats du test du taux de

cendre sont résumés dans le Tableau N°8 suivant :

Tableau N° 8 : Résultats des teneurs en cendre des farines.

Echantillons (fibres) Taux de cendres (%)
G.O Aghrib 6.35
G.O DEM 5.32
G.O Freha 6.39
G.O Tala Budi 2.11
R.C Oued-Aissi 6.62

Apres I’incinération de la farine du G.O et du R.C, on constate que la matiére organique a
totalement disparue et il n’est resté d’apres la littérature que la matiére minérale (cendres) qui
est constituée principalement de soufre, de phosphore, de chlore, du silicium, du potassium, du
calcium, du magnésium, du fer, du sodium et exceptionnellement elle peut contenir de

I'aluminium, du zinc, et du bore, etc. [1].

La teneur maximale en cendres des fibres de G.O est de 6.39% pour Freha, 6.35% pour
Aghrib et 5.32% pour DEM. Ces valeurs sont Iégerement supérieures a celle trouvé dans la
littérature et une valeur légerement inférieure a cette norme de 2.11% a Tala Budi. Ceci est du
au sol dans lequel I’olivier a évolué, la saison d'abattage et de récolte. Aussi La différence du
taux de cendre observée entre les G.Os peut étre attribuée a plusieurs facteurs tels que la région

de provenance, la nature du sol et le type d’olivier [1, 13].
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La teneur en cendre de la fibre de roseau est de 6.62%. Cette valeur est légérement

supérieure a celle trouvé dans la littérature (3%).

Ces résultats montrent que le grignon posséde une teneur en cendre inférieure a celle de
roseau. Ceci peut étre expliqué par le fait que la fibre de roseau est une plante semi-aquatique
dite vasculaire qui affectionne les milieux humides (se trouve souvent dans les marais), donc
elle transporte les eléments nutritifs nécessaires a sa croissance grace a la seve brute absorbée

au niveau de ses racines [13].
I.3. Détermination du taux d’absorption d’eau

Les résultats du test d’absorption d’eau des farines des G.Os et du R.C sont illustrés dans

le Tableau N°13 en annexe 04, et les differents taux sont portés sur la Figure N°35.

35,00 Taux d'absorption (%) 30,13
30,00 o Taux. .
25,00 16,79
20,00 13,37 13,39 13,95

15,00 1 1 1

10,00

5,00

0,00

GO Aglmiiv GODEM GO Freha GO Roseau
Michelet

Figure N°34 : Histogramme du taux d’absorption d’eau.

D’apres ces résultats, on constate que les fibres végétales étudiées ont une absorption
d’eau qui va jusqu'a 16.79% pour les G.Os et 30.13% pour le R.C. Cette absorption est due au
caractére hydrophile de ces deux fibres qui renferment dans leurs structures chimiques, comme
toutes charges lignocellulosiques, des groupements polaires responsables des interactions
physiques avec I’eau et a la présence de porosité [13].

Il est & noter que ces deux fibres ont des quantités importantes de lignocellulose qui

contribue a cette absorption [55].
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D’aprés Ahmed Mozaffari et al, en comparant entre ces deux fibres, on constate que la

fibre de R.C est plus riche en lignocellulose, d’ou une meilleure absorption d’eau [1, 13].

1.4. Détermination du taux des polyphénols

Une des originalités majeures des végétaux réside dans leur capacité a produire des
substances naturelles trés diversifiées. La concentration des polyphénols totaux est déterminee
par la méthode de Folin-Ciocalteu a partir d’une courbe d’étalonnage utilisant 1’acide gallique
comme témoin (Annexe 03). L’absorbance est étroitement corrélée a la concentration de

I’acide gallique utilisée [13, 53].

Les résultats de calcul de la teneur des polyphénols pour des G.Os et du R.C sont portés

sur la figure N°35.

6 Taux des poh phenols (%
4 >.5 5,03
s 48 4,66
5 4,61 441
4
3
2 1 34 113
|
0
GO Aghriv GO DEM GO Freha GO Michelet Roseau
HTaux desPolyphénols [1/10] Taux desPolyphénols [1/20]

Figure N° 35 : Histogramme du taux des polyphénols.

D’aprés la courbe d’étalonnage, on remarque que l’absorption est en augmentation en

fonction de la concentration en acide gallique et cela est montré par la figure N°43 (annexe 3).

Concernant le taux de polyphénols, on remarque que le taux est supérieure en solution
1/10, ceci est du a la concentration ; d’apreés la loi, le taux des polyphénols est proportionnel a

la concentration.
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On constate d’aprés ’histogramme que les deux espéces végétales étudiées contiennent
des polyphénols, et que les grignons sont plus riches en polyphénols que le roseau pour les

deux concentrations.

Ceci est d0 a la nature de la plante de roseau, qui est une plante annuelle graminée, et le

fait que I’olive contient des composés phénoliques en plus grande proportion que le roseau

[1,13].

Nous remarquons également pour les grignons, que la teneur des polyphénols totaux varie
d’une région a I’autre, dont on observe les plus fortes teneurs dans les deux régions Freha et
Tala Budi (Michelet).

Ceci peut étre expliqué par I’effet de ’endroit ou ils ont été extraits, car les composés
phénoliques peuvent étre influencé par les facteurs climatiques et environnementaux comme :

les précipitations, la lumiere, la topographie, la saison et le type de sols [1, 53].

De méme, le patrimoine génétique joue un rdle important dans la variation de la teneur en
composés phénoliques, cependant, la concentration des polyphénols est tres variable d’une
espéce a une autre, et d’une variété a une autre, de 1’état de la maturité de 1’espece, de I’organe

de provenance, [53].

D’autres facteurs aussi peuvent influencer la teneur en polyphénols et expliquer les
variations observées au sein de 1’espéce végétales : les méthodes d’extractions employées, la
variété de I’olive, le climat, la durée et les conditions de stockage des olives avant 1’extraction,

etc. [13].
1.5. Détermination du taux de cellulose

La cellulose représente la molécule biologique la plus abondante dans la nature. Elle est
constituant qui assure le soutien dans les cellules ou les organismes vegétaux, et elle est
directement élaborée dans la paroi des fibres au niveau de la membrane plasmique. La teneur
en cellulose dans les cellules végétales n’est pas constante et elle varie d’une espéce a ’autre

[53].

La Figure N°36 résume les resultats du taux de cellulose de nos échantillons obtenus au
sein de I’Entreprise Publique ONAB d’Alger (Office National des Aliments du Bétail).
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Taux de cellulose (%) Taux de cellulose (%)

43,76
50 39,92

47,7 46,6
38,63
40
30
20
10

GO Aghiiv - GODEM GO Fresha GO Michelet Roseau

Figure N°36 : Histogramme du taux de cellulose des farines.

D’aprés I’histogramme, on observe une variation du taux de cellulose entre les deux
espéces (G.O et R.C), ainsi qu’au sein de la méme espéce (G.0). Ces différentes teneurs
résultent de l'effet d'un certain nombre de facteurs dont la nature de 1’espéce végétale est le

facteur prépondérant.

On remarque également que les G.O sont plus riches en cellulose par rapport au R.C, avec
un taux éleve pour le G.O des régions Freha et Tala Budi (Michelet), suivi des G.O de Draa-el
Mizane et Aghriv, Et en derniére position, on a le R.C avec un taux inférieur (38.63%), ce qui

explique la rigidité du grignon.

Selon les données de la littérature, les teneurs en cellulose, en hémicellulose, et en lignine
des biomasses lignocellulosiques sont variables tant entre especes qu'au sein d'une méme

espece [25].

1.6. Analyse des échantillons par Spectroscopie Infrarouge a Transformée de
Fourier (IRTF)

La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourrier (IRTF) est une technique
vibrationnelle qui permet de mettre en évidence et de caractériser les liaisons chimiques a

I’intérieur d’un matériau.

Les résultats de 1’analyse spectrale par spectroscopie infrarouge des farines des G.Os et du

R.C sont presentés ci-dessous :
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Figure N°37 : Spectre IR de la fibre de G.O Aghrib.
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Figure N°38 : Spectre IR de la fibre de G.O Draa-el Mizane.

110

GOF
105

100

©
0]

90

85

80

Transmitance (%)

75

70

T T T T T T T
500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
A(nm)

Figure N°39 : Spectre IR de la fibre de G.O Freha.
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Figure N°40 : Spectre IR de la fibre de G.O Tala Budi (Michelet).

L’analyse des échantillons par la spectroscopie IRTF 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.

Pour les spectres IR de chaque farine de G.O, on observe des bandes larges qui s’étendent
aux alentours de 3500-3000 cm™, 3550-3000 cm™ et 3600-3000 cm™ qui sont attribuées aux
vibrations d’élongation des groupements hydroxyles (-OH) caractéristiques de la cellulose, des
hémicellulose et de la lignine [35, 56].

Des bandes de groupements carbonyles(C=0) enregistrées aux longueurs d’onde de 1751
cm™, 1750 cm™ et 1740 cm™, qui traduisent I’existence de I’acétyle, et d’acides carboxyliques
et/ou des esters des xylanes présents dans les lignines et hémicelluloses [56].

On observe également des bandes d’intensité moyenne aux longueurs d’onde 1495-1426
cm™ et 1490-1400 cm™ celles-ci sont dues aux vibrations de déformation des groupements
-CHj; et -CHj3, contenus dans les structures de la lignine et I'hémicellulose, et des faibles bandes
vers 1260-1200 cm™ et 1250-1200 cm™ indiquant les vibrations (C-O) des groupements
méthoxy de la lignine. Les spectres révélent aussi des bandes & 1050 cm™ correspondantes aux
vibrations de valence des liaisons C-O et C-O-C [13, 56].

Enfin, des bandes aux environs de 800-700 cm™ associées aux déformations des

groupements (C-H) du noyau aromatique de la lignine [57].
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Figure N°41 : Spectre IR de la fibre de Roseau.

Pour le spectre IR enregistré pour la fibre de R.C, On remarque une bande vers 3600-3000
cm™ attribuée & I’élongation des groupements hydroxyles O-H de la cellulose , des fonctions
alcools et phénols de la lignine et de I’ hémicellulose, et une autre bande d’intensité moyenne
centrée vers 3000-2900 cm™ qui correspond & I'élongation des liaisons (C-H) aliphatique et
aromatique dans les groupements méthyle et méthylene des segments de la cellulose,
hémicellulose et de la lignine de cette fibre [35, 58].

Une série de bandes centrées observée aux environs de 1739-1690 cm™, associée aux
vibrations d'élongation des groupements carbonyles (C=0) des groupes acétyles des substances
d'hémicelluloses, et vers 1580-1512 cm™ traduit la vibration de déformation de C=C de la
lignine, 1’¢élongation des liaisons (C=C) du cycle aromatique présent dans la structure de la
lignine.

On note également I’apparition des bandes d’absorption entre 1480 et 1390 cm™ qui sont
essentiellement dues aux vibrations de déformation des groupements -CH, et -CHj3, contenus
dans les structures de la lignine et I'hémicellulose. Des bandes vers 1038 cm™ qui
correspondent a la déformation des liaisons (C-O) dans les alcools primaires et déformation des
(C=0) non conjugués, et une derniére bande vers 700 cm™ li¢ & la déformation du groupement
(C-OH) [56, 59].

1.7. Analyse morphologique par Microscopie Electronique a Balayage (MEB)

La microscopie électronique a balayage (MEB) a été utilisée pour décrire la microstructure
de la surface des échantillons des G.Os et du R.C, afin d’améliorer les connaissances

anatomiques de ces fibres et de faciliter I’analyse de leurs surfaces.
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Les résultats de I’examen morphologique nous donnent les différentes microphotographies

MEB de nos échantillons qui sont illustrés par la Figure N°42.

<

L
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KooV 8ot Magn Dot D ——————t 100 v AccV Spot Magn 4 Dt WD =1 100mm 7
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(a): GO Aghrib (b): GO DEM

~
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c): G.O Freha (d): G.O Tala Budi (Michelet)

Aecy SpotMagn - Det
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e Y

(e): Roseau commun (Phragmites Australis), originale 2018
Figure N°42 : Microphotographies MEB ; Grignon d’olive et roseau commun.
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Les images MEB de la figure N°42 (a, b, ¢, d) montrent que les échantillons de G.Os
présentent une distribution de taille variable et une surface non lisse. On remarque 1’existence
d’agglomérats que nous attribuons aux liaisons OH intermoléculaires entre la cellulose et

I’hémicellulose, et des fissures dues a 1’effet du broyage.

On observe aussi plusieurs pores et trachéides, clairement apparus sur les images avec un

agrandissement de 1000. Cette derniére observation est signalée par d’autres auteurs [1].

La microphotographie de 1’échantillon de roseau commun, illustrée par la Figure N°42 (e)
montre un réarrangement des trachéides longitudinales en structure uniforme et de disposition

étagée.

Un aspect fibrillaire et une structure poreuse est apparente sur la surface. Des micropores
cachés ont été également exposés dans les parois de cavités longitudinales [35].
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Conclusion genérale

A T’heure ou tous les pays du monde sont conscients de la nécessité impérative de
protection de la qualité de I’environnement, de plus en plus de travaux sont mis en ceuvre pour
trouver des solutions économiquement, socialement et environnementalement favorable et

rentable aux aspects socioéconomique et écologique.

C’est dans ce contexte que s’inscrit la valorisation des ressources renouvelables tel que
les matiéres lignocellulosiques. Toutefois, leurs analyses requirent une importance en vue de

toute application future, par exemple comme charge ou renfort dans le cas des biomatériaux.

En effet, on a pu voir, notamment, avec 1’étude entreprise et la littérature, que les fibres
étudiées offrent une réelle alternative pour 1’élaboration des matériaux verts et une meilleure

ressource renouvelable.

A T’issue de ce travail, dont 1’objectif est de faire une analyse physico-chimique d’un
sous-produit de I’industrie oléicole a savoir le grignon d’olive, ainsi que la fibre de roseau

commun (Phragmites Australis), on peut conclure :

1. les résultats des tests physico-chimiques obtenus montrent que les propriétés des fibres
varient considérablement. Une premiere variation du taux d’humidité des deux fibres,
d’ou on constate que le grignon posséde un taux d’humidité plus élevé que la fibre du

roseau ;

2. le taux de cendre varie dans les quatre grignons, avec un taux élevé pour le grignon de
DEM par rapport a celui des autres régions, et un taux moins élevé pour le roseau. Ces
variations peuvent étre attribuées a plusieurs facteurs tels que la nature des fibres, la
composition chimique et structurale, le type du sol et les conditions de stockage ;

3. la teneur de phénols totaux varie entre les quatre grignons ainsi qu’entre le grignon et
le roseau, cette différence peut s’expliquer par ’effet de 1’endroit de croissance, la
nature de I’espéce, le procédé d’extraction, comme elle peut étre due au patrimoine

génétique de ces fibres ;

4. I’analyse structurelle par spectroscopie infrarouge a transformeée de Fourrier montre la
méme présence de différentes bandes de vibration dans les quatre grignons, et révele

une légeére différence des bandes de vibrations dans la fibre de roseau ;
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5.

Conclusion genérale

les photographies microscopiques montrent clairement la présence des cellules ayant
des ponctuations simples, et des fibres tres abondantes en bandes irréguliéres,
caractérisées par des parois trés épaisses pour les grignons. Un aspect fibrillaire pour
la fibre de roseau et une structure poreuse est apparente sur la surface et un

réarrangement des cellules en structure uniforme et de disposition étagée;

le test d’absorption d’eau a permis de déduire que le roseau est plus hydrophile avec
un taux important de 30.13 %, par rapport a celui des grignons qui va jusqu’a 16.79 %;

on a noté aussi une forte teneur cellulosique chez le grignon de Tala Budi (Michelet)
et Freha et des teneurs moins fortes pour les grignons de DEM et Aghrib, cela
explique la rigidité du grignon comparativement au roseau commun ayant une teneur
de 38,63 %.

En termes de perspectives de la présente étude on pourra suggérer :

» étudier la composition de I’extrait de polyphénols par HPLC et trouver ainsi un

terrain de valorisation de ces constituants ;

améliorer la caractérisation par une ATG, DRX pour étudier aussi 1’opportunité
d’utiliser ces ressources dans le domaine des matériaux ;

nous recommandons enfin de créer un centre de collecte des grignons d’olives et du
roseau dans la région de Kabylie pour une étude plus poussé de ces matériaux en vue

de leurs valorisations.
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Annexe 01: le tableau suivant donne les résultats obtenus lors du test du taux d’humidité

Tableau N° 9 : Résultats des échantillons apres le test du taux d’humidité (%)

Fibres Taux d’humidité (%)
G.O Aghriv 8.00 %
G.O DEM 7.26 %
G.O Freha 8.00 %
G.O Michelet 7.72%
Roseau 3.54 %

Annexe 02: le tableau suivant donne les résultats obtenus lors du test de taux cendre.

Tableau N°10 : Résultats des pesées des échantillons avant et apres le test de taux cendre.

(My) (My) Taux de W (%)
creuset vide creuset+ cendre cendres (W)
GO Aghriv 13,49 13,81 0,06 6,35
GO DEM 13,17 13,44 0,05 5,32
GO Freha 13,36 13,68 0,06 6,39
GO Michelet 13,95 14,05 0,02 2,11
Roseau 34,28 34,61 0,07 6,62

Annexe 03 : Le tableau suivant donne les résultats des absorbances des solutions filles

d’acide gallique

Tableau N°11 : Résultats des absorbances des solutions filles de I’acide gallique.

C (g/l) 0.06 0.12 0.20 0.28

Abs (nm) 0.001 0.003 0.006 0.009

La figure suivante présente la courbe d’étalonnage par I’acide gallique obtenu lors

de la détermination de la teneur en polyphénols.
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Figure N°43 : Courbe étalon avec I’acide gallique a 0,5 g/I.

Les résultats d’absorbance a 760 nm et le taux de polyphénols pour les deux

concentrations sont résumés dans le tableau suivant :

Tableau N°12 : Résultat de taux des phénols.

Echantillons G.O G.O G.O G.O Roseau

Aghriv commun
DEM Freha Michelet

Absorbance 0.18 0.17 0.19 0.19 0.05

moyenne
1/10

Taux des 4.86 4.66 5.34 5.28 1.34
polyphénols
%

Absorbance 0.17 0.16 0.19 0.19 0.04

moyenne
1/20

Taux des 4.61 441 511 5.03 1.13
polyphénols
(%)
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Annexe 04 : Les résultats obtenus lors du test d’absorption d’eau des farines sont résumés

dans le tableau suivant :

Tableau N° 13 : Les résultats des pesées des échantillons de la farine de grignon d’olive

avant et aprés immersion.

3éme

1°" essai 2°M€ assai essali
Masse Masse Masse Masse Masse Masse
apres apres (%) @ apres apres (%) | apres apres (%)
étuve immersion étuve | immersion étuve | immersion

GO | 7515 | 8162 | 1312 | 7208 | 8151 | 13.09 | 7196 @ 8195 | 13.88
Aghriv
DGE(KA 67.65 7665 | 13.30  67.30 @ 7640 | 1353 | 67.07 @ 76.02 | 13.33
F?eaa 5758 | 6737 | 17.00 | 57.03 | 6598 | 1568  56.80 @ 6695 | 17.68
GO 5714 | 6542 | 1449 5653 = 6405 | 1329 5638 = 6430 | 14.05
Michelet

Roseau | 52.15 67.98 30.35 | 51.56 66.19 28.37 | 51.39 67.67 31.68
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Annexe 05 : Les différentes bandes caractéristiques des constituants de nos charges sont

résumeés dans le tableau

Tableau N°14 : Les bandes d’absorption enregistrées pour les 4 grignons étudiées par

G.O Aghriv

3500-3000

1750

800-700

1495-1426

1250-1200

1050

IRTF.

Nombre d’onde cm™

G.O DEM

3550-3000

1740

800-700

1490-1400

1260-1200

1050

G.O Freha

3500-3000

1751

800-700

1495-1426

1260-1200

1050

G.O Michelet

3600-3000

1750

800-700

1490-1400

1250-1200

1050

Type de Vibrations cm™

Vibration d’¢longation des
groupements

hydroxyles O-H

Vibrations d’élongation des
groupements carbonyles
(C=0)

Vibrations d’¢élongation des
groupements —CH,

vibrations de déformation
des groupements -CH2 et -
CH3

les vibrations (C-O) des
groupements méthoxy de la
lignine

vibrations de valence des
liaisons C-O et C-O-C



Résumé

Les ressources végétales constituent de nos jours un substituant efficace dans de
nombreux domaines aux ressources conventionnels. Toutefois, il est impératif avant toute
utilisation de connaitre leurs propriétés physico-chimiques.

L’objectif de notre travail consiste en la caractérisation physico-chimique de deux fibres
végetales : la farine du roseau commun et du grignon d’olive, ce dernier étant un déchet de
I’industrie oléicole. Les farines sont obtenues par broyage et tamisage a une seule
granulométrie (0.125 mm).

Afin de caractériser ces fibres, diverses méthodes ont été utilisées a savoir : le taux de
celluloses, d’humidité, de cendre, d’absorption d’eau, et de poly-phénols totaux.

Une caractérisation structurale par spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier
(IRTF) et une analyse morphologique par MEB des fibres ont été aussi réalisées.

Les résultats ont montré que ces parameétres physicochimiques sont variables tant entre
espéces qu'au sein d'une méme espece. Ces variations observées peuvent étre dues a plusieurs
facteurs dont la nature de I’espéce végétale est le facteur prépondérant.

Mots clés: fibres végétales, grignon d’olive, roseau commun, déchets de I’industrie oléicole,
cellulose, MEB, IRTF.

Abstract

Plant resources are nowadays an effective substitute in many fields with conventional
resources. However, it is imperative before any use to know their physicochemical properties.

The aim of our work is the physicochemical characterization of two plant fibers: common
reed and olive pomace flour, the latter being a waste from the olive industry. The flours are
obtained by grinding and sieving with a single grain size (0.125 mm).

In order to characterize these fibers, various methods have been used namely: the rate of
celluloses, moisture, ash, water absorption, and total polyphenols.

Structural characterization by Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR) and
morphological SEM analysis of the fibers were also performed.

The results showed that these physicochemical parameters are variable both between
species and within the same species. These observed variations can be due to several factors
whose nature of the plant species is the predominant factor.

Key words: vegetable fibers, olive cake, common reed, olive industry waste, cellulose,
SEM, FTIR.
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