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L'Algérie subit depuis un demi-siecle une forte dgrique démographique qui a rompu
divers equilibres économiques, sociaux et natwelgui a induit une haute pression sur les
ressources agricoles disponibles. Résultat, le maymait actuellement un déséquilibre
important de la balance commerciale agricole, cmasthi & une dépendance alimentaire
extrémement forte vis-a-vis de I'étranger, notaminpenr les céréalés.

Aujourd’hui, les céréales constituent I'alimentatide base dans beaucoup de pays en
développement, particulierement dans les pays mbgiy. En Algérie, les produits
céreéaliens occupent une place trés stratégiqueldaysteme alimentaire et dans I'économie
nationale.

L’industrie chimique est aujourd’hui fortement dadante des ressources fossiles, dont
elle tire la majorité de ses produits. La rarétactie ses ressources, la variabilité de leur colt
et les enjeux géopolitiques associés poussenttesra a envisager des matieres premieres de
substitution, renouvelable, telle que la biomaksechimie de végétal constitue ainsi I'un des
12 principes de la chimie vefté

De nombreuses agro-industries produisent déja,rtér pcorganes végétaux spécifiques
(grains, racines, tiges, etc.), des produits plusnwins raffinés. Les filieres céréalieres,
betteraviéres et oléagineuses apparaissent aujolnstructurées (industrie de I'amidon pour
la fabrication de papiers et carton, ou encore ldstigues biodégradables, industrie de la
valorisation des huiles végétales pour la fabrcatde biodiésel, lubrifiants, peintures,
laques)

Les développements en cours de bioraffineries dites« seconde génération », qui
reposent sur l'utilisation des plantes entieresyrent de nouveaux débouchés aux filieres
dites « lignocellulostiques » (bois, paille, cuitsirdédiées, mais également déchets d’origine
végétale au sens large) pour la valorisation dewigpaségétales riches en celluloses,
hémicelluloses et lignines en biocarburants etinéeliaires de syntheé&é

En raison de I'importance des produits a base déatss, plusieurs études ont montrées
gue les végétaux produisent des métabolites seteaddans toutes les parties de plantes,
mais il[s] sont distribués differemment selon lediseg. Cette distribution varie d’une plante a
l'autre!®],

L’extraction de principes actifs a haute valeurugge a partir de la matiere végétale,
notamment le cas des phénoliques, qui suscitentléainent beaucoup d’intérét grace a leur
pouvoir antioxydant, est une étape trés importataes I'isolement aussi bien que dans
l'identification des composés phénoliques (Les laidas, les flavonoides, les tanins, les
tanins galliques¥'.

L’industrie papetiere produit chaque année envirod millions de tonnes de pate a papier.
Plus de 95 % de cette pate est obtenue a parbpide(coniferes essentiellement), le reste a
partir de plantes annuelles (paille de céréales$. produits papetiers (papiers, cartons) sont
constitués de «fibres» végétales. Cette dénommatiésigne des cellules aux parois
cellulosiques, de forme trés allongée (1 a 3 mmdsgntes dans les tissus conducteurs et de
soutien. La trame du papier est constituée de daghevétrement. Jusqu’a la fin du XIXe
siecle, les fibres presque exclusivement celluleessg du coton ou du lin (chiffons)
constituaient la matiére premiére du papier produitchelle artisanale. La production de
papier a I'échelle industrielle a pu se dévelopgéce a l'utilisation de fibres disponibles en
abondance, c’est-a-dire du bbls
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Les parois des cellules du bois ou de la paillé sonstituées de cellulose (50 %environ),
de polyosides non cellulosiques plus complexes rdigges sous le nom générique
d’hémicelluloses, 20 & 30 %) et d’'un polymére pliéoe particulierement résistant, la
lignine (15 a 30 %). Ce polymere hydrophobe estfagteur essentiel dela résistance
mécanique des organes érigés (troncs, tiges...Juetbon fonctionnement des tissus
conducteurs (il imperméabilise les vaisseaux). Aeschémicelluloses, la lignine enrobe les
chaines de cellulose associées en microfibrille$jngage du ciment noyant I'armature
meétallique du béton armé. Les cellules du bois edadpaille adhérent trés solidement les
unes aux autres grace a ce «ciment» phénolique.dbbtenir la pate a papier a partir de bois
ou de paille, il faut décoller les cellules les sides autres afin de pouvoir les enchevétrer. Ce
«défibrage» est réalisé en éliminant la ligninegigradation chimique (obtention d’une pate
a papier chimique) ou en la ramollissant par tnaget thermo-mécanique (obtention d’une
pate a papier mécanique).La majorité de la patepéepest de la pate «chimique» obtenue a
I'aide de traitements drastiques qui solubiliségtihe et hémicelluloses, en préservant autant
que possible les chaines de cellufse

Le travail que nous présentons, a été réalisé ditmratoire commun de chimie Université
Mouloud MAMMERI, campus Tamda, Tizi-Ouzou. Labimiee de Biologie et Nutrition
Animale au niveau du département de Biologie Umitér Mouloud MAMMERI, Tizi-
Ouzou. Laboratoire de recherche Chimie Appliqué&énie Chimique LCAGC Université
Mouloud MAMMERYI, Tizi-Ouzou.

Notre étude est centrée sur I'élaboration d’'un bigpére a partir d’'une charge vegétale

(pailles céréaliéres : (orge avec et sans femilisavoine sans fertilisant, seigle avec fertilisan

et triticale avec et sans fertilisant). Par letémient alcalin de différentes concentrations de
NaOH (4, 8 et 16%) et le traitement basique avedK#® 17.34%. Caractérisation par

différentes méthodes IR, MEB, conductivité et dmsdes polyphénols.

Le travail qui nous été confié s'intitule :

«Valorisation des pallies céréaliers par un traiterant alcalin»

Ce mémoire est structuré en quatre chapitres :

. Le premier chapitre présente Une étude bibliogramh organisée en deux parties A et B
A : Généralités sur les céréales.

B : Généralités sur les biopolymeéres.

. Le second chapitre présente les différentes paikbecalieres utilisées dans notre étude.

. Le troisieme chapitre est réservé a la partieéamentale qui présente I'ensemble du
matérielles et méthodes appliquéBaivi d’'un quatrieme chapitre qui est l'interptéta des
résultats obtenus.

Enfin, une conclusion cl6turées le mémoire et quesgperspectives pour les études futures.

Y
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A- Les céréales

Les céréales constituent toujours, de loin, laces® alimentaire la plus importante au
monde, a la fois pour la consommation humaine tretindirecte en tant qu’intrant pour la
production animal€.

La paille est un coproduit des cultures de céréldes deux principales céréales sont le
blé et le riz ; les autres céréales comme le riaige, le sorgho, le seigle, I'avoine, le millet
et le triticale, sont considérés comme des cérésdesndaires. Environ 3/5 des céréales
secondaires servent a I'alimentation aninfale

A.l Généralités sur les céréales

A.l .1 Définition

Les céréales sont des plantes monocotylédanés fdmille des poacéeleg graminées

sauvages ou cultivées, qui produisent des graimsestbles, utilisés principalement en
alimentation humaine, souvent moulus sous formefadime raffinée ou plus ou moins
complétd®. Le terme « céréale » désigne aussi par métonlgngeain de ces plantes. Outre
'alimentation humaine, les céréales ont d’autreages dans l'alimentation animale (sous
forme de grains, de paille, de fourrage et d’egsila dans lindustrie (alcool éthylique,
dérivés de I'amidon, biocarburants, matériaux destraction, etc.). La production mondiale
de céréales s’est élevée en 2020 a environ 3 rddlide tonnes. Les cing céréales principales,
qui représentent prés de 97% du total, sont le,real8é, le riz, I'orge, et le sorgho (par ordre
de tonnage produit mondialemehd,

A.l .2 Historique

L’apparition des céréales dans les écosystentesdda2,3 millions d’années (Ma) a en
juger par des pollens anciens découverts & Acigiié de sud-ouest de I'’Anatolié’,

La consommation de pain est attestée en Jordési@4500 an¥’. A Gobekli Tepe il ya
11600 ans, une civilisation de chasseur-cueillearssommait déja du gruau et de la bouillie
produits en grande quantité dans des cuves a gartiéréales sauvades 4.

Leur domestication par les humains a joué un rélasif dans la révolution néolithique et le
développement de l'agriculture.

A.1.3 Les céréales comme sources des composés pligunes
1.3.1 Les principaux groupes de céréales
Il existe trois grands groupes de cérédales
-Un premier grand groupe formé par le blé, 'olgeseigle et I'avoine.
-Un deuxiéme grand groupe formé par le mais.
-Un troisiéme grand groupe ordonné autour dit¥iz
Le blé il y a deux types de blé : blé dlriticum durumn), blé tendre Triticum aestivun
et 'orge Hordeum vulgarg
La figure ci-dessous représente la phylogéniedarhille des graminées :

1.3.2 Caractéres botaniques
Ce sont des plantes herbacées poiissent en touffes, elles sont constituées par les
racines, les feuilles, la tige et 1 épi dans legoeak contenues les graines

Ces céréales ont un cycle évolutif qui se divisetmmis grandes périodes (période
végétative, période reproductrice et période méamg*”.
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1- Le cycle de développeme
» La période végétative

+ La germination : correspon al'entrée dela semence en vie active et au tout d«

de croissance de I'embry:

+ La levée: cette période est caractérisée par le nombreudkes de la jeune plante

leur stade deéveloppeme!*e.

« Le tallage: le début du tallage est marqué par l'apparitde I'extrémité de I
premier feuille de la talle latérale puis d’auttaes naissent successivement, for
un plateau du tallage situé juste au niveau duLedlin tallage est celle de la fin de

période végétative, elle marque le début de lag reproductivé™®.
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Figure 1: Le cycle de développement ccéréale&®.

» La période reprodudive

+ La montaison : ce stade e repérableune fois I'ébauche de I'épi du brin mait
atteintl cm de hauteur. Cette phase s’achéve une foisgtépd scforme définitive a

lintérieur de la graine de la feuille étendard ganfle (stade gonfleme) 28!,

% L’épiaison : est la période allant de I'apparition des premiépis jusqu’a la sorti

compléte de tous les épis hors de la graine dertgidtefeuille !,

% La floraison : estla sortie des premieres étami hors des épillets au milieu de I'¢€
sur50% des épis la formation du grain se fait quasigigins du tiers moyen de '€

parviennent a la moitié de leur développemensdlsiéveloppent en cx stades :

* Le stade laiteux ou le grain vert clair, d'un contdaiteux attient cette dimensi
définitive ; (le grain contient encore 50% d’humidité et leckage des protéines touc

a sa fin)

* Le stade pateux ou le grain, d'un vert jaune,ra'ge failement. (le grain a perdu s

humidité et 'amidon a été constiti

+« La maturité compléte : la teneur en humidité atteint 2Q%e grain est mur et prét

étre récolté, c’est alors la période des mois:

[.3.3 Biochimie des céréales

Les gains des céréales sont constitués de cellulode &iutes les substances nécessairt

développent du gernte'.

)
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Tableaul: composition globale des grains de céréales ¢gencgntage du grain humide).

Especes Eau Amidon et Protides Lipides Cellulose  Minéraux
petits hémicellulose
glucides et pentosanes
Avoine 13 53 11.7 5.3 14.0 3.0
Blé 14 65 12.5 1.7 4.9 1.9
Mais 14 60 10.0 5.0 10.0 1.0
Orge 15 60 10.0 2.1 10.2 2.6
Seigle 15 63 115 1.7 6.8 2.0
Triticale 14 64 12.5 1.7 5.8 2.0

On a deux phases de métabolisme au niveau dedeseréa métabolisme primaire et le
métabolisme secondaire a I'issue desquels résudteigroupes moléculaires différefftd

a) Molécules issues du métabolisme primaire
Il s’agit des : glucides, lipides et protide¥,
e L'eau

D’aprés GODON et WILLM (1998), les grains de céesalsont particulierement
déshydratés. Leurs teneur en eau est aux envirdd%etableau 1) du fait de leurs fonctions,
d’abord protectrice de I'embryon, puis ensuite mgigres de la jeune plante.

* Les glucides

Les glucides ou source se présentent sous la fdenguelques sources simples, mais
surtout de composé plus ou moins complexes de éagrsources simple tels que le glucose
et le pentose. Le plus important est 'amidon calile substance énergétique par excellence,
facilement digestible, et la cellulose qui est lutgle complexe.

» Les protides et les protéines

Ce sont des composés azotés que I'on rencontref@oas simple (acide aminés) et sous
forme plus complexe (protéines). La teneur en pregedes céréales varie suivant les especes,
12% pour le blé 11% pour l'orge et seulement 10%rgde mais. Certains de ces acides
aminés, telle la lysine, sont indispensables palimentation humaine et animale (substances
nécessaire a la croissance).

* Les lipides

Ce sont les matieres grasses. Dans les céréadssselht fortement concentrées dans le
germe.

b) Molécules issues du métabolisme secondaire

Il s’agit des composeés phénoliques qui correspandam vaste ensemble de molécules
ayant en commun un noyau benzénique portant yplusieurs hydroxyles libres ou engagés
dans une autre fonction. Ces molécules sont spaesi des végétaux et notamment des
angiospermes.

Les composés phénoliques interviennent dans diff@éraspect de la vie de la plante. lIs
sont impliqués dans la physiologie de la planignfication, interaction symbiotiques...), et
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dans ses mécanismes de défense (interactions uastiget abiotiques). lls sont
particuliérement intéressants par leurs proprigté®xydant*.

A.l .4 Importance économique des céréales

1.4.1 Dans le monde

Les prévisions de I'organisation des nations uor falimentation et I'agriculture (FAO)
concernant la production mondiale de céréalesO22 ®nt été revues a la baisse, selon son
dernier bulletin sur I'offre et la demande de ctaga

« Etablie a 2774 millions de tonnes, la productioondiale de céréales pour 2022 a été
abaissée de 17,2 millions de tonnes depuis le geatérapport publié en juillet et I'on
s'attend a présent a un recul de 1,4 % (38,9 mdlide tonnes) en glissement annuel »,
précise I'organisation onusienne dans son document.

La plus grande partie de cette révision a la bagsted mettre au compte des céréales
secondaires, explique la Fao.

En effet, elle prévoit une baisse de 16% des rerd&srdu mais dans I'Union européenne
par rapport a la moyenne quinquennale, compte tetase conditions météorologiques
exceptionnellement chaudes et seches.

En revanche, I'organisation a relevé ses prévisameernant la production mondiale de
blé par rapport au dernier rapport de juillet, lesdtps ont été portées a 777 millions de tonnes
(soit une baisse négligeable par rapport a 2021ywude la récolte record attendue en
Fédération de Russie et des conditions météoralegiépvorables en Amérique du Nord.

La production mondiale de riz devrait reculer quaetle de 2,1% par rapport a son niveau
record atteint en 2021.

On estime a présent que l'utilisation mondiale decales en 2022-2023 devrait atteindre
2792 millions de tonnes, tandis que les stocks naomdde céréales a la cléture des
campagnes de 2023 devraient se contracter de 2,4%tablir a 845 millions de tonnes.

Le rapport stocks / utilisation de céréalesnateau mondial devrait donc légérement
reculer et s’établir a 29,5 pour cent (contre 30,886 2021-2022), un niveau encore
relativement élevé du point de vue historique, rsé&ad~AO.

S’agissant des échanges mondiaux de cérélsletevraient réfléchir de 1,9% en 2022-
2023 (juillet-juin) par rapport & la période préeéte et atteindre 469,6 millions de tonfgs

1.4.2 En Algérie

L’Algérie est I'un des plus grands consommateursblfeau monde. Les importations
algériennes de blé devraient atteindre, en 2033n8lions de tonnes. C'est ce que vient
rapporter le département américain de I'Agriculfige ce mois de février 2023. Ce chiffre
représente le volume d’importation de blé le pliev& depuis 2016-17. Cela représente
presque 1 million de tonnes de plus comparativeraéannée précédente (207%).

La production céréaliere de I'Algérie devrait cafire une amélioration durant la
campagne 2022/2023, et ce, grace a une ameéliodd®eonditions météorologique avec une
bonne pluviométrie qui devrait marquer la nouvedlaison agricole.Ainsi, selon les
prévisions de 'USDA, I'Algérie produira durant ampagne 2022/2023, 3,3 millions de
tonnes de blé et 1,2 million de tonnes d’orge.

Le Département américain a indiqué que si ces gighg se maintiennent, il prévoit une
augmentation de 38% de la production céréalierardua saison 2022/2023, par rapport a la
précédente campagne marquée par le manque de rpktvie et la sécheresse, avec une
récolte de 2,4 millions de tonnes. Il prévoit égadat qu'a une amélioration du rendement
qui devrait passer a 1,5 tonne/hectare contreohjzetha précédemment.
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Récemment, le Gouvernement a fait savoir la production algérienne de cérée
s’éleve actuellement & 41 millions de quini (4,1 millions de tonnes) pour la campa
2021/2022. La collecte étant toujours en courprdauction est appelée a augmel

Concernant la consomtion de blé, le département américain a souligreéldugérie est
'un des plus grands consommateurs au monde. A ropop, 'USDA prévoit un
consommation de 11,15 millions de tonnes duranttdampagne de commercialisati
2022/2023.

Pour ce quist de I'orge, utilisé principalement pour I'alimatibn de bétail, la mémr

source prévoit une consommation de 1,95 milliortahenes durant la méme saisagricole
[27]

A.l .5 Valeurs nutritionnelle
Tableau 2 :les valeurs nutritionnelles des principales cégr?®.

yse nutritionnelle de diffé réales (pour 100 g) IWIWWaq e PoT LallsCoTm)
Vitamines
Max Energie ( Protéines( Lipides Glucides Calcium Fer Potassium Magnésium

Min k) g) (@ © mg)  (ma)  (mg) (mg) 24820 B | ' ihcles fodus) By
| (mg) (mg) (mg) (mg) (mg)  (mg)

Epeauire 1340 11,5 27 69,0 22 42 447 130 040 | 015 | 027 | 16 0,03 6.9
Orge 1430 | 11,0 21 | 720 | 28 28 PYPRRE S 043 | 018 | 056 067 0065 48
Avoine 1530 12,5 71 63,0 796 | 58 | 355 129 052 017 | 075 084 0,033 18 |
Millet 1510 105 39 71.0 25 a0 215 170 046 | 014 | 075 01 0.01 48
Mais | 1498 | 90 | 38 | 7o |5 15 330 | 120 | 036 | 020 | 0.40 | 20 0.026 15
Riz 1492 756 22 755 23 26 180 187 0.41 | 009 | 067 074 0016 52
Seigle | 1323 8.8 17 69,0 64 51 530 140 035 017 | 0.20 | 20 0.14 18 |
BI& 1342 11,5 20 700 437 | 33 502 173 048 024 044 135 000 51

Chaque céréale dispose d’une valeur nutritionnaitgre ; les céréales contienne
généralement :
Grande quantité de glucides, environ 58 a 72%, ceftamidor ;
Faible quantité dprotéines, allant de 8 a4 13% ;
Lipides dans une petite proportion (2 a 5%), aipdd germe, vous pouve
extraire I'hile végétale de certaines céré;
Sels minéraux
Fibre, 2 & 11%. L'orge, I'avoine et le sorgho soatix qui en contiennent
plus ;
Quelques vitamines du groupe B (vitamine B, acide)petite quanti ;
La 2rngline est entourée d’'une cuticule composéeipatfement de cellulose,
son“?,

VV VVYYVY

Y VYV

A.l .6 La paille des céréales

La paille est la partiele la tige (ou chaume) de certairgraminées, dites céréales a
paille » (blé, orge, avoine, seigle, triticale, riz), céapvec I'épi a la moissc
C’est le plus souvent un coproduit de la productiengrains. La paille peut étre soit enf
sur place comme amendement organique, slevée et « exporté hors de la parcelle po
d’autres utilisations. La partie de la tige, déblaihauteur, restant plantée au sol constitt
chaume ou éteule. En France, elle est principalepreduite dans les régions céréali .
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| .6 .1 Les différentes parties de la tig

La tige est la structure qui forme I'élément essentiel gsatésme radicalaire, qui ¢
compose d'une suite deceuds et d’ent-nceuds. Elle possede généralement une f
cylindroconique, quadrangulaire ou bien triangle. Son sommet est composé par
bourgeon, qui est qualifié de terminal (apicallaéise de sa position. Sur les cotés de la
au niveau des nceuds, se remarquent d’autres bowrgkts axillaires. Ces bourgeons s
destinés & assurer la ramificatde la tigd®” (figure2)

Figure 2 : Les difféerentes parties de la tige

| .6 .2 Structure anatomique de la tige
Ce qui caractérise la tige de pont de vue anatomidest principalement la disposition
xyléme et du phloeme, ils ne s’alternent comme c’est le cas de la racine s ils sont
SUpPErposes.
- Le xyleme esinterne (qui tend vers le centre) montre une dffération centrifug
(le protoxyleme prés du centre et le métaxyléme gecla périphérie
- Le phloéme est externe (qui va verspeériphérie) et on observe un parenchy
médullaire important ainsi qu’une présence de sisiusoutiel

Unecoupe transversale d’'une tige jeune montre I'erctede plusieurs zon(figure 3-4)
-Epiderme

Cedernier se compose d’'une seule as(couche) de cellules alignées cbte a cbte (joia!
OU juxtaposées) a paroi peu épaisse, dépourvuehldeoplastes, on peut remarquer
stomates de temps en temps (cuticule), ils permtettes échanges gazeux entre le mi
extérieur et la tige.

-Ecorce (parenchyme cortical

C’est untissu composé de cellules plus grosse et moinsdiganisées (présence de més
Il est le siege de la photosynthése dont les eallude la périphérie renferment
chloroplastes mais leur nombre diminue au fur mesure qu’on s’enfonce vers l'intérieur

peut servir aussi de réserve a la plante. Souvetboave au dessous un parenchyme lign
C’est le sclérenchymeDans les organes jeuncon trouve le collenchymmais parfois, on
peut rencontrer des celed de collenchyme avant le parenchyme cori

-Cylindre central

Il est situé sous I'écorce et réunit dans un parenchymeuliaére, de faisceaux
cribrovasculairegfaisceaux libér-ligneux) répartis sur un méme cycle, présenté fouse

de tissus congatteurs rassemblés en amas superposeés de xylémelelioeme dont le xylén
est dirigé vers le centre de la tige, coiffé veextérieur par le phloeme. Chaque faisc

cribrovasculaires est surmonté d’un petit massgaérenchyme
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Le xyleme montraune différenciation centrifuge dont protoxylemespdtl centre (appar:
guand la croissance de la tige est terminée). lasnadres des cellules de xyleme ne sont
identiques, ils diminuent au fur et & mesure gae e rapproche du centre (le proléme a
petit diamétre prés du centre et le métaxylemeé&apmoeme. La différenciation du phloé
est centripete dans la tige.

-Moelle

La moelle de la tige ou zone médullaire, dent des parenchymes de rése>Y.

4 Epiderme
;- - -
Tl - I a—e—Parenchyme cortacal
j o R \ -
i - H.“-- Scléreanchyme
=
Phloéme

Xylene

Parenchyme médullsire

Figure 3: Schéma d’'uneoupe transversal dans une

_Stomate

Epiderme
piar e hyrme
cortical

pdle de formation du phlodme
protop hiloéeme

metaph lodéme

mEtaxyléme

philoeme
fasceau criblovasculaire

ayleme

protosty kme
pidle de formation du xyléme -

Figure 4 : Schéma d’une partie d’une coupe transversal dansige

A.l .7 Les fibres végétales

| .7.1 Définition des fibres végétale

D’'une maniére simplifiée, une fibre végétale pamt @ssimilée & un matériau compo
renforcé par des fibrilles deellulose¢ *? (figure5). La matrice est principalement compo
d’hémicellulose et de lignine. Les fibrilles de lose sont orienté en hélice suivant u
angle nommeé angle microfibrillail

& : angle microfibrillaires

Fibrilles de celiulose

Figure 5 : Schéma de la structure d’une filvégétald®,

Habituellement, dans un matériau composite, le @dexrenfort et I'orientation de
fibres conditionnent les caractéristiques élassqat a rupture. De méme, dans une f
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végétale, les propriétés physiques des fibres elégarsont principalement drminées selon
la composition chimique et physique, la structuee,pourcentage de cellulose, I'an
microfibrillaire, la section et le degré de polyiséatior 4.

| .7.2 Présentation des fibres végétal
Les fibres naturelles peuvent éiclassées en fonction de leurs origines : anim
végeétales ou minérales
Elles peuvent étre subdivisées en trois grc:
-fibres provenant des poils séminaux de graine®céiapok).
-fibres libériennes extraites de liber de plantin, chanvre, jute, ramie
-fibres extraites de feuilles (sisal, abaca), d'éopees de fruits (noix de coc
-ou fibres dures extraites des tiges de pla
De nombreuses variétés de fibres provenant du (ilger) sont utilisées au: bien pour la
confection d’étoffes raffinées que pour la fabiimatde cordages. Outre le lin, extrait de
tige de chanvre, le jute et la ramie sont utiligéar la fabrication de tissus plus grossiers
cordes et de ficelles. Ces fibres sont less utilisées dans les composites polymeéres gri
leur résistance mécanique €levée et des propspéesfiques
Parmi les fibres provenant de graines, seuls lencat le kapok ont une vale
commerciale. Le coton est la fibre la plus utilisédl se préte a une grande diver:
d’applications, notamment dans la fabrication dfét En revanche, le kapok, ne peut
filé, convient au capitonnage et au rembourragestlitres léger et flotte. Il est utilisé pour
gilets de sauvetage, méniik ast désormais largement remplacé par d’autragnaux.
D’autres types de fibres végétales présentent tihie limitée : cas des fibres extrait
d’enveloppes de fruit (noix de coc
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Figure 6 : Les différents types de fibres naturelfds

| .7.3 Structure de la fibre végétals
D’unemaniére plus détaillée, une fibre végétale estrakdile a ur empilement de plis
composites dont la structure détaillée est corestitd’'une paroi primaire et d’'une pa
secondaire, elleaéme constuée de trois couchesS1, S2, S3. La couche S2 est la |
épaisse et conditionne le comportement de I'ensemélla fibre. Cette structure confere
matériau un caractere anisotrope mat
Les parois primaire et secondaire contiennent umature formée de microfibrille ¢
cellulose, dans une matrice contenant des hémiosdls et de la lignine. Les microfibrill




Chapitre [ : Etude bibliographique | 2023

sont de longues molécules de cellulose, polymeméaiie de glycopyranose (glucc
cyclique). Les microfibrilles de cellulose résentent des zones cristallines et des z
amorphes. Les hémicelluloses sont des polymenesfiéga de sucre. La lignine est
polymére tridimensionnel de natiphénoliqué®?.

Dans une plante, les fibres sont généralement dd&esnsous forme cfaisceau, d’ou
leurs formes polygonales. Entre ces fibres, onvigoune lamelle moyenne, constituée
pectine, une substance amorphe, qui réunit fortetasmarois cellulaire contigué B¢ 137,

Figure 7 : Faisceau de fibré¥’,

Concernant la composition des difféerentes para@sparoi primaire referme de
cellulose dans une proportion estimée de 8 a 14&%.microfibrilles sont enchevétrées
forment un maillage lache. Elles sont disposéess dame matrice de composition s
analogue a la pectine de la lamelle moyenne. Eat,éffy a continuité entre la matrice et
lamelle moyenne. La paroi primaire est tres élastiglle se laisse détendre et déformer.
peut ainsi suivre 'augmentation de taille de lhute en croissance.

La paroi secondaire renferme nettement plus dellosé# que la paroi primaire. L
fibrilles de cellulose sont orientées parallelemgnvant un angle (angle microfibrillaire)
rapport a I'axe longitudinal de la fibre. Cettette® spialée est le type le plus fréquent ; or
rencontre dans les fibres de lin, du chanvre dildess ligneuses

Dans les zones amorphes, désordonnées, I'eau @eétrer, d'autant plus qu’elle ¢
étroitement associée aux hémicelluloses, dontpaaté d’absorption d’eau est encore
importante que celle de la cellulose. L'absorptibeau écarte les chaines de cellulos
produit un gonflement. Un départ d’eau, au corgrgirovoque le rapprochement des cha
de cellulose et un retrait. Apriséchage et stockage dans des conditions induessstid#s
fibres végétales contiennent environ 10 % d’
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Figure 8 : Représentation schématique d'une: a) fibre; biileelt) section de la cellt *!,
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| .7.4 Utilisation des fibres végétalesavantages et inconvénients

Outre l'avantage direct de réduire I'impaégatif sur I'environnement au stade de la
fabrication, un composite renforcé par des fibrasirelles contribue également au respect de
I'environnement.
Les fibres naturelles sont étudiées en vue deuslisation comme renforts des plastiques et
de tirer profit des atouts particuliers qu’offremtacune d’elles.
Par comparaison avec les fibres de verre, ellesmifhéanmoins des avantages certains tels
que :
- faible densité,
- non abrasives par rapport aux fibres de verrg@wité de I'outillage)
- des propriétés spécifiques élevées,
- facilement recyclables,
- moins fragiles que les fibres synthétiques (mis@euvre faciles courbures)
- biodégradables,
- large gamme de variétés disponibles et renouledabtravers le monde,
- génération d’emplois dans le monde rural),
- faible consommation d’énergie,

- colt de revient limité,

Cependant, pour différentes applications, ca®riaux doivent étre spécialement traités
par rapport :
- a ’lhomogénéité des propriétés des fibres
- au degré de miniaturisation et le dégommage
- au degré de polymérisation et de cristallinité
- a la bonne adhésion fibre/matrice
- a la résistance a la pénétration de I'humidité
- au comportement au feu.

1.7.5 Composition chimiques des fibres des paillegréalieres

Les fibres végétales, dites encore fibresndigllulosiques, sont principalement
composées de cellulose, d’hémicellulose et derigi?’. Leurs teneurs varient d’'une espéce
a une autre. Pour le méme type de fibre, la cortiposchimique dépend de I'état de la
maturité de I'espéce, de I'organe de provenanda fibre, des conditions climatiques et des
conditions d'extraction utilisées pour I'obtentides fibred*® 1],

Les fibres végétales sont constituées égaiediextractibles, de protéines, de lipides et
de matiéres minérales mais en proportions relagévgméduites.

> La cellulose

La cellulose est le polymeére le plus abondant ptodans la biosphére. Elle est une
matiere organique renouvelable. Elle représentes pla la moitié de la biomasse. Sa
production annuelle est estimée a plus de 7,5 0 16tines. C'est une substance fibreuse,
rigide et insoluble dans I'eau dont le rble estcdaeserver la structure des murs cellulaires
d’'une plante. La cellulose est le constituant ppalcdes parois des cellules des plantes. Elle
fournit la contribution majeure de la résistancecamique des végétau®®. Elle est
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découverte et séparée pour la premiére fois en p8B88nselmeéPayenEn 1977, | botaniste
Katherine Esaveprésente sa structure dans un travail sur I'amatdes plante

La cellulose est un polysaccharide de forr empirigue (C6H10C) n composé de
chaines linéaires de (1 a B)glucose (unités monomeéres de glucose se réepét@maue
unité de glucose (AGU, unité anhydroglucose) a pour féentuute (C6H1005) et mesu
0,515nm.

Son degré de polymérisation DP, qut le nombre de molécules de glucose, dépen
'espece végétald.’association de deux glucoses en conformationsehiiés erpl-4 par une
liaisoncovalente et tournés de 180° I'un par rapport@re forme la cellobiose (Figure).

Extremite Unite de repetition cellobiose Extremitée
non-réductrice reductrice
HO HO

OH OH :
: o W e gl
\7\0 \HOL_ - e HO-—\ \ ‘,
A
HO <

oH OH

OH /n

Figure 9 : Représentation de la chaine de cellufé3e

La phase amorphe de cellulose admet un grand nodebggoupement hydroxyles c
peuvent former des liaisons hydrogéne avec d’ant@écules comme I'ei 43!,

Dans la phase cristalline, la formal d’'un grand nombre de liaisons hydrogene intr.
intermoléculaires donne a la cellulose la résiganox solvants et la stabilité a ha
température qui empéche la fusion. L'existenceedenombreuses liaisons est responsab
la formation de structes supramoléculaires. Cette structure naturella @ellulose consist
en des microfibrilles composées de 30 a 40 chalee=ellulose, dont I'agrégation forme ¢
fibrilles puis des fibres rigides (Figure).

Firile
# = 0.4 m

Microfibrilles

Figure 10 :organisation de la structt fibrillaire dela cellulos*!,

La structure cristalline de la cellulose décrite plasieurs variétés polymorphiqt

Par diffraction des rayons X, on distingue quatracsures cristallines différentes nomm:
de 1 & 4*¥. La cellulosesous sa forme naturelle ou cellulose native esté@encellulose 1
La diffraction des rayons X et la spectrométrierambuge déterminent sa struct
cristallographique qui est une maille monoclinigGette derniére possede deux chaine
cellulose diposées parallelement a I'axe b, de sens opposélng de I'axe des fibre
(Figure 8).
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o

p—a=082nm ——

v""

b= 103nm

Figure 11 : Maille cristalline de la cellulog&".

» L’hémicelluloses

Les hémicelluloses sont des polysaccharides cormplele faible poids moléculai

soluble en milieu alcalin.

Par extension,

on ampedigalement hémicellulose tc

polysaccharide présent dans la paroi végétalent’éiecellulose, ni substance pectinermi
eux, on retrouve les xylanes, les mannanes, |&narzes, les galactanes, et les gluce

Ce sont des polymeres mixtes d’oses neutres assdiés oses acides comme l'ac
glucoronique ou l'acide methylglucoronique méthgié niveau du C4. Lehémicelluloses

forment une classe de polymeres trés variés (debrewr monomeres et de nombre

branchements différents) et donc mal définis. Lasst la mieux étudiée correspond
xyloglucanes. lls sont constitués d'une chainecjgrbe composée d'iités glucose liées ¢
B- (1- 4) et de courtes chaines latérales composées agexygalactose et fuco:

Les hémicelluloses sont présents dans le bois telrade 25 %. Avec leur possibilité
création de liaisons hydrogénes, ils jouent un ffdledamntal dans le maintien d'ui

architecture pariétale organisée en liant leslfgzride cellulose entre el

[45]
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Figure 12 : Principaux glucides constituant les hémicellul

» Lalignine

[49]

La lignine est la seconde substance présente starrka apres la cellulose. Elle s
d’agent complexant pour les minéraux et aide afeervation de I'hnumidité dans les plan
La lignine est responsable de la rigidité et daueeté des bois et ntes.

Peu sensible a la dégradation biologique, elle arée barriere morphologique a
pénétration et a la progression des agents pathegencontribue a la protection naturelle
végétaux contre certaines attaques parasiti
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La lignine est urhétéro polymere tridimensionnel résistant et fodeémonomeére d
type phénylpropane, non hydrolysable. Les troisesyaromatiques les plus fréquents dar
structure sont les alcools sinapylique, conifénye, et coumarylique

La lignine n'a pas deoint de fusion, elle se ramollit entre 100 et ZDOElle se
décompose a partir de 270°C. Comme pour tous Igsngoes, la température de transit
vitreuse de la lignine est affectée par la préseegeetites molécules d'eau et par sa struc

Parm les lignines, les Krafts sont tres utilisées canagents émulsifiants a cause
leurs propriétés tensioactives et de leurs afinitémiques

Les lignosulfonates sont plus employés comme dsdlditins les adhésifs comme
colles pour papiers et paeaux de particules pour améliorer la résistanda #&action
transversal&®!.

(a) (b)

Sinapylique

p-Coumarylique Coniférylique
(H) (G)

CH2OH CH,0H

Ve

o L OMe
OCH;
OH

Hooc v O 1 A L oy W

WU« WHReR N o NPy 4 VI HO' oH
() ® L
% = ;
"‘uu(; H3 CO7 OCH; OMte
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Figure 13: (a) principaux monomeres de la ligr; (b) structure de la lignine issue
procédé papetiét®.

COoOoH

Les nombreux types de liaison inter monomeériqueegistent entre les diverses uni
phénylpropanes (Figure 12) rendent la structuradignine encore plus complexe. Les p
rencontrés sont les liaisons phé-coumarane (§-5), les liaisons résinolp-B), les liaisons
biphényle (55), les liaisons labileg-O-4 alkyl-aryl éther. On peut citer également les liais
diaryl éther (4-O-5) et benzdryl éther ¢-O-4).

Liaisons &thers
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CH =]
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Figure 14 : Principaux types de liaisons rencontrées dangjani.
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> Les extractibles (matiéres organiques)

Ce sontdes composés chimiques constitutifs de la pardulegle. lls renferment
essentiellement des matiéres grasses, d'acides drakools gras, des phénols, des
terpénes...etc. Ils peuvent étre extraits par diffésréypes de solvafit’.

» Les composés phénoliques

Les composés phénolique ou polyphénols sont desbimiées secondaires caractérisé par
la présence d'un cycle aromatique des groupemeamtokyles (OH) libres ou engagé avec
un glucide. lls sont présents dans toutes lesgsades végétaux supérieurs (racines, tiges,
feuilles, fleurs, pollens, fruits, graines et bags)sont impliqués dans de nombreux processus
physiologique comme la croissance cellulaire, laadgenése, la germination des grains ou la
maturation des fruit§®.

Les métabolites secondaires ne sont pas essemiielsroissance et au développement de
base de plantes, mais ils peuvent jouer différgsles pour la suivie du végétale lui-méme :
réle de résistancé’.

Les polyphénols prennent une importance croissambdégamment grace a leur effet
bénéfique sur la santé.

Les composés phénoliques sont divisés en plusieatsgories : les alcaloides, les
flavonoides, les tanins et les tanins galliques.

= | es alcaloides

lls sont des composés organiques cycliques compouta ou des atomes d’azotes de
degré d'oxydation négatif, chez les plantes, cespasés agissent soit comme agent
protecteur contre les champignons, les insectesncare les herbivores, soit comme source
d’azote nécessaire au développement de la plantesomme agents de régulation de la
croissance similaires aux hormones ou comme agentscteurs du rayonnement 8%,

= | es flavonoides

Les flavonoides sont des molécules d’origine védgéths’agit de pigments donnant la
coloration aux fleurs, fruits et certains cas aewilfes™?.

Les flavonoides sont des dérivés benzo-y-pyraneer structure de base est celle d’'une
diphényl propane a 15 atomes de carb@6eC3-C6 constitué de deux noyaux aromatiques
qui désignent les lettres A et B, relié par un tuétgcle oxygéné, qui désigne la lettré &,

lls interviennent dans la pigmentation des flerrdans lesprocessus de défense contre le
rayonnement UVles herbivores et les attaques microbiennes.

= |estanins

Les tanins sont des composées phénoliques tréslaties chez les angiospermes, les
gymnospermes (tanins condenseés) et les dicotyl&d@aeins hydrolysables). Ces composés
ont la capacité de se combiner et de précipitepretines. Le terme tanins vient de la source
de tanins utilisée pour le tannage des peaux dammnen cuir. Dans ce processus les
molécules de tanins se lient aux protéines patidisens résistantes aux attaques fongiques
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et bactériennes. Le poids moléculaire des tanins eatre 500 et 2000 K Da (3000 pour les
structures les plus complexé&¥).

= Les tanins galliques

lls sont des esters de I'acidallique et de glucose. Il faut cependant remarquetes monos

et les digalloylglucoses ne présentent pas lesrigtép classiques des tanins, leur masse
moléculaire étant trop faible. Ces propriétés, anigulier 'aptitude a précipiter les protéines,
sont le fait des triesters et de leurs homologupérieurs™..

» Les cendres (matiéres minérales)

C’est les résidus en sel minéraux et en matiengamque obtenue aprés combustion de la
fibre a haute température. La teneur en matiérénai@ peut étre élevée dans les plantes
contenant une quantité importante de sffide

B. Les biopolymére

Les biopolymeres regroupent suivant les définitioths comité européen de
normalisation « CEN » a la fois les macromoléculasibasées, les macromolécules
biodégradable et les macromolécules biocomposites.

Les polymeéres boibasées, comme catégorie importdese produits boibasées, sont des
molécules issues partiellement ou totalement dadaasse. lls proviennent donc en tout ou
en partie de matieres renouvelables.

Les polyméres boibasées ne sont pas nécessairdnugléigradables, de méme que les
polymeres issus de ressources fossiles ne somggassairement non biodégradables.

B.1.1. Définition d’un biopolymére

Les polyméres qui intéressent l'industrie des nii& composites sont ceux qui se
dégradent en quelques années et présentent despartes mécaniques suffisantes pour des
piéces techniques, puisqu’ils jouent le réle derizatdans la plupart des c&. Les
biopolymére sont obtenus a partir de polyméres rastubiodégradables) de polymeres
synthétiques susceptibles d’étre attaqués par dee-organismes, ou d’'un mélange des deux
familles.

B.1.2. Types de biopolymére

On dénombre cing types différents de biopolymére fian peut regrouper en trois
classes :

» Polymeres de synthésece sont des polymeres d’origine fossile.
» Polymeéres biodégradables ce sont des polyméres d’origine fossile (isaugpétrole)
auxquels est ajouté un additif qui permet de faevrieur dégradabilite.

> biopolymére de biomasse ce sont les polymeéres issus de la biomassen éxiste
trois sortes :

-biopolymeére issus de la faune et de la florecette famille comprend par exemple I'amidon,
la cellulose, les protéines, etc.
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-biopolymére produits par polymérisation chimique: cette famille est essentiellement
constituée des PLA ;

- biopolymére produits par des micro-organismes génétiguement mafies : comme par
exemple, le PHA, le PHV, le PHBV.

B.1.3 Propriétés des biopolymére

De par leur structure chimique, les biopolyméragsentent des propriétés
particulieres et intéressantes pour des applicatlman spécifiques en industrie plastique.
Parmi ces propriétés, on cite :

1.3.1 Biodégradabilité

La biodégradabilité est la propriété la plus impoté pour caractériser I'impact d’'un
produit organique sur I'environnement. La biodégiztté est un processus naturel de
décomposition de la matiére organique. Elle est ada présence de liaisons facilement
clivables comme les liaisons esters ou amides dsanua la formation de molécules simples
et de fragments de plus petite taiffé.

Quatre éléments y concourent : avant tout, lesayorganismes sans lesquels aucune
biodégradation ne serait possible, I'hnumidité, yg&ne et la température. La durée nécessaire
pour une biodégradation totale des matériaux, paubio-assimilation, est importante a
considérer, puisqu’en fonction de l'utilisation duatériau, une durée trop courte ou trop
longue n'a pas nécessairement d'int&rat

La biodégradabilité peut toutefois, dan certains, &re trés utile sans qu'il n'y ait
compostage, c’est le cas de certaines applicasignsoles telles que le paillage par exemple.

1.3.2 Compostabilité

Le compostage est une mise en ceuvre contrélédtistigge du processus naturel de
biodégradation. Aussi, un matériau biodégradakil@asdéfinition, toujours compostable. La
solution de la compostabilité offre I'avantage dieum contréler le processus, en intervenant
sur la quantité dair, le pourcentage d’humiditélattempératurd®®. L'optimisation du
systeme permet de réduire la durée de composta@gendes a seulement 45 jours. Ainsi,
selon la norme ASTM, un matériau compostable daie &usceptible de subir une
décomposition biologique aboutissant a la formatimm compost.

1.3.3 Biocompatibilité et biorésorbabilité

Matériau biocompatible est un matériau qui esabbpd’assurer une fonction avec
une réponse appropriée et sans effets indésirabid®nvironnement biologique dans lequel
il est appelé a fonctionn&¥. En plus de la biocompatibilité, on recherche éuatet pour
des applications médicales spécifiques des makehauwésorbables pouvant se décomposer
tout naturellement dans I'organisme humain pows BEmplacés apres par un tissu vivant. Les
biopolymeres se dégradent naturellement dans basgee humain par hydrolyse
(enzymatique) et libérent des molécules assimilabfen toxique.

1.3.4 Propriétés chimiques

La présence de fonctions chimique sur les molécldas attribue des propriétés
particulieres et des facilites a réagir avec desitmolécules. Leur réactivité est due a la




Chapitre [ : Etude bibliographique | 2023

présence des fonctions alcool, acide, amine, oéhgtte qui réagissent facilement grace a
leur site nucléophile et électrophif&.

La présence de certaines instaurations et des gmoamis hydroxydes sur les chaines
alkyles des triglycérides permet leur fonctionratien et conduit a la formation de
polyuréthanes, polyamides ou polyesters. Dés tor@eut modifier les propriétés physique et

meécanique des polymeres ainsi que leurs application

B.1.4 Avantages et inconvénients des biopolymére

1.4.1 Principaux avantages des biopolymére

Les principaux avantag&8!, que présentes les biopolymére sont :

- Neutralité en termes de cycle €0

- Gestion de fin de vie facilitée par le compostage,

- Panel varié de biopolymére disponibles,

- Issus de ressources abondamment renouvelables,

- Transformables par les processus traditionnelsrygxin, extrusion gonflage,
injection, thermoformage).

- Haute valeur ajoutée.

1.4.2 Inconvénients des biopolymére

lls présentent aus§f inconvénients comme :
- Prix de vente élevé (cout + faible prodmajj
- propriétés physique parfois limitées,

-Flou normatif et législatif concernant latioa de biodégradabilité (secteur du polymere
peu structuré internationalement),

- compostage industriel des déchets bio-péhepe peu développé.
B.1.5 Applications des biopolymére
1.5.1 Application dans I'emballage

L'utilisation continue des plastiques traditionnelans le domaine de I'emballage
conduit & un probleme de gestion et d’éliminati@s déchets ce qui permet aux matériaux
biopolymére, du fait de leurs biocompatibilité, sfaccaparer d’une grande part dans se
secteur toujours en expansion. On les retrouvepadie leur biodégradabilité, recyclabilité et
effet barriére, dans I'emballage alimentaire, indeket dans I'encapsulation médicale. Leur
transparence et leur résistance aux sollicitatinésanique consolident aussi I'utilisation des
matériaux biopolymeres dans des secteurs spéesdiqu

1.5.2 Application médicales

L'utilisation des biomatériaux dans ce secteur sgite une tres bonne maitrise de la
technologie thérapeutique. Ainsi le choix de ligétion d’'un matériau biosourcé dans un
corps vivant doit étre accompagné d’'une connaissapprofondie de la relation contrélée
entre les propriétés mécaniques et le temps deadépn °*. On peut trouver ces
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biobolymeéres dans les fils de secteurs chirurgicale greffage vasculaire, les pe:
artificielles et comme systéme de libératcontrolée de médicamerits.

1.5.3 Applicationagricoles

Dans le domaine de I'agriculture, il est importedatsavoir les enjeux économique:
environnementaux. Les biobolyméres utilisés doivemplir quelques criteres, tel que
biodégradation ela durée de v %, Parmi les applications on trouve les films plasti
pour la protection de semences, ces films se dégtathns le sol apres que les seme
germent et s’enracinent. Les biobolymeres sonsésilaussi dans de nouvelles techrs de
libération contrblée des engrais...

B.1.6 Les grandes classes de biopolymeres issusulinde végéta

Lespolymeres issus des plantes ou biopolyméres coestita plut parts du temps |
paroi cellulaires des végétaux comme la cellulose kgnine

lls servent également de réserve aux plantes edevigur croissan 7.

Ces polymeéres sont extraits directement des plab&s monomeres simples peuv
étre également obtenus a partir des plantes apassfarmations chimiques et/
enzymatiques de ces moléct °®. Par polymérisation de ses monomeéres, des polgnogre
I'on dit issus du végétal sont obter

Polymé&res microbiens - Polyursthanes
| Polyastars | | PLA | PHA, Manthane, Pullulans Polyamides

it e

i S

FPolycondensation des biomonomaéras Fermentation a partir Réaction chimigque 3
izzue de la biomasse de la biomaszse partir de la biomas=s=sa

Fad il i ™
| | | | |

i Biomonomarss I

Vois 2 1 Hydrolyzes st/ou fermeasntation

| Ressources rencuvelables

Woie 1 : Extraction directe

Celluloss ot Fibras Amidon Aaatras | Huilaes | | Protéines | | Caocutchouc |

lignocallulozss naturallss polyzaccharides

Figure 15 :les vois d’obtention des biopolyméégétau ©8.

Tableau 3: grandes classes de biopolymeére issus du mvégéta *®,

&
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Polvsaccharides {plantes/algues)
Amidon
Cellulose
Apgar, Alpinate, Carraghénane
Pectine, Gommes, Eonjac
Polyvsaccharides (par fermentation bactérienne)
Xanthane, Dexmane, Gellane, Curdlan
Pullulane, Elsinane
Protéines
Zéine, Gluten, Polyacides amingés
Polypheénols
Lignines, Tanmns, Acides humiques
Polvesters
Polymeéres d acides lactiques (PLA)
Polyhydroxyvalcanoates (PELA)
Autres polyméres
Polymeéres synthétisés a partr d’huile (nylon)
Polyisoprénes - cacutchouc
e —
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Les céréales a paille (blé et orge) sont les pales cultures vivrieres de I'Algér
Chaque année, le blé et lI'orge sont cultivés ssivestes superficies. Au cours de la derr
décennie, le blé a représenté une moyenne de 6% fbute la production céréali %
Cependant, ces cultures sont régulierement attaqueeun grand nombre de dépredat
qui déprécient les rendements et limitent le padede productior

|.Présentation des pailles céréaliere
I.1. L'orge
» L'Orge : Estune plante annuelle de la classe dionocotylédones, qui appartier
la famille des graminées et au genre Hordeum guipcend 31 especes, mais Se
vulgare est couramment cultivée, Hordevulgare est une espéce diploide (2n=
Elle a été I'une depremierescultures domestiquées, il y a 000 ans dans le
croissant fertile du Moye-Orient!"®.

Figure (16) :L'orge.

1-a.La biologie de L’orge
— Orge a 2 rangs -Orge a 6 rang:

Le genre Hordeum des orges comprend des especesgs: et des orges cultivé
Hordeum vulgare. On y distingue deux types seldorae de leur é:

» L'orge a 2 rangs ou orge distiqu, a un épi aplati composé de 2 rangées d’ép
fertiles, un sur chage axe du rachis, entouré de 4 épillets stérilemsDce type
existent surtout devariétés de printemps maispuis les années 80 un nom
croissant de variétés d’hiv

> L'orge a 6 rangs ou orge hexastiqueencore appel@scourgeol, a une section
rectangulaire sur chaque axe du rachis les 3 épillets soritdferDe ce fait les grair

sont un peu plus petits. Dans ce type n’existeatiqurement que des variétés d’h
[71]

1-b. Classification

D'aprés feillet 2008%, I'orge cultivée est appartentla classification suivan

Regne plantac
Division : Magnoliophyti
Classe . Liliopsida
S/Classe : Commelinida
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Ordre : Poale

Famille : Poaceae

S/Famille : Hordeoideae

Tribu : Hordeae (Hordées)
S/Tribu : Hordeinae

Genre : Hordeum

Espece : Hordeum vulgare L.

1-c. Evolution de 'orge d’hiver et de printemps
Alors que l'orge d’hiver était beaucoup plus cudevque l'orge de printemps, moins
productive, cette derniere, mieux payée aujourdipasi les brasseurs, retrouve un intérét,
accentuée aussi par la sensibilité des orges d’lsiia mosaique, qui épargne les orges de
printemps. Selon les régions, la proportion vaigalité ou 60% orge d’hiver 40% orge de
printemps’ Y.

1-d. La culture de l'orge et virus
L'orge, avec le blé et le mais, fait partie desa#as les plus cultivées en France. Viennent
ensuite d’autres céréales comme le triticale, ila@ole sorgho, le seigle, I'épeautre, le millet.
Les virus connus pour infecter 'orge sont, parmepke, les virus de la jaunisse naissante de
I'orge (BYDV) et les virus de mosaiques de I'otfe
Les graines d’orge subissent I'étape de maltages dene malterie, avec un début de
germination qui libére des enzymes. Le malt sestig@ a la fabrication de la biere.

1-e. Exigences climatiques

= Température
Etant une culture a cycle court, I'orge disposend’trés bonne capacité d’adaptation. Dans
les conditions climatiques algériennes, elle suigptas fluctuations des Températures des
Hauts-Plateaux, mais elle craint les gelées detgmps et I'humidité trop prolongée. La
température la plus favorable a sa germinatioritse entre 16 et 20°C, c’est une espece qui
germe et croit rapidement.

= Eau
L’orge résiste mieux a la sécheresse que les Blas. donner un rendement économique,
I'orge doit étre cultivée dans des zones a au m@itsmm de pluviométrie. Cette espéce a
besoin d’eau au début son développement, mais deppés bien la sécheresse par la suite.

= Sol
L'orge ‘accommode a tous les types de sol, a I'pkioa des sols argileux, des sols
compacts, des sols humides et des sols trop déttesorge tolére les sols légérement salins.

1-f. Usage et I'importance d’orge
Au début du XIXe siecle, I'orge venait en téte dalures par son importance, elle était
destinée a I'autoconsommation humaine et servaitameplément fourrager aux troupeaux
entretenus pendant la plus grande partie de l'arofeées les régions steppiqugél
Actuellement, I'orge n’est pas d’emploi courant slialimentation humaine.
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Maintenant admis que l'orge est efficace contrentedadies du coeur, la constipatior
autres déreglements du systeme digestif, et prebadnit également contre le can

La facon dont I'orge réduit le taux sguin de cholestérol est semblable a celle des alfiési
pharmaceutique anti cholesté ["®l,

I-2. L’avoine
» L’avoine : Est une plante rustique, cultivée dans les régions ¢eey;
principalementpour fourrage v (parties aériennes et paille), mais a pour son
grain (en alimentation humaine et animale). Cetteae fourragére est cultiv
souvent en association avec la vesce ou le pur la production de fourra ",

Figure (17) : L’avoine.

2-a.La biologie de L’avoine

e Avena sativa, agrains vétus, dont les glumelles, noires, jaunes ou blan:
n'adhérenpas a 'amande comme dans le cas de I'orge, ma&eneséparent pa: la
récolte comme celles du | ;

e Avena nuda, avoine nui, dont les grains se séparent au battage de lduwrseles.
Une seule variété, Nuprime, apparue en 1966, spadie aujourd’hui en tout cas r
disponible chez les sélectionneurs. L’obtentiomdevelles variétés a grains nus, [
riche en énergie, est I'un des objectifs de lactiéle.

La culture de I'avine a beaucoup diminué avec la baisse du chejpésfatin. Pourtan
malgré la valeur plus faible en UF a cause du t@encellulose des enveloppes, le g
d’avoine est plus riche en lipides que les autggéales (notamment en acide gras insatu
en minéraux (calcium, fer) et en matiéres azo

Son utilisation en alimentation humaine, encordléiest en augmentation. De p
'avoine est intéressante dans une optiqgue de tédudes intrants, par ses moind
exigences et par la rupture desolements céréaliers a base de blé et d'ol

L’avoine cultivée Avena sativa se distingue desemutéréales p :

-Un tallage plus faibleque celui de l'org ;

-Des racines plus profondegue celles du blé et de I'or;

-Une résistance au froid inférieurea celles de I'orge et du blé ;

-Des exigences en eau supérieu a celle de l'orge : elle ciret I'échaudage provoqué par
vers, par les coups de chaleu-dessus de 28° et par les attaques parasitairdsdoes la
céréale idéale pour terres lourdes et humides blélsouffre de I'asphyxie hiverni;
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-Une relative tolérance pour l'acidité du sot on la cultive souvent sur défriches de landes
ou de vieilles prairies ;

-Sa reésistance au piétin-versequ’elle ne transmet donc pas au blé. Pour caisom elle
peut le précéder, bien que généralement on cultiveine plutdt en seconde pailfe’.

2-b. Classification
Selon SPICHIGER et al (2002Y!, 1a classification botanique est la suivante
Regne : plantes

Embranchement : spermaphytes

Sous embranchement . euangiospermes
Classe : monocotylédones
Sous classe : commelinidées
Ordre . poales

Famille : poacées (Graminées)
Tribu : avenée

Genre : Avena

Espece : Avena sativa

Nom commun en francais : avoine
Nom commun en anglais . oats

2-c. Systemede racinaire de la plante et Caractétigues physiologique
L’'avoine posséde des racines fasciculées, pagiatient abondantes et plus profondes
gue celles de l'orge et du blé, ce qui fait quplénte peut puiser suffisamment de nourriture
dans les sols pauvres pour donner des récoltesfassdintes 1a ou le blé viendrait mdi

Elle est une graminée annuelle a croissance hiled® taille moyenne (80 a 150 cm).
Elle possede un systeme racinaire fasciculé comgesgeux types de racines : les racines
séminales (primaires) et les racines adventive(saires).

Grace a son systéme radiculaire fasciculé, I'avesré de plante abri et de tuteur pour les

légumineuse&?.

2-d. La culture de l'avoine d’hiver et de printemps
-L’avoine d’hiver se cultive généralement en « seconde paille » agégsapres défriche
estivale de prairie, ou aprés toute culture réedi€ (colza, protéagineux).
-L’avoine de printemps vient, comme l'orge, apres un fourrage récoltéveni (choux,
colzas...). La préparation des sols est la méme que forge. Les semis précoces, fin
février-début mars, sont les plus productifs « Aeodle février emplit le grenier ».
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Aprés le £ avril, les rendements sont trés inférieurs. Maisulture peut étre alors destinée a
'affouragement en vert d’été, en association awee ou plusieurs légumineuses a graines
(pois, vesce, gesse, féverole...). Dans ce cas fieis geuvent s'échelonner jusqu’en Midi

2-e. Exigences climatiques et édaphiques

= Température
La température de germination de l'avoine se sénge 10-15°C, une telle température
permet une levée rapide, la germination est redaiec des températures inférieures a 10°C
89 Selon SOLTNEUR (1990)Y, le 0 de germination de I'avoine est trés voisinOd€E.
L’avoine est moins résistante au froid que le bloege. Le seuil thermique de mortalité est
de l'ordre de 14°C. D'aprés SIMON et al(198%), 'avoine est trés sensible au froid. Les
variétés d’hiver ne sont pas épargnées par un higeureux. Une cahute brutale de la
température a 10°C entraine des dégats tres inmperta
Ce phénomene, avec d’autre, a contribué a la dimimdes emblavements en avoine.

» Pluviométrie
L’avoine est une culture sensible au manque d’8ag.besoins en eau compris entre 400 et
500 mm. C'est une culture qui valorise I'é&f
L’'avoine cultivée (Avena sativa) se distingue desres céréales par des exigences en eau
supérieures a celle de l'orge : elle craint I'éateye provoqué par la verse, par les coups de
chaleur au-dessus de 28° et par les attaques tainessi C'est donc la céréale idéale pour les
terres lourdes et humides ou le blé soufre deligsip hivernald’™.

= Sol

L’avoine préfére les sols limoneux, bien @iteés en eau et tolére les sols acides et peu
fertiles®.

Le type de sol adapté a la culture d’avoisele méme que celui de blé et d’'orge, une
terre profonde, bien structurée, équilibrés au anivehimique, qui valorise n'importe quelle
céréale. Cependant, I'avoine supporte les conditianins favorables, sa rusticité lui permet
d’étre cultivée dans le sol a pH légérement acida faible réserve minérale. Un systeme
racinaire profond colonise le sol, & plus grandipde plante®*!.

] pH
L’'avoine se distingue des autres céréalesuparrelative tolérance pour I'acidité du sol :
on la cultive souvent sur défriches de landes ouieibes prairies’*.

2-f. Utilisation

L’avoine sert de nourriture et de litiere pour ésmaux et surtout pour les chevaux.

La valeur énergétique de I'avoine grain est deWRB(unité fourragere) et sa teneur en
protéines est de 10 a 11 %. Pour I'avoine fourrdgeyaleur énergétique d’'un mélange
avoine-vesce est d’environ 0.7 UF; la teneur esté§mes dépend de la proportion de la
légumineuse dans I'appariement.ir les soupes
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On utilise aussi I'avoine dans I'alimentathumainesous forme de flocons ou de gra
moulus. On fait aussi des biscuits et des galettes I'avoine. On s’en sert pour épaissir
soupes et les patés.

L’avoine possede de nombreuses propriétés médicirtatesffet, les différentes parti
de la plantggrain entier, décortiqué, paille et fleurs) sotiisées seules ou en combinais
avec d’autres traitements dans les soins du diabletd’hypertension, de la sclérose,
problemes de peau séche et des démangeaisonsesutghié stimule I'appétitt réduit aussi
les risques de probléme car-vasculaires’™.

I-3. Le Seigle
> Le Seigleflt une céréale populaire a une certaine époque, rittseuve raremer
dans nos assiettes d’'aujourd’hui. Pourtant, lelsalgvrait avoir sa place dans
alimentation équilibrée, car il aurait divers effétenéfiques sur la santé. Il agil
entre autres contre les maladies cardiovasculagekabete de type 2 et le can

Figure (18) : Le Seigle.
3-a. Bologie reproductrice du seigl

Le sigle cultivé est une espéce annuelle, son cycle reproductewessiée parfois |
vernalisation (seigle d’hiver) alors que d'autremriétés n’ont pas beso de subir une
période de froid pour accomplir leur cycle repraeuc (seigle de printemps). Lseigles sont
les plus productifs.

Le seigle est allogame, c’-a-dire que l'allofécondation est la reglkez cette espe; la
conséquencele cette particularité est qu'on a affaire a populationshétérogenes qui, a
chaque génératigréchange de nombrelgénes. Les taux’autofécondation sont compi
entre 3 et 14% suivant les vari¢ !

Un facteur important de productivité pour le seigt la fertilité, certaines populatio
locales de certains épillets. Il s’agit 1a de I'eegsion de génes de ilité qui peuvent étr
eliminés par la sélection.

3-b. Classification
Famille Poacée ;

Origine Europe

&
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Saison Disponible toute I'anng
Couleur Brun ;
Saveur Plus sucrée que le k&

3-c. Utilisation
Les gaines de seigle au goUt acidulé sont (les ingrédients de nombreux pains de t
On retrouve aussi le seigle dans la fabricatiomai®breuses boissons alcoolisées, dan
paillassons et certains matériaux isolz
Sa principale utilisation reste avant tout de nioles animaux d’élevee .

I-4. Le triticale
> Le Triticale est une plante annuelle de la famille des Poaaraeinées). Premié

céréale créée paréfre humain, c’est un hybride (amphiploide) engrdlEé (dure ol
tendre) et le seigle, dont la culture s’est dévedgdepuis les années 1960. I
cultivé surtout comme céréale fourr.

Figure (19) :le triticale.

4-a. biologie de triticale
Le TriticaleTriticosecale Wittmack résulte du croisement erdrblé et le seigle, d'ou sc
nom : Triti cum = blé * Seale = seigle. (2n = 42 ou 56)
C’est la premiére espéce créée par 'lhommait réellement connu un succagronomique
puisqu’il dépasse aujourd’hui le seigle (150.000h

C’est la formemoderne du méteil d’autrefois, seenismélange de seigle et de pour
ameliorer les chances de réussite de ses céraategualites et défaL: le blé productif,
résistant aux parasites du seigle mais manquanistieité, le seigle rustique mais sensib
la verse.

Pour obtenir le triticaleon avait le choix de mier au seigle des blés durs, des |
tendres, ou méme le blé sauvage ou engrain. Tageaemriétés actuelles de triticale sont
hexaploides (6n) résultant de plusieurs croisemamite seigle, blés durs et blés tend

Le triticale ressemble au igle, par sa paille et la forme des épis, mais g@s8ns,
apparents chez le seigle, sont cachés chez mletila plante étant autogame comme le
Ses variétés sont donc des lignées pures et nqrogetation [,

4
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4-b. Classification APG(2009}%°!

Regne Plantae

Clade Angiospermes
Clade Monocotylédones
Clade Commelinidées
Ordre Poales

Famille Poaceae
Sous-famille pooideae

Tribu Triticeae

4-c. Exigences climatiques
= Température
Le triticale est une espece qui s'adapte a diftéeronditions du milieu, il peut étre
cultivée dans toutes les zones céréalieres dudwimhys, il est tolérant au froid et peut étre
cultivé a plus de 1000 m daltitude. En fin de eydk triticale supporte mieux que le blé et
l'orge, les températures élevées.

= Eau
Le triticale est assez résistant a la sécherdsséyeloppe sous une pluviométrie supérieurea
250 mm.

= Sol
Le triticale est peu exigeant et supporte mémeaicerttypes de sol particuliers, tels que les
sols acides, les sols a forte capacité de rétestites sols a salinité assez élevée. Cependant,
il est conseillé d'éviter les sols peu profondsmassurer une forte production en V&

4-d. Utilisation

Le grain est principalement utilisé pour l'alimeita animale, soit entier ou concassé ou
concentré en substitution partielle au mais posimenogastriques. Il est utilisé en paturage,
en ensilage et en foin en culture pure ou en associavec une légumineuse fourragere.

Dans la transformation agroalimentairdakine du triticale, mélangée a la farine du blé
tendre donne une farine équilibrée pour la boulaagen taux d’incorporation de 20 a 30 %
de triticale donne une farine de bonne qualitécguivient parfaitement a la panification et a
des taux supérieurs, les farines obtenues peutrentitdisées en biscuiterie.

Malgré des caractéristiques technologiquésressantes, la paille du triticale a des
débouchés industriels tres limités.

La paille peut intéresser I'industrie agrttres :
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Pour son contenu énergétique, sa richesse endibea sucre, a la base d’'une chimie verte
comparable a celle développée sous les hydrolysenidbn du blé. Les valorisations
possibles sont :

» combustible pour chaudiére collective ou indudgriel

» matiere pour lartisanat (marqueterie, paillonsramfage, chapellerie, paillage de

chaise);
» fabrication de pate a papier ;
» production de matériaux plastiques et de constrmdtthaumes, panneaux...).

Intéréts économiques du triticale :

une conduite économique en intrants, grace a saités

une productivité élevée (rendement en grain) ;

une production en paille plus importante que aidle autres céréales d’hiver ;

une utilisation dans I'alimentation animale poue@tonomie de tourteaux ;

une utilisation de farine de triticale en mélangecala farine de blé tendre, contribue
ainsi a la réduction des importations de cetteidegn

une marge brute, déga?ée par la culture d’'un redetriticale, plus élevée que celle
de I'avoine et de I'org€®.

Y VVVVYVY

=






Chapitre III : Partie expérimentale | 2023

Ce chapitre sera consacré a la présentation digsedifs produits utilisés pour réalis
cette étude ainsi qu’aux différes techniques de caractérisation.

I.1 Matériels végétal

Les techniques et les opérations culturales utiliségsrd notre expérimeation sont
citées en annexe : 11.

L’étude a porté sur 4 types de céréales cultiveesiément, I'avoine, I'orge, le seigle et
triticale (avec et sans fertilisant). Les especaus ont été fournies pde vignoble de la
pépiniere de I'ERGR de Taden.

Figure 20 : Lesdifférentes pailles céréaliéres utilisées dans nétirde

Il .1 Préparation des échantillon
Les différents échantillons de pa céréalieres (OAF, SAHAF, OSF, ASF, TS), ont été

découpés en petits morceaux pour faciliter le byeydans un moulin a ca
Afin d’obtenir des fibres de diamétre de 25( ; nous avons tamisé la farine a l'aide de te

vibreurs.

Les copeaux des Moulin (broyeur) Tamisage a 250La poudr
céréales pHm

Figure2l : Les différentes étapes pour I'obtention de poudgetale étudiée [originale202
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ll. 2 Caractéristiques physiques des fibres de céates

[1.2.1 Mesure de taux d’humidité

Le taux d’humidité ou le pourcentage d’eau contedares les céréales est mesuré par la pesée
des échantillons avant et aprés I'étuvage a 10%@&lant 24h afin d’éliminer la quantité
d’eau retenue.

Le taux d’humidité est donné en pourcentage potelfar I'expression suivante :

ml- m2
TH%= — %100
m2 - m0

Mo : la masse de creuset a vide (en g) ;
m; : la masse du creuset et la prise d’essai avanagéy;
m,: la masse du creuset et le résidu apres étuvage.

Il existe de nombreuses méthodes de déterminatidawk d’humidité, parmi ces méthodes
on a celle de la mesure par differance de massestla plus fiable pour la déterminer.

La norme francaise (NF B 51-004 février 1942) prés® de mesurer la masse anhydre d’un
échantillon aprés séchage a 103+2°C jusqu’a olotentiine masse constafftg.

Pour effectuer cette expérience, nous avons kumiéthode décrite ci-dessous :
- Peser les creusets a vide et notgr m
-Peser 2g de chaque échantillon de diameétre 250um ;

-Introduire les échantillons dans les creuseteshliméroter puis prendre la masse m

-Placer les creusets dans une étuve a 105°C pef@dantlans le but d’obtention des
échantillons anhydres ;

-Sortir les échantillons a nouveaux et noter m

-Calculer le taux d’humidité (TH).

I1.3. Les caractéristiques chimiques
[1.3.1 Détermination du taux de cendres

Les composés minéraux des céréales sont entieremeieinus dans les cendres. Bien que le
pourcentage de ces constituants reste fiable (<&% anasse seche) pour les céréales des
zones tempérées. Les composés minéraux les pluslaiits sont le phosphore, calcium, le
potassium et le magnésiuff.

Nous avons obtenu un taux de cendre de nos édbastilaprées les avoir soumis a une
température égale a 550°C dans un four a moufle.

Le pourcentage en cendre est exprimé selon la ferauivante :
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ml- m2
W»h= — %100
m2 - m0

Mo : tare de creuset vide (Q)

m; : masse du creuset et de I'échantillon avant leircaion(en ¢
m,: masse du creuset et de I'échantillon apres @ralon(g
Mode opératoire

-Peser les creusets a vide et noty;

-Introduire 1g de chaque échantillon de diamétrquab@ans les creusets puis noter la m
totale m .

-Placer les creusets dandder a moufle a T = 550°C durant 3h30min puis ledtre dans ul
dessiccateur et laisser refroidir jusqu’a tempéeatumbiant ;

-Peser les creusets a nouveaux et enregistrer sem..
II.3.2.1 Taux de polyphéno

- Réactif de FolirCiocalteu dilué 1 fois: pipeter 5 ml de F.C dans une fiole de 50 nr
ajouter de I'eau distillée jusqu’au trait de ja ;

- Méthanol a 80% (80ml de méthanol+20ml d’eau dési ;

- Solution de NgCO; a 749/l (dissoudre 7,4g dans 100ml d’eau disti ;
-Solution dacide gallique a 0,5¢g/I (dissoudre 0,125g dans 250zau distillée)
Mode opératoire :

- Peser 2g de chaque échantillon a l'aide dune balde®,0001 de précisi;

- Ajouter 30ml de méthanol a 80% pour chaque échamtiét les mettre sous agitation
pendant 120 min ;

- Filtre et récupérer les filtrats dans un erlenmdgené

Figure 22 : Les différentegtapes 'extraction desamposés phénoliques [Originale, 20
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11.3.2.2 Dosage de polyphénols totaux

Le but de dosage des polyphénols est de quantifieoncentration totale des groupements
hydroxyles contenus dans le filtrat ; ce dosagdéaeffectué selon la méthode de Folin-
Ciocalteu.

Le réactif est constitué par un mélange d’acidesphotungstique HzsPW1,040) et d’acide
phosphomolybdiqueH3PMo0;,040). Il est réduit, lors de I'oxydation des phénoés) un
mélange d'oxyde bleus de tungsténe et de molybdéae.coloration produite, dont
'absorption maximum est comprise entre 725 et @B0est proportionnelle a la quantité de
polyphénols présent dans les extraits végéfilix

Le dosage de polyphénols a été effectué a I'aide gpectrométre UV visible a une longueur
d’onde de 760nm, au niveau de laboratoire de géhienique et chimie appliqguée (LCAGC)
aUMMTO .

Afin d’assurer la fiabilité des résultats, 2 essais été effectué ensuit nous avons calculé la
moyenne des densités optiques mesurées.

Mode opératoire

Les polyphénols sont dosés par la méthode colotimuét en utilisant le réactif Folin-
Ciocalteu, en se basant sur une gamme ét&lon

- Prendre 0,5 ml d’extrait de chaque échantilloheatilué 20 fois puis les mettre dans des
tubes a essai.

-Ajouter pour chaque tube 2,5 ml du réactif F-Qestlaisser pendant 3 minutes pour assurer
le contact, puis rajouter 2 ml de NagC®74g/L ;

-Mettre les tubes a essai dans le bain-marie péfdarnutes a température T=50°C ;

-Mesurer I'absorbance de chaque échantillon a onguleur d’'onde de 760 nm par un
spectrophotometre a UV.

Les résultats sont exprimés en mg équivalent agadl&jue/g de matiére végétal seche en se
référant a la courbe d’étalonnage de l'acide gadliq

L’expression utilisée powalculer le pourcentage en polyphénols est exprtnéemesduit :

CxV
A 0 — —
Totaux de polyphénols% 1000 x x100

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

m : poids de I'échantillon a I'état frais.
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Il .3.2.3 Réalisation de la courbe d’étalonna
-Pour réaliser une courlgetalonnag, suivre le protocole expérimentatagssous :
-Peser 0,5 g d’acide gallique, et le dissoudre dardeau distill¢ ;

-Préparer 6 solutions filles de concentratiol 5; 10; 15; 25; 35 e45 g/l a partir de la
solution mére d’acide gallique a 0,%;

-Mélanger 0,5 ml de chaque solution fille ave,5 ml de réactif du Fol-Ciocalteu dans un
tube a essai et les laisser en contact pendant ;

-Ajouter 2 ml de NgCOsz a concentration 74¢; (dissoudre 18,5g de LCO; dans 250 ml
d’eau distillée) ;

-Mettre les solutions obtenues dans un-mariependant 5 min a une température de !;
Effectuer une lecture pour chaque solution fille pa spectromeétre a 760 n

11.3.3. Le pH

Il définit I'acidité de produit considéré, mesuréaade d’'un pH metre

Mode opératoire

- Pesé 5g de chaque échaatil|

- Ajouté 50ml d’aux distillée

- Agitation manuelle pendant 15 ;

- Laisser décanter pendant 2h.

- Immerger I'électrode du pH metre dans la phasediet noter les valet ;

- Il faut rincer I'électrode avec de I'eau distilléeant aprés chae mesur ;

Figure 23: les étapes de mesure du pH [Originale2023
Il .3.4 Analyse phytochimiqu

Les tests phytochimiques (Screening) sont des tests qud#ditatjui permettent d
caractérisetes différents groupes chimiques contenus dansrgane végétal. Ce sont c
réactions physicochimiques qui permettent d’idértifa présence des substances chimi

La mise en évidence des différentes constituaréagidiyues des poudres des céréales util
a été faite selon les méthodes standards de segemytochimiqu £,
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La quantité de la substance recherchée est propodile, soit a I'intensité de [cipité formé
ou a la coloration.

Il .3.4.1 Préparation de l'infusé

-Introduire5 g de poudre végétale dans 50 ml d’eau distilgelllante ;
- Laisser infuser pendant 15 min puis filtre sur pafiitre ;

- Le filtrat est ajusté a 100 ml avec d’eattillée ;

L’infusé ainsi obtenu est utilisé pour la recherdes différents composées chimiqt

Figure 24 :les différente étapes pour la préparation de l'infusé [origirz0@3]
Il .3.4.2 identifications des alcaloidt
Afin d’identifier les alcaloides nous avons suivie ces é :
-Dans un tube a essai on introduit une quantitdrifadé ;
-On ajoute 2 gouttes du réactif de dragenc;
-Laisser pendant 25 a 30 min
-En présence des alcaloides un précipité rougerse
Préparation du dragendroff :
Afin de préparer le dragendroff on a suivie letpcole c-dessus :
Solution A :
Mélanger 1.7 g de Nitrate de Bismuth avec 20 gid&agartrique
Solution B :
Dissoudre 10 g d’lodure de Potassium dans 100 ealdistillée.
-Mélanger les deux solutions (A et ;
-Ajouter 10 g d’acide Tartriqt;
-Ajouter 100 ml d’eau distillé
Il .3.4.4 identifications des tanin:

Afin d’identifier lestanins nous avons suivie ces ét: :
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- On introduit dans un tubeedsai une quantité de I'inft ;

- On ajoute goutte a goutte la solution aqueuse lbewk ferrique Fe (5%) ;
[dissoudre 5g de Fefilans 100 ml d’eau distillé

- En présence des tanins une couleur verdatre ap

11.3.4.5 identifications destanins galliques

Afin d’identifier lestanins galliques nous avons suivie ces éi:

- On sature le filtrat par I'acétate de sod ;

- On ajoute quelques gouttes de F3;

- En présence des tanins galliques une couleur Ipigarait
11.3.5 extraction de la cellulos, hémicelluloses et la lignine

Il existe plusieurs méthodes pour I'extraction de laubese

Nous présentons les techniques utilisée pour Bektin de la cellulose, ainsi que, I'ensenr
des méthodes ayant permis caractérisation de la cellulose et des différentténmaux

préparés.
-Méthode | : traitement alcalin

Le traitement alcalin des fibres naturelles favoriB@nisation des groupe hydroxyles
alcoxyde, ce qui modifier les laisons chimiquekettructure de la fibr?.

Traitement par la soude

Le traitement a la soude ou mercerisage est |'sntrdétemnts chimiques les plus utilis

avec les fibres naturelles lorsqu'elles sont gggsspour renforcer le thermoplastique

Thermodurcissables. La modification importante af#®o par un traitement alcalin est

diminution des liaisons hydrogene entr cellulose et les deux autres principaux constit
: hémicellulose et lignine. La définition standdmercerisage (proposée par la nc

ASTM D 1965) est la suivante : procédé qui consésumettre une fibre végétale a

interaction avec une kdion aqueuse concentrée d'une base forte, ddng e provoquer u
gonflement important résultant en des changemeans th structure fine, la dimension,

morphologie et les propriétés mécaniq

Ligmin

Heoa-cellulose

Soluble in alkcaline soluiion

Figure: Réaction de traitement par la soude.

&
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-Premier essaie (4g de NaOH

Une masse de 20dge chaque échantillon est dissoute dans 300 miidiestillé, puis ajoute
4 gd’hydroxyde de sodium (NaOH a 98%) Faire chauffé8@°C. Aprés 90 min d’agitatic
la pate est filtrée. Le précipiter obtenu est lavéc de I'eau distillé jusqu'a neutration,
puis avec une solution dilu d’hypochlorite de sodium (NaClO a 50%). Chaufféadamnt
guelques minutes, et en fin lavé ave peroxyde d’hydrogéne @@, a 30 V) La cellulose
obtenue est séchée sous air ambiant puis |

Chauffage filtration

Aprés séchage.

Figure 26 : Cellulose obtenue av 4 g de NaOHOriginal, 2023]

La teneuren cellulose est calculée sur la base de I'équabomée ain :

% Cellulose= % x100

W;: la masse des fibres avant traiter ;
W, : la masse des fibres apres traiten
-Deuxiéme essaies(avec 8g de NaOFl

Une masse de 20 g de chaechantillon est dissoute dans 300 ml d’eau distilés ajoute
8 g d’hydroxyde de sodium (NaOH). Faire chauff@8@°C. Apres 90 min d’agitation la pé
est filtrée. Le précipiter obtenu est lavé aved'esu distillé jusqu'a neutralisation, puis a
une solution diluée d’hypochlorite de sodium (NaGOr5%). Chauffés pendant quelq
minutes, et en fin lavé avec de peroxyde d’hydregé,O, a 30 V).
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Avant séchac Apres séchac

Figure 27 : Cellulose obtenue av 8 g de NaOHOriginal, 2023]
-Troisiéme essaies(avec 16g de NaOF

L’échantillon est soumis en milieu alcalin pourndher la lignine, I'hnémicellulose et I
autres substances. Le traitement a été effectudumeesolution d’hydroxyde de sodium, t
solution d’'acide acétique été utilisé pour neutraliser les fibres, le résikoluble est lavé
séché apres peser.

Mode opératoire

-Peser 10 g d’échantillon, I'introduire dans 300delau distillé: ;
-Ajouter 16 g d’hydroxyde de sodium (NaOH a 9:;

-Agiter et chauffer a 100°Cgmdant 90 min, puis filtr ;

-Immerger les fibres dans la solution d’acide ac&tigCHCooH a 2%) et sous agitati
pendant 15min ;

-Rincer avec de d’eau distill ;

-Blanchir avec I'hypochlorite de sodium (NaClO) ppuis avec le peroxyde d’hydrogeé
(H20,a 30 V).

-Lisser séché puis peser.

Chauffage Filtration Agitatior

Avant séchage Apres seehag

Figure 28 : Technique du dosage de close avec 16 g de NaQ@riginal, 2023].
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La pate obtenue apres séchage contient la cadleloghémicellulos.

La cellulose peut étre isolée de I'holocellulose apm@sibilisation des hémicelluloses ds
une solution alcaline diluée.

Mode opératoire

Une masse de @ de la pateséche est Dissoute dan@ @1 de solution de KOH 17.% en
masse. Apres 15 h d’agitation la pate est filtige précipité obtenu est lavé avec de I'
jusqu'a neutralisation, puis avec une solution édilld’acide acétique, et enfin avec
I'éthanol. Lacellulose obtenue est séchée sous air ambianppsé.

Solution KOH Filtration Avant séchage Apres sécl

cellulose pur
Figure 29 : Techniques de séparatit d’holocellulosegavec 16g de NaC) [Original, 2023].

Le filtrat obtenu apres séparation de la cellL présent¢’hémicellulost. (Figure : 35)

Figure 30 : Hémicellulose pt (avec 16g de NaOH)Driginal, 2023].

Le filtrat (liqueur noir)obtenu apres filtration deholocelluloseontient de la lignine et le
extractibles.

Afin de séparer la lignine est les extractiblesamuivie le protocole cdessou :
Taux d’extractibles

Protocol expérimental

-Peselle bécher vides et notery;

-Peser le bécher plus le filtrat (liqueur n et noter m;

-Chauffer jusqu’a la disparition de la phase lig (combustion) ;

-Peser le bécheavec les extractible et notet,.

La teneur en extractibles esticulée sur la base de I'équation donnée :

m2 -m0

% Extractibles= x100

ml-mo0
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combustiol

Apreés combustion

7 -

Figure 31 : Extractibles obtenue avec 16 g de NaOH [Origin@23.

Les analyses SpectroscopiquesSpectroscopielnfrarouge) et le MEB (microscop
électronique a balayage) ont été utilisées poufirooer la composition de la cellulose pt
apres élimination de la lignine et 'hémicelluls. (Avant et aprés traitemer

-quatrieme essaies {traitement avec KOH)

La composition chimique des fibres de paille céréafic est déterminée selon la nori
francaise (T 12 011). Il s’agit de I'extraction de&eis principaux constituants : cellulo:
lignine et hémicellulose.

» Taux de cellulose

La purification de la cellose est basée sur la différence de solubilitéedet hémicellulose
et la cellulose en milieu alcalin. Ainsi, la cetigk peut étre isolée déolocellulose apres
solubilisation des hémicelluloses dans une solwloaline diluée

Une masse de 4 d@jholocellulose est Dissoudans 60 ml de solution de KOH 17.% en
masse. Apres 15 h d’agitation la pate est filtiée précipité obtenu est lavé avec de I'
jusqu'a neutralisation, puis avec une solution édilld’acide aceétique, et enfin avec
I" éthanol. La cellulose obtenue est séchée soumaiaat puis pest.

» Taux d’hémicellulose
Le filtrat obtenu apres séparation d cellulose est neutralisé pkacide acétique 50 %. L
suspension est centrifugée pendant 30 minutes @t50ain.
Le précipité est traité par I'éthanol (95%), on mékmnggoureusement et on filtre sur
creuset, puis on lave le précipité avec de I'éthaBo obtient ainsi une premiére fracti
d’hémicellulose.

» Taux de lignine (méthode de Klasc)

Le taux de lignine est déterminé par la méthodkldson selon le protocole suivar
L’échantillon sec de fibres broyées (1g) est misespension dans l'acide sulfurique a 7
(15 ml) pendant 2h a température ambiante. L'hydmlest poursuivie api dilution a 3%
(560 ml d’eau distilléelt on maintient la solution a reflux pendant 6 BsurApres cett
hydrolyse, on laisse déposer la solution pendaatnuit avant de filtrer le précipité sur
creuset filtrant préalablement séché et taré. Eeppité est lavé abondamment a I'eau cha
afin d’éliminer toute trace d’acide puis placé dang étuve a 105°C jusqu'a stabilisatior
son poids. Le taux de lignine est alors détermarégpavimetri.
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» Taux d’extractibles

Les extractiblessont soluble dai différens solvants organique usuels ou dans l'eau,
substances peuvent étre extraites par différenétisades La méthodautilisée dans ce travalil
est la macératigmous avons traité les fibres des céréales pane.

Protocole expérimental

Pour extraire les extractitde2 g des fibres ont été introduite dans un béghiecontient ur
mélange eau/éthanol (780) v/v d’'un volume de 100 ml pendant quelquesgoknfin, apre:
filtration sous vide et lavage avec eau/éthano :30?, les fibres ont étséchées dans une
étuve a (60 * 0.5) °C jusqu'a ce que le poidsateiliste °*.

Figure 32 : Cellulose, hémicelluloses, lignine et extractibtdgenue avec KOH a 17.34
[originale 2023].

11.3.6 La Conductibilité thermique

La conductivité thermique est définie comme étargrindeur introduite I'aptitude d'un co
a conduire de la chaleur sous l'effet d’un gradamtempérature. Note.

Les conductivités thermiques utilisées pour prétiiréaux de transfert de chal a travers
une cellule de grain doivent étre basées sur desine® de laboratoire effectuées dans
conditions similaires a celles du silo a grainsm@we la période de transfert de chaleur ¢
un bac est généralement beaucoup plus longue aqigeutiassai en laboratoire, I'effet de
convection et du transfert de chaleur latente génet moins important dans les mesure:
laboratoire®?.

Mode opératoire

-Peser 1 g de chaque échantillon puis dissoudre Sand d’eau distill ;
-Emerger’électrode du conductimétre dans la solution sisker se stabilis ;
-Mentionner la valeur final en (S™) ;

-Rincer I'électrode avec de I'eau distillé avanéptes chaque mest

Figure 33 : conductivité [originale 2023].

<
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11.3.7 Les analyses deéchantillons par spectrométrie Infrarouge (SINR

La spectroscopie infrarouge est lI'une des méthodesaelis et répandues qui perr
l'identification des molécules organiques et inmigaes a partir de leurs proprié
vibrationnelled®®’.

Les liaisonsdes molécules permettent aux atomes de vibrer adtone position moyenn
La spectroscopie infrarouge est basée sur 'agsoia’une fréquence de vibration a
groupe moléculaire particulier (mode de vibratienire de rotatio) %,

Dans le prohe infrarouge, la mesure spectrale repose sulli@tion de la qualité de lumie
qui a été absorbée par I'’échantillon. Conventidengnt les limites du proche infrarouge
situent entre 800 et 2500 ritfl.

Mode opératoire

Avant I'analyse spectronmd@ proche infrarouge, les échantillons sont pigalaent broyé
tamisés puis séchées.

Dans un premier temps un alignement est réalistedoles heures pour ensuite, cha
échantillon est placé dans un Vial en verre spémiala poudre est tassée pcéviter les
potentielles perturbations du faisceau liées adltogénéité de la poudre. Le Vial est pl
sur la fenétre d’analyse du spectrométre et lestigsesont enregistrés, 64 scans sont rée
en une trentaine de secondes avec une résoluti8 crmi' (nombre d’onde), puis un spec
moyen est donné par le spectrometre. Cependarie tathnique permet d’obtenir ¢
résultats quantitatifs grace a l'intensité des leandfabsorption, mais aussi qualitatif car
peut observer une absorbance culiere a une zone de longueurs d’onde spécifiguas
matériau®®!.

Figure 34 :Spectrométre Proche Infrarouge; Spectrometre IR&§f—1S |Original, 2023].

E
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11.3.8 Microscopie électronique a balayag

Microscopie électronique a balayage (V) ou scanning electron microscc (SEM en
anglais, est une techniquk microscopie électroniqueapable deproduire des images ¢
haute résolution de la surface d’'un échantillon witisant le principe de¢interactions
électrons-matierg?.

L’intérét d'utiliser le Microscope Electronique aaRyage (MEB) pour I'étude de
microstructure réside dans l'observation d'échkmf avec de forts grossisseme
L’appareillage utilisé pour les observations MER es microscop Philips XL-30ESEM.
Pour I'observation des fibres, elles ont simplenéatcollées sur un support métallique |
recouverte d’une couche fine d’or évaporé avarsérvation aveune tension d’accélératic
de 100 et 3&V en mode vide pous:

Les observations ont étéites sur lepailles céréalieres a dgsossissements différe. Les
imagesobtenues sont présentées dans I'ani10.

Figure 35: MEB de type Philips XI-30ESEM de 'UMMTU (LABO LPCM Hasnioua)
[Original, 2023].
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Ce chapitre regroupe I'ensemble des résultats darsacail concernant le calcul de ta
d’humidité, le taux de cendre, le taux de polyphgne taux de cellulo:, d’hémicellulose et
de lignine, la mesure de pH, lenalyses phytochimiques, IR, MEB et la conducti

1 Caractérisation physico chimique des fibres des céale:

1.1 Caractérisation physiqu

1.1.1 Détermination du taux d’humidité

D’aprés GODON et WILLM (1998), la pile des céréales sont particulierement déshydr
Leurs teneur en eau est aux environ de

Les résultats du taux d’humidité des différentaigsacérealiere sont présentés dans la figt
ci-dessous :

taux d'humidité %

_ 14
LS 12
= 10
]
g 8
3 6
'; 4
© 2
o)

0

O.S.F
AS.F
T.S.F OAF

S.A.F

TA.F

types de céréales

Figure 36 : Histogramme du taux d’humidité(%).

Le taux d’humiditéest proche pour toutes les pailles (entre 10 €%}, en général la paill
ed un matériau sec et absorb (Hygroscopique)

Si le taux d’humidité dépasse % ce dernier présente un caractégelrophile, les site
hydroxyles (®1) agissent comme plastifiantune résistance a la tractioh.

Le TSF révele ce caractaral son taux d’humidité est 13%.

2.2 Caractérisation chimique:
2.1 Détermination du taux de cendr
Les taux de cendre des six échantillons présentés dans I'histogramm-dessous :

]
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Taux de cendre(%)
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Taux de cendre(%)
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SAF 1A

Types de céréales

Figure 37 : Histogramme du taux de cendre (%).

Apres l'incinération de nos échantillons, on cotestgue la matiere organique a totalen
disparue seuléa matiere minérale domine elle serait constitugecpalementde soufre,
phosphore, chlore, silicium, potassium, calcium, magnésium,r, fesodium e
exceptionnellement peut contenir de I'aluminiunmczét bor ¢,

D’apreés les résultats obtenus, constate que la teneur en cendre la plasce reste celle de
OAF, elle serait due a la nature de.

Le SAF présent un taux de cendre moins ¢, cela due au type dl, les conditions de
culture et les engrais utilisés.

Bruler des céréales produit plus de cendres briler des pellets de bois. La quantité
cendres est comprise entre 1.5 et 3% lors de f@bastion de grains mais peut s’éle
jusqu’a 7% avec la paillelb006)

2.2 Détermination des taux de phénoltotaux
La concentration des polyphénols totaux est déternpaéda méthode de Fo-Ciocalteu
a partir d’'une courbe d’étalonnage utilisant I'&cghllique comme témoin (Annexe

Tableau (4): Résultats des absorbances obtenus des solutieagifacide gallique

C(mgll) |5 10 15 25 35 45

Abs 0.024 0,117 0,207 0,416 624 0.794

Le testphénolique a été déterminer par le teste de -Ciocalteu, le contenu phénolique tc
de nos fibres a été estimé a partir de la courbwldnnage y=0.01-0.77 (y=I"absorbance,
x=concentration de la solution acide gallique,)(@igure..)).

La teneur de la densité optique a 765 nm permetétkrminer la concentration des phér
totaux.
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Les résultats obtenus lors de la réalisation dagksde polyphénols sont figuré d:
I’histogramme ci-dessous :

Figure 38 : d'étalonnage de 'acide gallique.

Taux de polyphénols (%)

OSF

ASF TSF OAF SAF TAF

types de céréales

Figure 39 : Evolution de taux de phénols totawdes différentes céréa.

Cet histogramme nous présente les teneurs deshgolgfscontenues dans les fils de paille
des différentes pailles céréalie

Les résultats obtenusontrent qu’ASF possede la teneur la plus élevgeogphénols totat
avec une valeur moyenne égale a 3%, suivie par le TSF a une valeur moyenne ég:
22.23%. Tandisgjue les fibres de SAcontiennent la teneur la plus faible.

Les composés phénoliques sont caractéristiquebatpieespeceet de chaque variété. Ce

différence quantitative en ces composés provient des cérédlediées et de stade

développement.

D’aprés Khalfallah 2013 et Adoum 2002, cette vasiaest reliée a des facteurs génétic

structurels ou physiologiques des cér¢ 7.

E
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2.3 Mesure du pH

Tableau (5) :les résultats de la mesure du pH

Types de céreales pH de la phase solide
Sans L'orge 6,43
fertilisant| L’avoine 6,29
Le Triticale 6,37
Avec L'orge 6,92
fertilisant| Le Seigle 7,56
Le Triticale 6,94

Le potentiel hydrogéne (PH) du sol influe sur laissance des plantes, certaines plantes
préférent un sol acide (PH<7), d’autres un sol me(RH=7), d’autres encore un sol basique-
ou alcalin (PH>7).

Pour donner la pleine mesure de son potentiel,olimait, en fait étre Iégérement acide a
neutre, avec un PH compris entre 6 et 7, car dass cette zone que les nutriments sont le
mieux absorbés par la plupart des plantes et quésdeie de carence ou d’exposition a
certains parasite est minimisé.

Dans nos résultats on distingue deux intervallegHidont un est peu acide et l'autre neutre.
On trouve le pH peu acide dans le sol avec featilis

On trouve aussi le pH neutre dans le sol pauvifergiisant.

2.4 Analyses phytochimiques

Tableau (6): les résultats d’ientification des composés phéneliq

Alcaloides Tanins Tanins galliques
Infusé de la farine de +++ +++ +++
I'orge avec fertilisant
Infusé de la farine de +++ +++ +++
seigle avec fertilisant
Infusé de la farine de +++ +++ +++
triticale avec
fertilisant
Infusé de la farine de +++ +++
I'orge sans fertilisant
Infusé de la farine de +++ +++
I'avoine sans
fertilisant
Infusé de la farine de +++ +++
triticale sans
fertilisant

Les analyses phytochimiques des végétaux obteress favtilisant révélent la présence des
alcaloides, tendes chez sans fertilisants itememexistants.

Les tanins et les tanins galliques existent dandgdeix sortes de paille.
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Figure 40 :les résultats d’identification d alcaloides, les tanins et les tanins gallic
[Originale 2023].

2.5Détermination du taux de cellulos, d’hémicelluloses est de lignine

Les parois des celles du bois ou de la paille sont constituées delosk (50% environ), 0
polyosides non cellulosiques plus complexes (rgmgsu sans le nom générig
d’hémicellulose, 20 a 30%) et d’un polymeére phéque particulierement résistant, la lign
(15 a 30%).

Tableau (7) :Résultats du dosage de la cellu (dosage avec 4 g de NaO

Fibres de paille O.S.F T.S.F A.S.F O.AF T.AF S.AF
Holocelluloses (%)| 45.19 60.13 53.23 49.33 51.11] 67.84

D’aprés letableau (7), nous remarquons que le taux d’hololoees de SAF, est plus éle\
(67.84%) par rapport aux autres paille céreali

Le taux d’holocelluloses des quatre autres pailles (TSFF,ASAF, TAF) est proche
cependant la teneur en holocellulode OSF reste la plus faible.

Tableau (8) :Résultats du dosa de la cellulosédosage avec 8 g de NaO

Fibres de paille O.AF T.S.F S.AF
Holocelluloses (%)| 41.63 55.56 62.74

D’aprésle tableau (8), nous remarquons une diminutiontdax d’holocelluloses appare
dans les différentes paille céréalie

Tableau (9) :Résultats du dosage de la cellu (dosage avec 16 g de NaC

Fibres de paille A.S.F T.S.F
Holocelluloses (%) 28.Z 23

D’apreésle tableau (9), nous remarquons une caimportante de taux d’holocellulos

Selon les résultats des trois tableaux, le traitéraécalin élimine une certaine quantité
lignine, de cire et d'impuretés qui recouvrent laface externe des fibr °%. Le traitement
par I'hydrolyse de sodiunNaOH) de la fibre favorise I'ionisation du groupgdroxyle de
I'alcoolate*®?.

Fibre —OH + NaO¥F Fibre — O —Na + D

Ainsi, le traitement alcalin influe directement $es fibrilles et le degré de polymérisation
la cellulose. Il favorise aussi xtraction de la lignine et I'hémicelluloses.
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L’augmentation de la solution alcaline et/ou du pend’'immersion entraine d’avantage la
réduction des composants de cimentation (celluldsémicelluloses et lignine) et
I'affaiblissement de la consolidation entre lesifibs, par conséquent la séparation des fibres
individuelle devient de plus en plus facile. Enudias termes, le traitement alcalin conduit a
la fibrillation de la fibre et a la décompositioresd faisceaux. Cela augmente la surface
effective de contact avec la matrice ; donc unelianafion des propriétés mécaniques des
composites .

Tableau (10): Les résultats obtenus aprés séparation d’holdos#s (dosage avec 16 g de
NaOH).

Fibres de paille | Cellulose (% Hémicellulose (%) grine (%) | Extractibles (%)

A.S.F 53 17.13 15.1 14.93

T.S.F 58.69 19.86 10.9 10.72

L’analyse de la variance pour les teneurs en @&yl en hémicelluloses, en lignine et en
extractibles des paille céréaliere étudiées (tablE) sont tres hautement significativement
différentes pour chaque paramétre mesuré (cellub@saicelluloses, lignine et extractibles).

Les teneurs moyenne en cellulose, en hémicelluloseslignine et en extractibles des
différentes paille céréaliéres déterminées par &hote de Van Soest et al (1985Y),
disponible dans la littérature scientifique, sayrises dans le tableau (13).

D’aprés les difféerentes résultats obtenu on peév@r un traitement alcalin 16 g/l for afin
d’obtenir un taux d’holocelluloses, lignine adégugiour prévoir éventuellement un filtre
biopolymére.

Tableau (11): Résultats du dosage de la cellulose (dosage a@et&K17.34%)

Fibres de paille | Cellulose (% Hémicellulose (%) grine (%) | Extractibles (%)

A.S.F 40 2 16 27

T.S.F 53.5 4 20 23

D’apres le tableau (11), nous remarquons que fesiuts en cellulose, lignine et extractibles
sont trés logique en comparons avec les résukatsad Soest et al (1988§? (tableau (13).
Tandis que la teneur en hémicellulose est tre¢efadb due a la dégradation de I’hémicellulose
avec la présence d’acide acétique car le KOH esbase forte qui réagit vigoureusement
avec les acides.

Les hémicelluloses sont facilement hydrolyséedgsacides est les bases diluées.

Tableau(12): récapitulatif de la composition chimique desdibde paille céréalieres (TSF,
ASF) apres traitement avec 16g/l de NaOH.

Echantillon| %Cellulose| %Hémicelluloses %Lignine | %Extractibles(M.G) %Cendres(M.M)

ASF 53 17.13 15.1 14.93 9.37

TSF 58.69 19.86 10.9 10.72 8.05
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Tableau(13) : Teneurs en cellulose, hémicelluloses et lig avec leurs écar-types de
diverses biomasses lignocellulosiques déterminéedapméthode de Van Soest d’apré:
littérature*©?,

lnhlnnu 1. Tencurs en cellulose . hémicelluloses et lignine avec leurs Ecarts-types de ln erses lu ymasses hznocellulosigues)
déterminées par la nnlh sde de Vs Soest d aprés la littérature scie nnn luk ent of cellilose. Tverni Irelooxes carned fi g aain
wikdr rhreir standard deviarion of varions gnocelfwlosic biomwmass Dose worr Hre scienfific .'J.r “wrarfeere caraed ,-.-f crretifiea by slfre Vi
Soest rrefifnod.
Biomasse lignocellulosigue MNombre Cellulose Hémicelluloses Ligmime
de valenrs* (kg-100 kg MS) (kg-100 kg ' MS) (keg- 100 kg!' MS
Bagasse de canne i sucre 10 40.1 + 6.7 263263 179 = 6.8
2y
el s 33,327 304 = 1.8 65 =22
(/'(r;.lul.\] F A3 (] ?Hi!ﬂ:‘\ 12 12 T3x 1.6
mthus (Afiscanilnes sp.b (4 -3 440 = 4.8 22 = 4.8
e d avoine CAvera sarm L.y (S) 5 35,5 % 4.6 + 6,5 = 4.0
aille de blé (Friricierrnr aesriveen L) (6) 27 36,6+ 35T 3 = T 7 = 4.7
Paille de nuan: in (Zea mavs L. (72 1z 373251 = 4.3 15 = 3.6
Paille d” e X e L. (8] 17 A4+ TE = 5.1 127 = 3.6
Paille de o 3z 353 x45 7= 49 98 =55
> e T3 € 100 3 370 =30 = 1.0 127 = 9.6
L3 C1d) 36 3338 312229 S4=30
iiTerrrenrs Lamn.) (120 3 231 x4 .8 187 = 6.3 43 =24
rl 1| ¥ hMoench» (13) T 4 3=+ 2O 26,2 = 0,6 B0 =043
s ricalor (L. Moench) {143 15 2HE3 + 4.6 228 =x 3.6 ET7T=39
L3 {15) 15 3 + 62 158 +39 68 =34
riscees canvrrabinns 1.y (16) o 532 x4.1 Ax14 To9x 12
i r.-I J|'1".":l 3 454219 2792+ 68 22 113
-3 42029 22 x 5.2 248 = 3.8
2 46.5 x 13 .5 185 x 6.4 2000 x= 1.4
3 4882 = TH 21.1 = 11.4 259 2.2
3 443+ 4.2 26,1 = 3,7 ZE 4 = 0.7
Les références bibliographiques fgurent dans 1" annexe 1 p 556 Thee Bitlicgrapiic referes wrer slirenvrr dor olive apperdic §p 556

2.6 Conductivité

Tableau (14) :résultats de laonductivite

Fibres de paille O.SF |TS.F A.S.F O.A.F T.AF S.AF

Conductivité (S.if) | 0.5 0.7 0.7 0.7 0. 0.4

1)

Lesvaleurs sont tres faibles et par conséquent l€&alay freinent la transmission de cha
et adissent comme isolants thermi

2.7 Analyse des échantillonpar microscopie électronique a balayageMEB)

Les changements morphologiques des fibres peugelgréent étre observés par microsce
électronique a balayage. Liesage: obtenue€n microscopie électronique a balayage sul
fibresavant, pendant et apres traiten par la solution dé&a soude a différentes concentrati
a température ambiangent présentées dans I'annexe

-Avant le traitement alcalin

Les microfibriles des itférentes pailles céréalieres a 100 um, présentensurface de
cellules végeétales polygonales réguliéres allon

On peut voir ausgjue les fibres non traitées présentent beaucogpdglumatiéres en surfac
La surface des fibres brutes est reerte par les graisses, les cires ou encore
polysaccharides (celluloséhémicellulose) tels que les lignines et donc beaucoup
rugueuse.

-Pendant le traitement alcalir
Onobserve une certaine porosité dans la matiéreusg

La morphologie de la fibre traitée change avecolacentration alcaline et /ou la période
traitement. La surface devient relativement liss&e &hangement de la rugosité est tres
(Annexe 10). Cette différance est du a la dissmtut’'une majeul partie des composants

50; ’




Chapitre IV : Résultats et discussions | 2023

cimentation comme la lignine et I'hémicellulosegrds I'élimination des impuretés et
composants de cimentation, il y a apparition deepasur la surfac ®%. Le traitement
chimique réduit le rayon de la fibre par I'éliration partielle des impuretés et les substa
qui assurent la cohésion des microfibres de ceié °*.

-Apres le traitement alcalinavec 16 g de NaOl

Onvoit apparaitre des parties cristallines qui setadkes constituants de la cellulc
-Apres le traitementbasique avec le KOH a 17.34¢

Onvoit des parties creuse en surface et une cenaircsité

2.8 Analyse des échantillons par spectrométrie Prochafrarouge (SPIR)

Les résultatsle I'analyse spectrale par Spectrométrie Prochrarimiige (SPIR) de différent
farines des céréalem/ant traitement (brute), pendant le traitemerapes traiteme sont
représentés dans la (Figui®.

———

Transmittance (%)
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Figure (41) : Spectre infrarouge d’une fibde paille céréaliéres (TSHrute, pendant ¢
apres traitement).

On remarque que les Spestiafrarougedes fibres de paille céréaliéres non tes (brutes)
se superposent largement, ce qui nous permis Biderun seul spectre (SF).

Tableau (15) Principale bandes au spectre infrarouge de fa fibute

Nombre d’onde cm Attribution Mode de vibratio
3339 Liaison O-H Polysaccharics
2904 C-H (élongation symétrique Polysaccharics
1640 H,O absorbée Eau
1038 C-O (élongation aliphatique)) Vibrationd’élongation C-O
aliphatique

Les bandes qui s'étendemix alentours de 34-3160 cni sont attribuées aux vibratio
d’élongation des groupements hydroxyl-OH) des celluloses et hémicelluloses. Les ba
d’intensités moyennes vues vers 2960 et cm® représentent les vibrations d’élongat
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symétr[isq4usg] et asymétrique des liaisons C-H du gret@H2segments de la cellulose et de la
lignine™™>".

Tableau (16) : Principale bandes au spectre infigeale la fibre apres le traitement avec 4g/l
de NaOH

Nombre d’onde c Mode de vibration

770 Vibration de déformation dans le plan des
liaisons C-H des aromatiques

574 Cellulose

901 Vibration des liaisons glycosidique

On remarque I'apparition d’une nouvelle bande & @m0 qui correspond & la déformation
dans le plan des liaisons C-H des aromatiques(ptlr le TAF et OAF). Tandis que le pic
de longueur d’onde 574 ¢h(TAF) correspond & la cellulose reste inchangépited01 cnt
(TSF) correspond a la vibration liaisons glycosigidpolysaccharides).

Tableau (17) : Principale bandes au spectre iniggode la fibre aprés le traitement avec
169/l de NaOH (avant et apres séparation d’holole

Nombre d’onde cm Mode de vibration

3345 Liaison O-H (vibration d’élongation) des pagsharides

2898 H3C-O (vibration d’élongation) de lignine

1551 C=C cycle aromatique (élongation symétriqeelghine

1402 Déformation dans le plan de groupes C-H eta¥fidn
aromatique (hémicelluloses et lignine)

1008 Déformation des groupes acétyles (xylanetigdme

3328 Liaison O-H (vibration d’élongation) des pagsharides

1020 Déformation des groupes acétyles (xylanetigdme

On observe une large bande & 3845 implique que les OH commence a disparaisse
Apres le traitement alcalin des pailles céréalieré$ g/l, on constate que :

Les bandes des polysaccharides & 3345 ohienue avant séparation et a 3328 @prés
séparation d’holocelluloses sont faibles, de mér2838 cnit qui correspond a I'élongation
symétriqgue de CH des polysaccharides, reste appattans la cellulose pure.

Cependant, trois pics apparaissent 1551*,c®02 cm' et 1008 cnf dans le polymére
cellulose qui correspondrait & la valence C = C atesnatiques et & 1402 ¢mil s'agit de
C=0eta 1008 cthde C -C.

On peut conclure que le traitement alcalin pourfile®s naturelles modifie la structure telle
gue I'élimination des liaison hydrogene entre ldlubese et les deux autres principaux
constituant qui sont 'hémicellulose et la lignine.

Les mémes bandes caractéristiques apparaissenea€dl a 17.34%




Conclusion géenérale



Le but de ce mémoire et la valorisation de paide déréales afin d’élaborer un biopolymére
qui servira éventuellement de filtre.

Afin de dégrader la lignine contenue dans la palkds céréales, ces dernieres ont subi un
traitement alcalin a différentes concentration @86 g de NaOH) pour enfin élaborer un
biopolymere a base de cellulose.

Nous avons caractérisé les fibres de paille cén&ali (OAF, SAF, TAF, OSF, ASF, TSF).
Les résultats obtenus ont montré :

> Les analyses physico-chimiques des fibres céréaligvant traitement ont montré un
caractére hydrophile environ 13.96% pour le TSF.

> Le taux de cendres aprés combustion des fibresaille péréaliéres s’éléve jusqu’a
7% ou plus, selon le type de sol, les conditionsdkure et les engrais utilisés.

» Un taux de polyphénols trés élevée revient a I'ASEc 37.77% du a sa richesse en
composés phénoliques.

> Le pH est alcalin pour toutes les pailles céréadier

> Les alcaloides réveil dans les fibres céréalieegsli§ées, Les tanins et les tanins
galliques existent dans les deux sortes de paille.

> Le traitement alcalin de (NaOH a 16 g/l) a donnéngilleur rendement de cellulose a
savoir 53% pour 'ASF et 58.69% pour le TSF.

> Le traitement basique de (KOH a 17.34%) a donnéialss bons rendements de
cellulose, 40% pour 'ASF et 53.5% pour le TSF.

> Les pailles cérealieres ont considérer comme alans thermique vue que leur faible
conductivité.

» Les changements morphologiques des fibres peuvwentoBservés par microscopie
électronique a balayage.
les images du MEB ont montré une diminution desigemnent hydroxyles au fur a a
mesure que la concentration de la soude augmente.

> L' analyse par spectroscopie infrarouge a confirtaédégradation des pailles
céréaliéres en fonction de traitement alcalin &dhtes concentration suite a la
disparition des groupes acétyles des hémicellulesee la lignine dans les fibres de
paille céréalieres.

Enfin, il ressort de ce travail que les conditiapgratoires du traitement alcalin méritent
d‘étre suggérer de quelques perspectives :

 Une analyse RMN pour mieux observer la modificatiommique de certains
constituants de la fibre (dégradation de la lighine
* Une DRX pour voire la partie cristalline de la oédkse
 Des mesures d’absorption peuvent étre égalemenplétdas par I'étude de la
porosité de la cellulose par BET.
54 ’
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Annexes



Annexe 1: Les résultats obtenus lors des tests de taux dtiténsont résumés dans le

tableau suivant :

Types de mg m; mp Taux Moyenne
céréales d’humidité (%)
Sans L'orge 11,3300 13,3300 13,1400 10,4972 12,0667
Fertilisant 20,6800 22,6800 22,4400 13,6363
L’'avoine 14,1200 16,1200 15,9300 10,4972 11,4283
20,5400 22,5400 22,3200 12,3595
Le 13,4100 15,4100 15,1800 12,9943 13,9684
Triticale 17,7100 19,7100 19,4500 14,9425
Avec L'orge 11,7200 13,7200 13,5300 10,4972 10,4972
Fertilisant 12,4900 14,4900 14,3000 10,4972
Le Seigle 13,4300 15,4300 15,2300 11,1111 11,4214
15,5600 17,5600 17,3500 11,7318
Le 11,9600 13,9600 13,7600 11,1111 11,1111
Triticale 13,7100 15,7100 15,5100 11,1111
Annexe 2 :Les résultats obtenus lors des tests de tauxrdre&sont resumés dans le tableau
suivant :
Types de mg my m, Taux de Moyenne
céréales cendre (%)
Sans L'orge 9,9163 10,9163 10,0128 9,6500 9,7800
Fertilisant 10,5767 11,5767 10,6758 9,9100
L’avoine 11,9560 12,9560 12,0476  9,1600 9,3700
17,3972 18,3972 17,4930 9,5800
Le Triticale 11,3536 12,3536 11,4368  8,3200 8,0500
14,9920 15,9920 15,0698 7,7800
Avec L'orge 9.5967 10.5967 9.7210 12.430 10.9650
Fertilisant 17.5052  18.5052 17.6002 9.5000
Le Seigle 11,3666 12,3666 11,4264  5,9800 5,9700
13,1687 14,1687 13,2283 5,9600
Le Triticale 10,1209 11,1209 10,2135 9,2600 9,1500
11,6068 12,6068 11,6972 9,0400

Annexe 3 :Les résultats obtenus lors des tests du pH samnss dans le tableau suivant :

Sans
fertilisant

Avec
fertilisant

Types de céreales

pH de la phase solide

L’'orge
L’avoine
Le Triticale
L’'orge

Le Seigle
Le Triticale

6,43
6,29
6,37
6,92
7,56
6,94




Annexe 4 :les résultats obtenus lors de l'identification ges/phénols sont résumés dans le
tableau suivant.

Composés Mode opératoire La couleur Résultats

Annexe 5 :Les résultats des absorbances et taux de polylshée®s échantillons avec (Folin-
Ciiocalteu dilué 10 fois) sont résumés dans lectallsuivant

Types de Absorbance 1 Absorbance 2  Absorbance Taux de
céréales moyenne polyphénols
(%)

L’avoine 1,6300 1,3950 1,5125 18.49288852
Avec L’'orge 0,7700 0,8370 0,8035 9.8.8241542

fertilisant
Le Triticale  0,8380 0,7230 0,7805 9.54294007




Annexe 6: Les résultats des absorbances d’acide galligg/{pavec du Folin dilué 10 fois.

C(mgll) 5 10 15 25 35 45
Abs 0.024 0,117 0,207 0,416 0,624 0.794

Annexe 7: la courbe d’étalonnage d’'acide gallique aveé&diin diluée 10 fois.

0,9
0,8 courbe d'étallonage
0,7

0,6
0,5
0,4 e
03
0,2 e
0,1 P

0 -

Absorbanc(abs)

10 20 30

concentration (g/l)

Annexe 9 :Les résultats de I'analyse spectrale par Spectr@riafrarouge a transformée

Traitement avec 4g/l de NaOH (le brute, pendatraieement et apres traitement).
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Traitement avec 8g/l de NaOH (le brute et aprétetrent).
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Fraquence Attmbutions possibles elements Ref
(cmr')
3440 Liatson 0-H (vibrztion d 'alongation) Polysacchandes etean | [GROSC WGI0]
d hydratation
2920 C-H (vibration d'elongation) celluloze [3IN0S]
2830 Hi(-0 (wibration d'elongation) Lizmunes et Graisses
1350
1740 | Groupe ester et acdes C=0 (elongation symetnque) | Xylanes (hemcelluloses) [HAQ09]
1630 Lizison hydrogene H.0 adsorbee dans 13 celluloze Eau
cristalline
1303 C=C cycle aromatique (elonzation symetnque) Liznmes
1430 Deformation dans le plan de groupes C-Het Pectme hemncelluloze | [ALI00 SUOYT
Vibration aromatique pectates de caleum
lignine
1325 Deformation dans le plan de groupe CH, Polyzacchandes
1230 C -0 eycle aliphatique Cellulaze
1030 Deformation des groupes acetyles (xylanes) Liznine
1162 (-0-C (elongation annsymetmaque) Cellulose, hemucelluloses
a00 Vibration des hatsons glycosidiques Polysacchandes
670 ( -0H de deformafion Celluloze

Tableau IV 4 : Attributions des principales bande: observees sur le spectre FIIR des fibres vegetales.




Annexe 10 : 4Analyse des échantillonpar microscopie électronique a balayag(MEB)

Fibres de pallie Avant traitement (brute

OSF

AccV Spot Magn
200 kv 5.0 250x

AccV Spot Magn Det WD ——— 100 um
20 0kV 50 260x GSE 101 0.7 Torr ESEM UMMTO

AccV  Spot Magn
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Fibres de paille

Traitement avec 4 g de NaOH
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Fibres de paille

Pendant le traitement avec 16 g de Né&@élocelluloses
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Annexe 11 :Les opérations culturaleks vignoble.

Les différentes opérations effectuées au sein giuolile sont cités dans le tableau X ci-
dessous :

Période Opérations effectuées
Octobre 2020 - Fin de la récolte des raisins de Table de saison
Janvier 2021 - Apport d’engrais Fond N P K 4-20-25

- Début de la Taille d’hiver

Mars 2021 - Début des labours de déchaussage et Disquage

- Traitement phytosanitaire contre mildiou, Oidiumcériose

Avril 2021 - Traitements phytosanitaire anti oidium et anti noid
- Deuxieme apport d'engraisn p k 12-12-18
- Début taille en vert (ébourgeonnage)
- Travaux du sol Disquage
- Nutritionfer (chélat de fer) application racinaire
Mai 2021 - Suite Taille en vert (ébourgeonnage)
- Disquage
- Traitement phytosanitaire contre mildiou, Oidiunotitis
Juin 2021 - Traitements phytosanitaire anti oidium et anti noid
- Traitements contre insectes (thrips — pucerons
- Nutrition foliaire (calcium)
- Désherbage chimique
- Deébut des irrigations
Juillet 2021 - Suite des Irrigation
- Poursuite des traitements phytosanitaire anti aiddtianti
mildiou
- Nutritionfoliaire (Calcium)

- Travaux du sol Disquage

Aout 2021 - Reécolte des variétés précoces cardinales
- Poursuite du traitement phytosanitaire contre idiBotrytis

- Suite des Irrigation




Figure : Seigle




Résumé :

En Algérie, les céréales présentent une sourcertarge des nutriments. Cette importance
revét un intérét capital sur le plan Socio-éconamigonsidérable. Dans les perspectives
d’'une meilleur exploitation de son sous produit sxcavons entrepris d’élaborer et de

caractériser un matériau biopolymere et a chargegihe véegétale, les pailles céréaliéres.
Cette derniere est obtenue par broyage de la @lbréifférentes paille céréaliéres (OAF,

OSF, TAF, TSF, ASF, SAF) et tamisage a une granétoende 250 um.

Le présent travail porte sur le traitement chimiglien déchet solide : fibre de paille
céréalieres .Pour cela, les fibres ont étés tmp@e la soude a différentes concentration (4, 8
et a 16g/l) en suite pdhydroxyde de potassium a 17.34%.

L‘évolution des caractéristiques des fibres traitért été soumis a différentes analyse (taux
d’humidité, taux de cendre, la mesure du pH, I'tdeations des composé phénolique, taux
de lignine et de cellulose, le taux de polyphénéité réalisé par des test de coloration de
dosage par spectrophotométrie UV- visible de folotalteu et la conductivité).

Une caractérisation spectrale par infrarouge etoamgue par microscope électronique a
balayage ont été effectuées en fonction de difféseconcentration de traitement chimique.

Les résultats ont montré que le traitement suieiché toutes les propriétés étudiées

Mots clef: pailles céréaliéres, fertilisant, biopolymerelldose, NaOH, KOH.

Abstract:

In Algeria, cereals are an important source ofients. This importance is of considerable
socio-economic importance. With a view to makingtdreuse of this by-product, we set out
to develop and characterize a biopolymeric, pldledf material, cereal straw. The latter is
obtained by grinding the fiber of various cereabwsts (OAF, OSF, TAF, TSF, ASF, and
SAF) and sieving to a particle size of 250 um.

The present work concerns the chemical treatmeatsuflid waste: cereal straw fiber, treated
with soda at different concentrations (4, 8 and/[}d@gllowed by potassium hydroxide at
17.34%.

The evolution of the characteristics of the tredibdrs was subjected to various analyses
(moisture content, ash content, pH measurementtifb@tion of phenolic compounds, lignin
and cellulose content, polyphenol content was detexd by UV-visible folin-ciocalteu
spectrophotometry and conductivity).

Infrared spectral characterization and anatomidadracterization by scanning electron
microscope were carried out according to diffedr@mical treatment concentrations.

The results showed that the treatment applied i&ffiezll the properties studied.

Key words: cereal straw, fertilizer, biopolymer, cellulod&gOH, KOH.
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