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Introduction

Dans la plupart des pays du monde, on assiste a un intérét plus que croissant du grand
public pour la protection de l'environnement. Les fibres végétales comme ressources
renouvelables et biodégradables sont des matiéres premieres, qui par les avancées réalisées par
dans leur exploitation, d’une grande importance dans 1I’amélioration de la protection de

I’environnement.

L’utilisation de fibres végétales comme €éléments de renfort dans les matériaux polymeres,
en remplacement des fibres de verre ou synthétique d’ une maniere générale ont connu depuis les
annees quatre-vingt-dix du siecle dernier un véritable nouvel élan dans les secteurs de 1’industriel
[1,2].

De par leurs qualités et avantages indéniables, tels que leur faible colt, leur densité peu élevée,
leur biodégradabilité, leur disponibilité, leur facilité de mise en ceuvre , leur impact minimum
sur l'environnement, et le fait qu’elles sont des ressources renouvelables, etc. [3,4,5], les
charges et les fibres végétales sont concurrentes de charges et renforts classiques, Ceci dit,
on les trouve dans les différents secteurs d’activité comme 1’automobile, le batiment et trés

bientot 1’aviations et la médecine...etc.[6].

Dans notre travail on s’est intéressé au roseau commun ou Phragmites australis comme
source de charge ou de fibre. Cette plante est trés abondante et on 1’a trouvé principalement
dans les zones humides ou les plaines inondables, comme les marais d’eau douce ou saumatre,
les rives des lacs, des rivieres et des fleuves, et les fossés de drainage en bordure des routes ou

dans les champs agricoles[7,8].

Malgré I’importance économique du roseau commun [9], dans notre pays elle est négligée.
En effet, cette plante peut étre valorisée comme cela se fait dans d’autres pays du monde, d’autant

plus qu’elle ne demande pas d’intrant chimique, contrairement au miscanthus, au lin et au chanvre.

Toutefois, avant toute utilisation, il faut savoir quantifier d’une maniére exacte la
composition chimique et propriétés physiques de la plante ou des éléments de la plante a exploiter,
a I’exemple des fibres. En effet, a cause de la variabilit¢ de la composition chimique et des
propriétés physique d’une région a une autre du méme pays et d’une partie du monde a une autre,
toute valorisation, requiert la connaissance de la composition chimiques et propriétés physique

de la plante ou de la partie envisageée.
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Il est important de rappeler pour étayer notre propos que cette caractérisation est
directement liée a I’utilisation des fibres dans les matériaux, de I’utilisation de la plante a des
fins de dépollution, le batiment, et I’exploitation de molécules bioactives extraites de la plante,

etc.

C’est dans cette esprit que s’inscrit notre modeste travail, qui se donne comme objectif d’utiliser
les normes TAPPI ( Technical Association of the Pulp and Paper Industry ) principalement afin de
caractériser chimiquement une farine de roseau commun obtenue par broyage, mais aussi de la

caractériser du point de vue physique.

Les analyses chimiques en utilisant les normes TAPPI effectuées sont : la détermination
des taux de cendre, d’extractions, taux de lignine et taux de cellulose. Nous avons aussi utilisé
la spectrométrie infrarouge (IRTF) pour I’analyse spectrale, et la spectroscopie UV dans

I’analyse de la lignine insoluble.

Pour ce qui est des analyses physiques, nous avons eu recours au test du taux d’humidité, ainsi

que la microscopie électronique a balayage (MEB) et I'analyse thermogravimétrique (ATG/DTG).

La préparation de notre échantillon ainsi les analyses ont été effectuées au sein de
laboratoire de chimie SNV —Tamda et laboratoire de chimie pharmaceutique de 1’Université

Mouloud Mammeri de Tizi-Ouzou, et pour I’ATG/DTG au niveau de 1’'université de Sétif.
Notre mémoire est organisé en trois parties :

Chapitre 1: consacré a une étude bibliographique ou nous avons fait une présentation

génerale des fibres vegétales et une présentation du roseau commun,

Chapitre 2: réservé aux différents protocoles et analyses effectuées sur les farines de

roseau que nous avons obtenu par broyage.

Chapitre 3: comme dernier chapitre est dédié a la discussion et interprétation de nos

différents résultats, et on le termine par une conclusion.



CHAPITRE |

Generalites sur les fibres vegétales et

le roseau commun.



PARTIE A

Les fibres vegetales
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I. Définition des fibres végétales

Les fibres végétales sont des structures biologiques fibrillaires issues de la biomasse
principalement composées de cellulose, d’hémicellulose, de lignine, de pectines et de cires.
Elles contiennent aussi des protéines, des composés non organiques et en proportion
relativement faible des extractibles. Les proportions de ces constituants dépendent de I'espéce,
de I'age et des organes de la plante. En effet, les fibres peuvent étre issues soit a partir des tiges
('lin, jute chanvre, etc. ) ou bien des graines ( coton , kapok, etc. ), feuille ( sisal, abaca , etc. )
ou encore des fruits ( noix de coco, etc. ) [10].

Les fibres végétales sont tres utilisées pour leur faible densité, leur pouvoir d'isolation
thermique, leur propriétés mécaniques et notamment dans certaines applications pour leur
biodégradabilité [11].

Figure 1: Exemples de fibres végeétales ( Roseau a droite et coton a gauche ) [12,13].

1. Classification des fibres végétales

Nous pouvons subdiviser les fibres végétales selon la taille en deux catégories : des
fibres longues et des fibres courtes. Les fibres courtes sont généralement obtenues des fruits,
des fleurs ou des graines de certaines plantes, alors que les fibres longues sont extraites de

I'écorce ou du liber de la tige ou des feuilles des plantes [14].

Comme on peut parler de 5 groupes selon leur origine d'extraction de l'organe de la

plante dont elles sont issues.
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Graine

== |
T

Les fibres f
Végétales

Tige
(Liberiennes)

=

Tige (dures)

Figure 2:Classification des fibres végétales par leur origine [15].

I11. La structure et la morphologie d'une fibre végétale

La structure d'une fibre végétale est constituée d’une lamelle et de deux parois ( Primaire

et secondaire ) qui se forment en 3 étapes 1’une apres ’autre.

I11.1. La lamelle mitoyenne M
C'est la base sur laquelle ira se déposer la paroi primaire puis secondaire. Elle sera
perforée au niveau des ponctuations par les plasmodesmes qui permettront des échanges
intercellulaires. Elle est d'épaisseur de 0.5 a 2um en périphérie qui est commune aux cellules
voisines. Elle est composée principalement de lignine (70%) associée a dautres composés

organiques tels les hémicelluloses, la pectine, la cellulose [16].

I11.2. La paroi primaire P
Trés mince (0,03 a 0,1um ), elle est située entre la lamelle moyenne et la paroi secondaire.
Elle est constituée de 25 a 30% de cellulose, 30 a 65% d'hémicellulose, 5 a 35% de pectines et 0,5
a 5% de protéines [17].
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I11.3.La paroi secondaire
Considérée comme paroi principale, elle est située aprés la paroi primaire, de méme composition

que cette derniere, mais avec différentes proportions. Elle est divisée en trois parties essentielle sont:
« Laparoi externe S1 mince (0.1a0.2um).
. Laparoi centrale S2 de beaucoup la plus épaisse ( 0.5 a 8um ) et la plus déterminante.

. Laparoi interne S3 appelée paroi tertiaire, mince (0.04 a2 0.1um).

lumen

_—5-’—— - Couche S;
-

et

Couche S,

Microfibrilles — @
de cellulose

Couche S, -

Section transversale
d’une cellule
Paroi primaire (fibre/traqueide)

/

— Lamelle moyenne

Figure 3: Structure d'une fibre végétale [18].

IVV. La composition chimique d'une fibre végétale

Les fibres végétales sont constituées chimiquement de trois principaux constituants: la cellulose,
les hémicelluloses et les lignines. Elles contiennent aussi des protéines, des extractibles et certains
composés inorganiques en faible proportion [19].

Cette composition chimique dépend de I'origine de la fibre, des conditions de croissance, des
conditions climatiques, de 1'age de la plante et de la provenance de la fibre ( feuilles, tige, fruit,...)
[20].

La proportion de cellulose, d'hémicelluloses et de lignine varie d'une espéce a une autre.

A l'intérieur de chaque fibre, la lignine joue le role d'une matrice enrobant la cellulose [21].
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Figure 4: Représentation schématique des différents composants des fibres (cellulose et
hémicellulose, pectines, protéines).

Avec HRGP: glycoprotéines riches en hydroxyproline

1IVV.1. Cellulose

La cellulose est la molécule organique la plus abondante puisqu'elle forme la plus grande
partie de la biomasse terrestre ( plus de 50% ). Elle est le constituant principal de la paroi
cellulaire de nombreux végétaux, notamment les plantes les arbres. C’est une source de matiére
premiére utile a la production de biomatériaux [22]. Sa proportion varie d’une espéce a une
autre et suivant plusieurs facteurs déja cités. Par exemple, le coton contient 82,7% de cellulose
contre 65,8% pour les fibres de sisal et 64,4% pour le jute [23].

La cellulose est un polysaccharide, par conséquent c’est un biopolymere. Le motif de ce
polymeére est le glucose constituant avec une formule empirique (CeH100s )n. Toutefois, certains
sucres tels que le galactose, le mannose ou le xylose peuvent étre incorporés en petite quantité
dans les chaines. Le nombre de maillons de glucose (ou degré de polymérisation) varie suivant
I'espace végétales [24].

Le nombre de monomeres de glucose, ou degré de polymérisation (DP) n'est pas connu
dans la cellulose native, différe énormément selon l'origine de la cellulose ; sa valeur peut varier

de quelques centaines a quelques dizaines de milliers. 1l est par exemple de 12000 pour le coton,
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de 9000 pour le chanvre, 1000 pour la pate de bois et encore 8000 pour I'épicéa. La cellulose
cristalline est I'un des polymeéres ayant le module d'élasticité le plus éleve, soit environ 136 GPa

et comparable a la fibre de verre [25].

Cellobl
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Figure 5: Représentation de la chaine de cellulose [26].

IV.2. Lignine
La lignine c'est le deuxiéme principal composant constituant les fibres végétales apres la
cellulose. Il s'agit aussi d'un polymere hydrocarboné ayant une structure tridimensionnelle
aléatoire permettant de former une matrice. La lignine forme lors de la formation de la paroi

secondaire et se dépose autour des constituants polysaccharides et protéines de la paroi.

La lignine est polymeérisée a partir de trois précurseurs monomeres phénylpropanoides : les
alcools p-coumarylique, coniférylique et sinapylique, qui sont aussi connus comme les
monolignols. Les trois monomeres different par leur degré de méthoxylation des noyaux
aromatiques [27].La complexité des lignines, a proprement parler, provient de l'association des
trois monolignols par différentes liaisons chimiques sans caractére ordonné ni repétitif pour

former un polymére amorphe et hydrophobe [28].

N N HyCO

OH OH OH

HO HO HO

OCH, OCH,

Alcool coumarylique Alcool conlférylique Alcool glnapylique

Figure 6: Les trois précurseurs monomeéres phénylpropanddes.
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Sa structure dépend de l'espace végétales dont elles sont issues et du tissu végétale et de la
strate pariétale ou elles se trouvent et des facteurs environnementaux tels que la température, le

manque d'eau ou encore les attaques de différentes pathogenes [29].

Comme on vient de le montrer, lignine est une macromolécule extrémement, est un
polymére aromatique hétérogéne[30]. Elle est liée a la cellulose par des liaisons covalentes qui
améliorent le caractére adhésif de l'interface entre cette matrice et les fibres cellulosiques, cette

compatibilité est assurée par I’hémicellulose [31].

Les lignines possédent une fonction protectrice, comparativement aux polysaccharides,
contre la dégradation biologique et atmosphérique, mais aussi elles sont résistance a I'humidité
[32].

Cependant, elles sont un des obstacles majeurs a la conversion de la biomasse lignocellulosique

en carburants et produits chimiques biobase [33].

MeQ
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N A 7 &
k/\/OH on 7~ Z 2
on oH o
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OH alcohol alcohol alcoho
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Figure 7: représentation chimique d'une lignine.

IV.3. Les hémicelluloses
Les hémicelluloses, qui se trouvent dans les vegétaux, est le troisieme principal composant.
Il représente 25% de la biomasse [34]. Du point de vue chimique, c'est un polymere
polysaccharidique caractérisé par des masses molaires beaucoup plus faibles que celle de la
cellulose.

°
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L'hémicellulose interagit avec la cellulose et la lignine, par des liaisons hydrogenes. En

outre, 1l faut savoir aussi que la similarité structurale entre la cellulose et les hémicelluloses

favorise une forte association non-covalente (liaison hydrogene) entre les microfibrilles et des

liaisons covalentes avec les pectines.

HaC ch/q
HCY

HzxC

<

oH ~
o o
HO O (= HC O
O o o]
H n
o
o OH

Figure 8: Structure chimique d’hémicellulose.

L'hémicellulose differe de la cellulose par trois aspects. Premiérement, elle est composée

de sucres neutres: xylose, arabinose, galactose, glucose, mannose, et d'acides uroniques alors que

la cellulose ne contient que des unités 1,4-p-D-glucopyranose. Deuxiémement, elle présente un

degré considérable de branchements contenant des groupes latéraux a I'origine de sa nature non-

cristalline. Enfin, a 1’état naturel, elle a un degré de polymérisation compris entre 50 et 300,

tandis que celui de la cellulose native est 10-100 fois plus élevé et une structure en forme

d’hélice qui leur confére une certaine souplesse [35].

o) OH CH,OH
( O
HO
HO OH OH
H HO O.__.OH OHCHZOH o OH,——0O. OH =
HO" OH OH © ki 2
/\/O\ ~OH O
HO / OH
OH OH OH OH
OH
HO OH &6
a) xylose b) mannose c) galactose d) rhamnose e) arabinose

utilisée
[37]. C

s'allong

Figure 9: Les constituants d'hémicellulose.
L'hémicellulose est insoluble dans I'eau mais soluble en milieu alcalin [36] et elle est
comme additifs alimentaires, plastiques ( films et revétements ) et produits chimiques
‘est le constituant responsable de I'élasticité des fibres et qui permet aux parois de

er pendant la croissance [38].

S
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IV.4. Les pectines
Les pectines sont des molécules polysaccharides complexes hétérogenes acides contrairement a

la cellulose (elles sont constituées de nombreux monomeéres différents). Elles jouent le role de
ciment intercellulaire principalement localisées au niveau de lamalle moyenne. Ils font partie des

constituants des tissus végetaux et leurs actions dépendent des conditions ioniques du milieu

[39].

Figure 10: Structure chimique de pectines.

La chaine principale des pectines est constituée d'un polymere: l'acide poly-galacturonique.
L'acide galacturonique, qui est le monomére, est un dérivé du galactose (substitution d'une fonction
alcool (-OH) par une fonction acide (-COOH) sur le carbone 6. La chaine est rarement monotone.
Certains acides galacturonigques sont methylés (substitution d'un -H de la fonction acide par une
fonction méthyle (-CHs) [40].

Ces acides sont associés a d'autres composants chimiques membranaires (cellulose, hémicellulose,

lignine) par des liaisons physiques et/ou chimiques [41].

@ a.galacturonique

a.gal.méthylé

. rhamnose

(O autres oses

Figure 11: Constituants de la pectine.
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IV.5. Les cires
La cire est une partie des fibres qui peut étre extraite avec une solution organique. Elle
est constituée de différents types d'alcools, qui sont insolubles dans I'eau et se gonflent dans
plusieurs acides comme l'acide palmitique, I'acide oléagineux et l'acide stéarique [42].

/\/\/\/\A/\/VH\OH

Figure 12: Structure chimique d'acide palmitique [43].
Le Tableau (1) donne la composition chimique et les proportions en pourcentage de
chaque substance (cellulose, lignine, hémicelluloses, pectine et cire) des fibres végétales les
plus utilisées au monde [44].
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Tableau 1: Composition chimique (en%) de différentes fibres végétale.

Fibres Cellulose ' Hémicellulose Lignine Pectine Cire

Lin

Jute 61,1-71,5

amie 68,6-76,2

Alfa 45 24 24 5 2
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V. Domaines d'utilisation

Depuis plus d'un siecle, les fibres végétales sont utilisées dans plusieurs domaines en

raison de leur prix bon marché et leur capacité d’étre recyclable et biodégradable [45].

De nos jours plusieurs secteurs utilisent ses fibres comme: le batiment
(isolation,panneaux de particules, etc.), l'automobile, les équipements industriels, I’aéronautique, les

emballages, 1’électronique, le sport, les loisirs et méme la médecine [46,47].

Tableau 2: Adéquation/marché/procédés/nature des fibres végétales techniques fournies.

Exemple de la plasturgie et des composites [48].

@



Chapitre | Les fibres végétales

Domaines Procédés Procédés Produits

d'utilisation | thermoplastiques thermodurs

SMC,BMC, Fibres (mm) fibres (cm), compounds,

Automobile Injection/
moulage,estampage, RIM non tisses rovings/ fils
thermo-compression

BTP Extrusion laminage Pultrusion, Fibres (mm), fibres (cm) Compounds,
enroulement rovings/fils
filamentaire

Electricité/  Injection/ moulage SMC BMC Poudres et farines, fibres (mm) , fibres

électronique Extrusion laminage RIM (cm) ,compounds, non-tissés,
rovings/fils

Aéronautique Injection/moulage, = RTM, infusion Non-tissés, tissus, UD, multiaxiaux,

extrusion rovings
Ferroviaire Moulage au Non-tissés aiguilletés, non-tisses
contact, hydroliés, tissus UD,
projection multiaxiaux,rovings, fibres (mm), fibres
simultanée,RT (cm)
M
Sports et Injection/moulage, Moulage au Fibres (mm), fibres (cm), compounds,
loisirs extrusion, contact, non-tissés,

@
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Meédical

Nautisme

Bien de
consommatio

n

Eolien

estampage projection

simultanée,RT
M,

infusion,

pultrusion

Injection/moulage,

extrusion

Moulage au
contact,

projection

simultanée,RT

M, infusion,

Injection/moulage, Pultrusion,

extrusion, enroulement
filamentaire,S

MC,BMC

estampages

Moulage au
contact,
projection

simultanée,R

TM, infusion,

tissus,UD,multiaxiaux,rovings,fibres

(mm) fibres(cm)

Poudres et farines, fibres (mm), fibres

(cm) ,compounds

Non-tissés aiguilletés, non-tissés
hydroliés, tissus,UD,

multiaxiaux,rovings, fibres (mm),

fibres (cm)

Poudres et farines, fibres (mm) , fibres

(cm) ,compounds,non-tissés,

tissus,UD,multiaxiaux,rovings

non-tissés,

tissus,UD, multiaxiaux,rovings,fibres(m

m),fibres(cm)

F
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Leur progression est basée sur la capacité des filieres a lever les principales contraintes
technologiques encore existante, a savoir: (1) amélioration des performances mécaniques par le
fractionnement, (2) apport de nouvelles fonctions dont le végétal est depourvu naturellement, (3)
amélioration de la mise en ceuvre des fractions en semi-produits et en matériaux, (4) la maitrise

de la reproductibilité des performances [49].

Figure 13: Platine de rétroviseur injectée en Figure 14: Eolienne composite
PP de fibre de chanvre, renforcée par des fibres de lin [50].

La figure (16) représente la production des fibres végétales (le coton, le lin et le chanvre)
en Europe par pays (ha). Cependant la plus grande production de fibres c’est en Gréce et en
France puis derriere c’est les autres pays. Et on remarque aussi que la production de coton est

en premiere position avec 361.570 ha.

La production de plantes a fibres

En Europe. il existe trois cultures majeures.
productrices de fibres végétales: le coton. lelin et
le charwvre. Le nombre d'hectares pour ces cultures
est en nette augmentation chaque année

Superficie de production
de e par pays (ha) e

50.081 ha
Principaux producteurs Pays-Bas s
de lin (ha) 2.400 ha 420 1470

115.700 ha ' s70

114
Principaux producteurs 699 1500
je coton (ha
de coton (ha) 260

361.570 ha 97.500 ha 290 oo, 3.400

Figure 15: Production européenne de fibres végétales [51].
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L'utilisation de fibres végétales techniques dans le domaine des matériaux est conditionnée
par leur capacité a amener des fonctions différentes, dans le respect du cahier des charges des

industriels d'application [52].

V1. Les avantages et les inconvénients

Les fibres végétales constituent une alternative intéressante aux fibres de verre en raison
notamment de leur recyclabilité. Ces fibres présentent de nombreux avantages, entre autres elles
peuvent étre un renfort dans les matériaux composites. En revanche, certains inconvénients
peuvent étre un frein au niveau du développement industriel. On peut résumer les principaux

avantages et inconvénients qui sont rassemblés dans le tableau 3.

5
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Tableau 3: Les avantages et les inconvénients des fibres végétales.

Les avantages

Faible colt

Biodégradable

Neutre pour I'émission de CO2

Pas d'irritation cutanée lors de la

manipulation des fibres

Pas de résidus apreés incinération

Ressource renouvelable

Demande peu d'énergie pour étre

produite

Propriétés mecaniques spécifiques

importantes (résistance et rigidité).

Bonne isolation thermique et acoustique

Les inconvénients

Absorption d'eau

Faible stabilité dimensionnelle

Mauvaise tenue en vieillissement.

Faible tenue thermique (200 a 230°C au

maximum)
Fibres anisotropes
Variation de qualité en fonction du lieu de
croissance, de la météo...
Pour des applications industrielles, demande

la gestion d'un stock

Renfort discontinu

@
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I. L"historique de roseau commun

Le roseau commun ou Phragmites australis, a été décrit pour la premiére par Arundo
Phragmites L en 1753. Le genre Phragmites issu de mot grec «phragma» signifie cléture/
cloison. Est fixé pour distinguer le roseau commun sur les autres graminees. Et australis vient

du latin et signifie «sud» est extraite du nom de 1’ Australie ou a été découverte pour la premicre
fois [53].

En Amérique du nord on dénombre plusieurs génotypes de roseau, au Québec notamment
existe la plus ancienne colonie qui est d’origine exotique, il était présent depuis plus de 3000ans,
plutdt clairsemé jusqu’a la fin des années 50, puis a pris depuis une trentaine d’années une
expansion remarquable dans le sud-ouest du Québec. Malgré son absence dans la région en

1970, actuellement le roseau s’étend de 1’ Abitibi a la Gaspésie et occupe prés de 250000m>[54].

Il. La définition de roseau commun (RC)

Le roseau commun (Phragmites australis subsp. australis) est une plante vivace de la
famille des graminées de grande de taille (plus de 6 m). Originaire d’Europe et d’Asie, il se
propage par graines ou de maniere végétative. C’est aussi une espéce hélophyte, cosmopolite
et se rencontre jusqu’a une altitude de 1000m [55]. On le trouve dans les milieux humides et
dans des endroits les plus variés: bordures des fossés, des routes et des champs, les marais, les
bords de routes, les talus et canaux de drainage.

Figure 16: Roseau commun (original).
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Le roseau se présente formé de colonies mono-spécifiques particulierement denses
pouvant contenir jusqu’a 325 tiges par metre carré [56]. Les tiges, dont le diameétre varie de 4 a
10 mm, et dont le taux d’évapotranspiration peut atteindre 5 a 13 L par jour par metre carre,
sont produites a chaque printemps, mais elles meurent a la fin de I’automne. Elles demeurent

toutefois erigées en hiver [57].

I11. Composition chimique du RC
Le roseau commun comme les autres plantes possede un taux tres élevé en matiére séche

(MS) qui représente environ 93 % de la composition générale et 7 % d’eau [58].

Les fibres de roseaux sont constituées, comme toutes les fibres végétales, de cellulose,
I’hémicellulose et la lignine. Il y a d’autres composés minoritaires comme les extractibles, les

protéines, I’amidon et des composants inorganiques, les cendres, etc.

Tableau 4: Exemple de composition chimique de la fibre de R.C [59].

44.72 22.8 20 3 9.48

V1. La morphologie de R.C
Les phragmites communs sont des plantes pérennes, rhizomateuses. Sa tige dressée, treés forte
(de 4mm a 10mm), non ramifiée et parfois pourprée, glabres, lisses, luisantes et sont a nceuds

ordinairement recouvrés par des gaines [60].

Ses feuilles sont longues (12 a 40cm de longueur) et planes, et les fleurs Inflorescence
en forme de fanion ou de plume. La floraison se fait d’aoit a septembre. Elles sont d’abord
pourpre, puis deviennent rousse et presque brun foncé a maturité. Le fruit est blanc, gris ou brun
[61].
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L inflorescence
d’une couleur

brun-violet-argenté.

est trés grande
(10 a30 cm)eten
forme de plumeau

La plante est fixée
et enracinée par un
rhizome
profondément
ancré dans la vase
(50a 130 cm ou
plus)

L.a tige est trés
grande et dressée

Les feuilles
engainant la tige.
sont trés grandes et
pointues (30 a 70
cm ou plus).
perpendiculaires a
la tige et ont des
nervures paralléles

Figure 17: la morphologie de phragmites Australie [62].

V. Classification et position systématique
La plante Phragmites australis est classée comme suit [63]:
- Regne : végétale.
- Embranchement : Spermaphytes.
- Sous embranchement : Angiospermes.
- Classe : Monocotylédones.
- Sous classe : Commelinide.
- Ordre : Graminales (cyperales).
-Famille : Graminées (Poaceae).
- Genre : Phragmites.

- Espéce : Phragmites australis.
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V1. Domaine d'utilisation de R.C
Le roseau est une nouvelle alternative aux ressources fossiles. Il présente des propriétés

physiques et chimiques tres intéressantes, qui font de lui utilisable dans différents domaines.

VI.1. Usages alimentaires
Les feuilles de roseau ont une valeur nutritive trés intéressante. On peut les utiliserdans

I’alimentation des ruminants, des équins et des lapins [64].

Les tiges sont employées comme cl6tures de jardins et barrieres pour les animaux, de
plus, les Phragmites sont utilisés comme engrais et contribuent donc a la fertilisation de la terre,

les graines sont également consommables [65,66].

V1.2 .Usages médicinaux
C’est une plante médicinale usitée dans plusieurs pharmacopées traditionnelles. On
utilise ses feuilles et ses rhizomes dans le traitement d’arthrites rhumatoides, rhumatismes,
leucémie et autres types de cancer, problémes des seins, diabéte, jaunisse (hépatite), nausée et
typhoide [67].

Dans les régions tropicales, le Phragmites australis est utilis¢ comme traitement contre
la bronchite, la diarrhée, la fiévre et les douleurs d’estomac. La poudre des graines est utilisée
comme ingrédient dans les cremes contre les brllures, en plus, le rhizome de roseau est

considéré comme diaphoreétique, diurétique et émetique [68,69].

V1.3. Usages industriels
Cette plante est considérée comme matériau de base dans 1’industrie, notamment dans le textile,
la fabrication du carton, du papier ou la qualité de ce dernier varie en fonction du pourcentage
de roseau contenu dans la pate de fabrication. Le papier produit avec 80% de roseau est
considéré de bonne qualité et est destiné a I’emballage [70].

En outre, parce que cette plante possede des propriétés thermiques intéressantes, trés résistante
aux intempéries permet de diminuer la transmission thermique entre l'extérieur et I’intérieur,

elle est utilisée aussi dans la construction des toitures [71].

On peut aussi I’utiliser dans la fabrication de produits de vannerie comme les nattes, les paniers,

les chapeaux et les sacs [72].

11 est considéré comme une source importante d’énergie par le processus de combustion et la

fabrication des biocarburants [73].
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V1.4. Usages agricoles

Le roseau est étendu dans plusieurs pays et sa récolte est devenue actuellement un grand
marché international [74]. Il est utilisé pour le paturage des animaux car les bourgeons de roseau
commun sont verts et doux. Il est récolté en été et stocké afin d’étre utilisé comme une bonne

source fourragere durant ’hiver [75].

V1.5. Usages aquaculture
Les potentialités épuratoires des plantes aquatiques et plus particulierement du roseau
ont été mises en évidence par Seidel des 1946 pour traiter des effluents industriels contenant
des substances chimiques tels que les phénols, en particulier, s'adapte facilement a divers types

de milieux et il est doué d'une grande productivité aérienne facilement valorisable [76,77].

L'utilisation du roseau dans les bassins d'épuration des eaux usées constitue une technique tres
importante pour objectif de réduire le niveau de contamination en métaux lourds et en

microorganismes et de les rendre réutilisable en agriculture [78.79].

Cette plante présente une forte tolérance a certains métaux: zinc, plomb, fer, cuivre et
au cadmium au niveau des racines [80]. Ces éléments traces accumulés sont transportés ensuite
vers les parties aériennes sous forme cationique liée aux acides organiques et/ou acides gras a
courte chaine aliphatique (fumarique, citrique, oxalique, propionique, butyrique) ou sont

stockés finalement dans les vacuoles des cellules foliaires [81,82].

Figure 18:Exemples de quelques produits industriels de RC.
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VII. Impacts sur ’environnement
Le roseau est une espéce qui présente des inconvénients sur I’environnement que nous

énumérons comme suit [83] :
« Plantes agressives tres difficile a controler.

« Colonise rapidement un site grace a des rhizomes et stolons qui peuvent s’étendre sur

plusieurs metres en quelques semaines.
- adaptable et resistant.

« Profite des périodes séches et des sols dénudés par les travaux pour coloniser d’autres

sites.
« Des fragments de tiges transportés avec le sol ou I’eau génerent de nouvelles populations.

« Son expansion est favorisé par les perturbations humaines (lessivage d’engrais, la

dégradation des berges).

« Les milieux envahis par le roseau commun sont denses et impénétrables, ils ont une flore
peu diversifié et sont peu propices a la nidification des oiseaux aquatiques et la navigation
y devient difficile et le paysage monotone.

« 1l peut aussi envahir les champs et son abondante litiére obstrue les canaux de drainage

Figure 19: le déchet de roseau commun [84].
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|. L'échantillon

La fibre végétale qui a fait I'objet de notre étude est le roseau commun issu de chamlal situé

sur l'autoroute qui mene vers Oued Aissi (route nationale N12), a 7 Km a I’est de Tizi-Ouzo.

Figure 20: L’emplacement de CHAMLAL sur Google earth.

Il. Préparation de la farine du roseau commun

Les échantillons doivent étre préparés de fagon identique pour limiter la variabilité des
résultats qui peut facilement étre élevée. Pour cela les protocoles on a suivi les normes des

protocoles TAPPI (Technical Association of the Pulp and Paper Industry).

On doit passer au préalable obtenir une farine du roseau commun avant de l'utiliser pour

nos analyses.
Les étapes suivies sont:

- Lavage: on a lavé le R.C plusieurs fois avec I'eau de robinet pour débarrasser tout les

matieres étrangeres.

« Séchage: le R.C soumis un séchage a l'air libre (séchage naturel) pendant 3 jours afin

de réduire le taux d’humidité. Ceci est dans le but de faciliter le broyage.

- Broyage: aprés que le R.C est coupé et réduit en petits morceaux, ces derniers ont subi
un broyage en utilisant un moulin a café de la marque Krafte pour obtenir une poudre a
dimensions différentes. Le but du broyage est d’augmenter la surface de contact entre

le solvant d’extraction et la farine de R.C [85].
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« Tamisage: le résultat obtenu par le broyage est tamisé manuellement dans un tamis
RETSCH (Figure 21) afin d’obtenir une farine a différent diametre (45um, 63pum,
125um, 250pum et 500pm) tel que montré sur le tableau 01. Ce tamisage a été réalisé au

laboratoire de géologie au niveau de 1I’Université Mouloud Mammeri (Tamda).

Figure 11: Tamis RETSCH.

Tableau 5: les différents refus en fonction des différentes mailles.

Mailles (um) Refus (g) Refus cumulés (g)
500 302.24 302.24
250 266.95 570.19
125 172.16 724.35
63 78.87 821.21
45 50.98 872.2
Le fond de tamis 47.02 919.22
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Figure 22: Les étapes de changement du RC.

I11. Caractérisation physique

I11. 1. Taux d"humidité

La teneur en humidité est le rapport exprimé en pourcentage indique la quantité de I’eau
présente dans le R.C sur la masse du R.C anhydre (sec). Le R.C est dit «vert» ou «humide»
quand sa teneur en humidité est supérieure a 19% [86].

Pour mesurer le taux d’humidité on doit passer par ces étapes suivantes :

« Peser les creusets a vide et prendre de la masse mo.

« Peser 1g d'échantillon pour chaque diameétre de (50um, 250pum, 45um) et on effectue 3
essai pour chaque diamétre.

« Introduire I'échantillon pour chaque diametre dans un creuset et prendre la masse une
autre fois (I’échantillon + creuset) et noté mi. Numéroté chaque creuset pour faire la

différence entre eux.

« Mettre I'échantillon dans I'étuve a 105°C pendant 2h-3h, aprés sortir I'échantillon pour

le refroidir dans dessiccateur pendant environ 20- 30min et prendre sa masse.

« Remettre une autre fois I'échantillon dans I'étuve pendant 1h et le faire sortir pour le
refroidir encore dans un dessiccateur et le peser. Cette etape est refaite jusqu'a ce que le

poids soit la masse soit constante.

« Une fois le poids est constant la masse note mz est notée.
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Figure 23: Les matériels utilisés pour mesurer le taux d’humidité.

Le taux d’humidité est donné par la formule suivante :

ml —m?2
TH % = — x 100
m2 — mo0

Avec: mo: creuset vide, mi: creuset + R.C et m2: creuset +RC sans humidité.

I11.2. Taux de cendres (selon TAPPI 211)
Le taux de cendre est le résidu en sels minéraux et en matiéres inorganiques obtenus apres
Iignifugation a la température a 525°C. Pour le déterminer on doit passer par les étapes

suivantes:

« Nettoyer et sécher les creusets et aussi le roseau dans une étuve a 105°C.
« Peser les creusets a vide (mo).

« Peser 1g d'échantillon pour chaque diamétre de 500um, 250um et 45um (on fait 3 essaies

pour chaque diameétre) et peser les creusets + I'échantillon noté my.

« Mettre I'échantillon dans un four a moufle et régler en méme temps la température
(chaque 5min la température augmente avec 10°C) jusqu'a atteindre une température

stable de 525°C, elle reste une heure.
« Laisser les creusets remplis avec les échantillons dans le four pendant 3h.
« Retirer les creusets et les mettre dans un dessiccateur pour les refroidir.

« Pesée tout les creusets avec des cendres et noter mo.
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(a) : La balance (b) : Le four a

. . (c) : Le dessiccateur (d) : Le cendre
électronique

moufle

Figure 24: Les matériels utilisés pour mesurer le taux de cendre.

Le taux de cendre est donné par la formule suivante:

ml—m?2

Taux de cendre % = ——— X 100
mO0

Avec Mo: la masse de creuset vide, M1: la masse d'échantillon + le creuset avant ignifugation

et M2: La masse de creuset + I'échantillon apres ignifugation.

111.3. Analyse de morphologie par Microscopie Electronique & Balayage (MEB)
Le premier appareil doté d’un systéme de balayage a été congu en 1935 par I’ingénieur
allemand M. Knoll lors de travaux sur les tubes cathodiques de téléviseurs pour la Telefunken

Company [87].

Le premier microscope €électronique a balayage pour échantillons massifs est développé
en 1942 aux Etats-Unis (Laboratoire RCA) par V. Zvorykine (1889-1982), J. Hillier (1915-
2007) et R.L. Snyde [88].

Le microscope électronique a balayage (MEB) est un appareil d’analyse, pouvant
fournir rapidement des informations sur la morphologie et la composition chimique d’un objet
solide (en 3 dimensions avec une tres haute résolution de l'ordre du nanomeétre) [89]. Cette

technique d’analyse microscopique est basée sur le principe des interactions électrons-matiere.

La surface de I’échantillon a observer est balayée par un faisceau électronique et les

électrons secondaires détectés sont amplifiés, puis interprétés pour reconstruire une image en
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fonction de I’intensité du courant électrique produit. Le MEB réalise donc une topographie de

I’échantillon a analyser.

On a fait l'analyse au laboratoire de HASNAOUA (chimie physique) au niveau de
l'université UMMTO avec un MEB est de type Philips ESEM XL 30 a filament de tungsténe
couplé a un systeme complet de la microanalyse X avec des conditions opératoires suivantes:
tension d’accélération de 20kV, pression de 0,5Torr, et a différent agrandissement: 100, 250 et
500.

Figure 25 : MEB de type Philips.

11.4. Analyse thermogravimeétrique et sa dérivée (ATG / DTG)
Analyse thermogravimétrique basée sur la mesure de la variation de la masse en fonction
de la température ou du temps [90]. Cette technique est souvent utilisée pour caractériser la
décomposition et la stabilité thermique des matériaux. On 1’a trouve reportée avec sa dérivée

DTG [91], qui peut servir a étudier la cinétique et la vitesse de dégradation.

L'appareil utilisé est le Q600 SDT-TA INSTRUMENTS, se décompose en plusieurs
parties distinctes : un ordinateur, un contrbleur et un boitier de commande. Une unité de

commutation de gaz et I'unité de mesure.

L'analyse a été réalisée a l'université de Sétif, sous air entre 20 et 600°C a la vitesse de

10°C/min sous argon comme gaz inerte et une masse initial de 3.154 mg.
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Figure 26: L'analyse thermogravimétrique (ATG).

IV. La caractérisation chimique

IV.1. Analyse par spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (IRTF)
La spectrométrie IR est une méthode efficace pour I'analyse rapide et sensible de la
plupart des molécules existantes. Dans notre étude, elle est utilisée pour la caractérisation des

principaux groupements fonctionnels des composants chimiques dans la farine de R.C.

La Spectroscopie IRTF est basee sur l'absorption d'un rayonnement infrarouge par le
matériau étudié afin de détecter les vibrations caractéristiques des liaisons et les groupements
chimiques [92]. Elle permet de distinguer, au sein d’un méme spectre, les nombres d’onde de

vibration des liaisons caractéristiques des polysaccharides et des lignines [93].

Pour rappel, I'analyse du rayonnement incident et transmis a travers 1’échantillon, permet
d’obtenir un spectre de pics caractéristiques des différents types de liaisons misent en jeu. Dans
le spectre, nous retrouvons la transmittance T ou I'absorbance A de 1’échantillon, et chaque pic

d’intensité correspond a un nombre d’onde spécifique et a un groupe chimique particulier [94].

Les échantillons a analyser sont préparés sous forme de poudres (broyage des fibres tres
finement pour avoir des bons résultats) puis pastillées avec le bromure de potassium (KBr).
L’absorptionpar 1’échantillon est mesure en fonction de la longueur d’onde, typiquement de
4000cm™a 600 cm™ [95]. La marque de I'appareil utilisé est IRAffinity-1S. On a fait I'analyse
au laboratoire de LCAGC a HASNAOUA.

On arrive au résultat grace au logiciel de traitement installé dans l'ordinateur relié au

spectrometre.
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Figure 27:Spectrométre infrarouge de Fourier.

IVV.2. Extraction des extractibles selon le protocole TAPPI 264

Les extractibles sont des substances que I'on peut extraire grace a des solvants. Sur le tableau

2 on donne les solvants que nous avons utilisés et conformément au protocole TAPPI.

Tableau 6: Les solvants qu'on a utilisé durant I'extraction

Les solvants Formule Température La densité Sécurité/
chimique d'ébullition risque
Benzéne CeHe 80 0.88 Inflammable
toxiques

Cancérigenes

L'éthanol 95% C2HsOH 78 0.79 Un peu
toxiques
L'eau H20 100 1 /

Les solvants neutres, I'éthanol et le benzene, sont utilisés pour éliminer les matériaux qui

ne font pas partie de la matiére ligneuse ou qui peuvent interférer avec certaines analyses

@
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(extraire les cires, les graisses, certaines résines et éventuellement certaines portions de gommes
de bois). L'eau chaude pour extraire les tanins, les gommes, les sucres, les amidons et les

matieres colorantes [96].

IV.2.1. Extraction a I’éthanol/benzéne (1/2)
Pour faire cette extraction, nous avons préparé un volume d'éthanol (100ml)+ 2volumes de

benzéne (200ml), soit un volume total de 300 ml. Les étapes suivantes sont suivies :

o Sécher I'échantillon (125um) ainsi que la cartouche du soxhlet et laver tout les
matériaux utilisés (soxhlet + Le ballon d'extraction (500ml) + Le condenseur), et

veiller & faire un séchage du matériel lavé.

« Peser 2g déchantillon et la masse de la cartouche, le ballon d'extraction avec le

solvant.
« Mettre I'échantillon dans une cartouche et inséré la cartouche dans lI'appareil soxhlet.

- remplir le ballon d'extraction avec 300ml de solvant (éthanol/benzéne (1/2)) dans

une hotte & vapeur pour éviter toute inhalation.

« Assembler le tout au systeme de refroidissement (réfrigérant a boule) et lancer
I’extraction sans oublier de mettre en marche le chauffe-ballon. L’extraction a duré

pendant 6h.

« ala fin de l’extraction, mettre la cartouche de cellulose a 1’étuve et évaporer a
I’évaporateur rotatif la solution du ballon (Pour séparer le solvant de I’extrait).
Lorsque I’évaporation est finie, peser tout une autre fois (le ballon et le solvant, ainsi

que la cartouche) et I'extrait apres qu'il soit asséché du solvant.

S
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(a): Le solvant + L'extrait. (b): L'extrait avec un (c): Le solvant aprés le séparé
solvant.
Figure 28: Le solvant (Benzéne et 1’éthanol) et 1’extrait.

1VV.2.2. Extraction a I'éthanol

Apreés l'extraction a I'éthanol benzéne, I'échantillon est transféré dans un entonnoir et
I'exces de solvant est éliminé. L'échantillon est lavé avec I'éthanol pour éliminer ce qui reste du

benzéne. Par la suite les étapes suivante sont suivies :

- Remettre I'échantillon dans la cartouche et insérer la cartouche dans le soxhlet.
« Remplir le ballon avec 300ml d'éthanol dans une hotte a vapeur toujours.

« Extraire pendant 4h.

« a fin d'extraction, mettre la cartouche a 1'é¢tuve pour faire évaporer I’éthanol.

« Lorsque I'évaporation est finie, peser I'extrait seul, la cartouche et la masse de solvant.

Figure 29: la solution obtenue apres L'extraction a 1’éthanol.
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IV.2.3. Extraction a I'eau chaude
Apres I'extraction a I'éthanol, I'échantillon est lavé avec l'eau distillée pour éliminer le reste

d'¢thanol. Ensuite s’ensuit les étapes suivantes:

« Mettre I'échantillon dans une fiole et ajouter 500ml d'eau distillée bouillante et le

transférer dans un ballon.
« Laisser I'échantillon dans I'eau en ébullition durant 1h.
« Insérer le ballon dans le bain avec I'eau bouillante.
« Filtrer et laver avec 500ml d'eau distillée bouillante.
« Laisse I'échantillon pour qu’il seche.

o Peser le ballon et I'extrait.

L'appareil d'extraction utilisé dans notre étude, comme déja signalé est un soxhlet, que la figure
(30) montre:

Figure 30 : Appareil d’extraction: le soxhlet (photo originale 2021)

La loi de pourcentage des extractibles :
Extractibles en o — % x 100

Avec:
m1= le poids séché initial de RC avec la cartouche en g.

m2 = poids final séché de RC a en g.
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Apres extraction, la rote a vapeur est utilisée pour separer le solvant de l'extrait et une
distillation pour séparer les deux solvants (benzéne et 1’éthanol). Ce dernier point est utile dans

I’objectif de réutiliser les deux solvants pour de nouvelles manipulations et éviter le gaspillage.

La distillation est un procédé pour seéparer deux solvants dont la température d'ébullition est

différente.

""..g IWII nu | I

Figure 31: Appareillage de distillation Figure 32 : Rota vapeur (photo original2021).

(photo original).

IVV.3. Taux de lignine

Le dosage de la lignine est réalisé selon la norme TAPPI 222 et on a utilisé la

spectroscopie pour la lignine soluble.

Le solvant utilisé est le H.SO4 de 95-97% avec une masse molaire a 98.08 et d’une densité de
1.840.

IV.3.1. Lignine insoluble
Cette méthode consiste en la dissolution par I'acide sulfurique concentreé, puis diluée a

1’¢ébullition, de la totalité de la matiére organique a I’exception des lignines[97].

Au préalable une solution de 250ml d'H2SO4a 72% massique est préparée a partir d’un
acide a 96% massique. Les étapes suivantes sont respectées:
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« Mettre dans une étuve a 105°C I'echantillon et peser tres precisément une fois refroidie

(La méme chose pour tous les matériaux qu’on doit utiliser).
- Peser 1g d'échantillon dans verre de montre et ensuite le transvaser dans un Bécher.

« Ajouter progressivement dans un Beécher contenant 1'échantillon 20ml d’ I’acide
sulfurique a 72% et froid (10 a 15°C).

« Aprés que le I'échantillon soit bien dispersé, couvrir le bécher avec le verre de montre et

laisser le Bécher dans un bain a 20°C pendant 2h, tout en remuant et fréquemment.

« Diluer le mélange par l'ajout de I'eau dans le but d'obtenir une solution a 3% d'acide

sulfurique.

« Faire bouillir la solution pendant 4h en maintenant un volume constant en ajoutant

fréquemment de I'eau chaude.

« Laisser décanter la matiere insoluble (lignine) en maintenant le ballon en position inclinée
pendant 24h.

« Filtrer le mélange sous vide en utilisant le creuset préalablement lavé a 1’cau distillée,

séché a I’étuve ventilée, refroidie dans un dessiccateur et enfin pesé.

La formule donnant le taux de lignine est:

Taux de lignine % =4 %100
w

Avec :

A = poids de lignine en g, et W = poids sec a I'étuve de I'éprouvette en g.

1V.3.2. lignine soluble
Dosage des lignines solubles est effectué par analyse spectrophotométrique en suivant

la méthode UM-250 (TAPPI 1985b) décrite par Lin et Dence (1992) pour une longueur d’
onde A = 205 nm et en utilisant une cuve en quartz de trajet optique 1 cm.

Apreés avoir filtré la lignine insoluble de la solution nous pouvons déterminer la lignine

soluble on utilise I'acide sulfurique a 3% comme solution blanc [98].
La loiest:

Taux de lignine o — % x 100
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Avec :

a=1101g'em? b=1

Figure 33: Préparation de la solution.
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I. Taux d’humidité

Nous avons déja mentionné que le roseau commun est une plante aquatique non boisée
commune dans les zones humides. Mais certaines applications sensibles a I’humidité rendent que

I’étude de ce facteur physique est importante.

Les résultats obtenus apres 1’étude qu’on a faite sur I’humidité d’un R.C avec différents

diamétres sont donnés dans le tableau suivant:

Tableau 7: Taux d’humidité d’eau en fonction des diamétres de RC.

Echantillon en pm 45 125 250

’ ichité (O
Taux d’humidité (%) 7,53 4,17 3 45

D'aprés le tableau, nous avons remarqué que le taux d’adsorption des échantillons diminue en
fonction du diameétre du la farine. En effet, le taux d’humidité de la farine de R.C en 45um est
supérieur avec une valeur de 7,53% et puis RC en 125um avec 4,17% et au final celui de 240um
avec 3,45%.

On sait pertinemment que plus les fibres végétales sont riches en matiéres lignocellulosique
qui du point de vue chimique, mis a part la lignine, polaires et donc ont une capacité de rétention
d’eau importante. Toutefois, la cellulose est cristalline, et cette rétention est plus difficile que
I’hémicellulose, qui est amorphe et flexible. Pour ce qui est de la lignine, comme nous 1’avons
déja signale, elle est hydrophobe de par sa constitution riche en noyaux benzéniques et sa

structure thermodurcissable.

Nos résultats, suggérent que probablement au fait que le broyage occasionne de la porosité,
ce qui peut étre a ’origine de plus de phénomeéne de capillarit¢ di a la diminution du
groupement hydroxyle et au caractere hydrophile qui renferme la structure chimique de la fibre.
Mais aussi, tel que montré par d’autres auteurs [99,100] le cisaillement 1ié au broyage pourrait
étre a Iorigine de la dégradation d’une certaine quantité de cellulose et d’hémicellulose, et ce
fait est plus prononcé pour la farine a diameétre fin, ce qui a pour effet de rendre les groupes
hydroxyles plus accessible, notamment pour les hémicellulose, et par voie de conséquence ceci

fait augmenter le taux d’humidité.
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Comme I’hémicellulose est amorphe a cause de ses ramifications, ce qui 1’a rend plus
flexible que la lignine et la cellulose, les groupes hydroxyles de cette macromolécule vont étre
plus accessibles. Du fait du cisaillement de nouvelles structures amorphes sont engendrees

[101], ce qui rend I’adsorption d’eau plus importante pour la farine fine.

I1. Taux de cendre

Les résultats du taux de cendre pour la moyenne de chaque diametre apres que

I’échantillon subit une calcination a 525°C sont données dans le tableau suivant:

Tableau 8: Les résultats de taux de cendre en fonction du diamétre de la farine de RC.

Echantillon 45 pm 125 pum 250 um

Taux de cendre (95) 6 45 5,86 5.83

D’aprés ces résultats on remarque que la matiere minérale est plus dans 1’échantillon de
45um avec de 5,69% et puis se suit celui de 125um avec 5,25% et au final I’échantillon a 250um
avec 5,31%, donc plus I’ouverture de la maille du tamis est importante plus le taux de cendre
diminue.

Apres I’incinération de la farine de roseau de commun on déduit que la mati¢re organique
est disparue, il n’a reste que la matiére minérale (cendre), plus le taux de cendre est élevé plus
la farine est chargée en minéraux.

Rappelant que le roseau est une plante bio-accumulatrice, cette espéce est riche en matiere
minérale. Ceci peut étre expliqueé par la région de provenance et le type de sol ou elle implante,
sachant qu’elle préfere les milieux humides d’eau douce ou salée (rivieres, marais ou de lac...),
mais aussi on le trouve parfois dans les écosystéemes plus sec (milieux forestiers, sablonneux et
rocailleux...) [102].

Pour les farines dont 1’origine est le broyage de morceaux de roseau préalablement lavés,
séches et coupés, nous pouvons avancer que comme le test du taux de cendre est utilisé avec
les mémes quantités pour chaque test et pour chaque farine a diametre connue, ce qui fait que

les farines fines sont plus denses que les farines moins fines.
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Donc, ceci peut étre une explication des écarts des valeurs, mais surtout au fait que la farine

45um contient plus de matiere minérale.

1. Analyse par IRTF

La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (IRTF) est une technique basée sur
I’absorption d’un rayonnement infrarouge par le matériau étudié, ce qui engendre des
déformations des liaisons et groupes fonctionnels constituants le matériau [103].

On a utilisé cette technique d'analyse pour obtenir le spectre d'absorption de RC pour
pouvoir identifier les principaux groupes fonctionnels dont est constitué de notre échantillon.

Les figures suivantes représentent les résultats d'analyse IRTF de farine RC a 3 diamétres
différents (250um, 125um, 45um).

, ! . ! ! ! . : Smoocthing ——

Figure 34: Spectre IR de la farine de roseau a 250um.
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Figure 16: Spectre IR de la farine de roseau a 45um.
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Tableau 9: Nombres d’ondes et les types de vibrations appropriées a des fonctions

spécifiques pour chaque diameétre.

Diamétre 250pm

Nombre d'onde (cm™)

3330
2950
1730
1500
1340
830

Type de vibration

OH
CH
C=0
C=C
C-O
C-H

Source

Polysaccharide [104]
Hémicellulose [105]
Pectines hémicellulose [106]
Hémicellulose [107]
Cellulose [108]
Lignine [109]

Diametre 125pm

Nombre d'onde

Type de vibration

Source

3316
2924
1723
1486
1331
819

OH
CH
C=0
C=C
C-O
C-H

3320 OH Polysaccharide
2935 CH Hémicellulose
1727 C=0 Pectines, hémicellulose
1490 C=C Hémicellulose
1334 C-O Ce.llu!ose
824 C-H Lignine
Diameétre 4Spm
Nombre d'onde Type de vibration Source

Polysaccharide
Hémicellulose
Pectine, hémicellulose
Hémicellulose
Cellulose

Lignine
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D'apres les spectres, nous remarquons que le broyage fait augmenter certains pics, et
des déplacements chimiques sont & noter sur le tableau 9 des différentes bandes d’absorptions

des liaisons et groupes fonctionnels caractéristiques des charges ou fibres vegétales.

Nous observons la vibration des groupes hydroxyles (-OH) correspond aux
polysaccharides, hémicellulose et cellulose entre autre, se présentent sous la forme d’une bande
aux alentours de 3330 cm™ pour la farine a 250 pm, aux alentours de 3320 cm™ pour la farine a

125 um et aux alentours de 3316 cm™ pour la farine a 45 um.

Le pic 2930cm™ est caractéristiques des vibrations du groupe C-H des hémicelluloses
[110]. Des groupements carbonyle C=0 présente une absorption a 1735cm™ traduit I'existence de
l'acétyle et acides carboxyliques, des esters, des xylanes présents dans les lignines et
hémicelluloses. On note également des cétones conjuguées présentent leurs bandes de vibrations
en dega de 1705cm™ et un pic s'étend sur le pic 1512cm™ qui traduit la vibration de déformation
de C=C de la lignine. La bande d’absorption se trouve entre 1490-1430cm™ est signe de
l'existence d’hémicellulose, et la vibration C-O des groupements méthoxy de la lignine est entre
1320-1260cm™ et aussi indique la résonance de la cellulose [111]. Une déformation des

groupements C-H de noyau aromatiques de la lignine a 800cm™ [112].

IV. ATG/DTG

Il existe plusieurs techniques thermiques de caractérisation des matériaux. Dans notre
¢tude nous avons utilisé I’ATG-DTG. Cette analyse est effectuée pour mesurer la variation du
pourcentage de perte de la masse en fonction de la température. Elle permet de suivre les

phénomeénes de décomposition thermiques, évaporation, désorption et d'adsorption.

Sur la figure (37) est donné le thermogramme de notre farine de roseau. Comme
nous pouvons le remarquer, nous avons une ATG et une DTG. Cette derniére est la dérivée de

I'ATG en fonction du temps, c'est-a-dire la vitesse.

La premiére perte de masse sur la courbe ATG est entre 40°C et 100°C correspond au
départ d'eau (évaporation), il s'ensuit un palier stable jusqu'au alentour de 200°C puis la

décomposition thermique de la lignine et I'némicellulose [113] avec une dégradation des
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hémicelluloses qui commence aux alentours, courbe DTG aidant, de 210°C a 260°C (réaction
exothermique). Ensuite, la derniére perte qui s'ensuit est attribuée a la pyrolyse de la cellulose
principalement, une réaction endothermique, qui s'effectue va de 260 a jusqu'au environ de
360°C [114].
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Figure 37: L'analyse thermique (ATG-DTG).

Pour mieux étayer notre propos, la courbe DTG montre en effet un extrémum exothermique

lié a la dépolymeérisation en chaine de la cellulose.

La lignine est le composé du RC qui commence a se dégrader en premier, mais qui
résiste le mieux a la chaleur. Il est stable thermiquement relativement par rapport aux autres
constituants des charges végétales [115], et sa décomposition est un processus long qui peut
atteindre les 900°C [116].

V. Composition chimique (extractible et lignine)

S'agissant l'extraction des extractibles, le principe de cette manipulation consiste a
éliminer les extractibles (les matiéres pouvant étre entrainés par les différents solvants comme
les volatiles, tanins et cires). Comme déja indiqué dans la partie matériels et méthodes, trois
solvants ont été utilisés a savoir: benzene, I'éthanol et I'eau. L'extraction au soxhlet, a été suivie,

donc moyennant l'intervention de la chaleur.

Sur le tableau (10) est donné les différents taux d'extraction en fonction du solvant utilisé

m
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Tableau 10: les différents taux d'extraction en fonction du solvant utilisé.

Solvant utilisé Taux d'extraction
Benzéne + éthanol 1,71
Ethanol 2,003
L'eau 3,20

Avec a le mélange éthanol-benzene, les cires, les graisses et certaines portions de gommes
de bois subissent une extraction [118] I'éthanol seule est utilisé pour parfaire a la premiere
extraction et enfin l'eau chaude elle permet d'extraire certains sucres, les amides et les matiéres

colorantes [118].

Nous remarquons sur le tableau que les taux d'extractibles différents varient d'une étape
aune autre. Et en somme, le RC contient presque 6.913% d'extractibles. Ce taux est comparable
a celui trouvé par d'autres auteurs [119,120]. Il faut savoir que les différences qui existent sont
liées a I'environnement de la plante ainsi qu'a la génétique de la plante. Ces facteurs influencent

sa croissance et sa composition.

La détermination de taux de lignine se fait sur RC d'écorce anhydre et sans extractibles,
les particules ont une taille de 125 um. La manipulation se fait en deux étapes, une étape pour

la lignine soluble et une autre pour la lignine insoluble.

La lignine est trés importante du point de vue chimique que biologique. Elle est

résistante a divers agents chimiques et a la degradation biologique.
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Tableau 11: taux de lignine klason et lignine soluble,

Lignines Taux de lignine
Lignine klason 19,85
Lignine soluble 2,525

La somme 22,14

Sur le tableau (11) est porté les taux de lignine insoluble dans l'acide, dite Klason et de
la lignine soluble soit une somme totale de 22,14%. La comparaison dutaux de la lignine
insoluble a la littérature et méme additionné de la lignine soluble, montre que nos résultats sont
comme ceux de certains auteurs [121, 122], mais différent comparativement a d'autres travaux
[123]. Ceci est d0 a la génétique et au milieu de notre roseau, qui le rend comparable a d'autre
roseau commun, mais ayant ses propres différences. 1l faut savoir que méme le méme roseau
pris dans le méme champ ou a des périodes de temps différentes peut avoir une composition

différente. Rien qu'en comparant avec le travail fait en 2013, nous remarquons des différences.

IV. Analyse de morphologie par Microscopie Electronique a Balayage (MEB)

Dans le but d’observer la morphologie de la surface de notre échantillon RC avant et
apres extraction des extractibles nous avons utilisé le microscope a balayage (MEB).
Les figures suivantes présentent des photomicrographies en 3d de RC traité avant et

apres l'extraction a différents agrandissements (x100, x250, x500, x1000).
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Figure 38: Les photomicrographies de RC avant 1’extraction.
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Figure 39: Les photomicrographies de RC traitées apres

I’extraction.

Nous observons des images MEB a un agrandissement de 100 I'aspect fibrillaire de la
farine de roseau. Toutefois, la taille des fragments en moyenne est plus importante dans la farine
avant extraction qu'apres extraction. Ceci est un résultat logique, du moment que les solvants
ont des polarités qui leurs permettent d'extraire des constituants de la farine ayant des polarités
comparables. Nous rappelons que les solvants apolaires ont tendance a extraire des constituants
apolaire et les solvants polaires ont tendance a extraire des constituants polaires. L'extraction
se faisant a chaud, ceci engendre des cassures ou une forme de dégradation des morceaux de
roseau constituants la farine.

Aussi, les images a agrandissement de 250 a 1000 que la farine ayant subi I'extraction
est plus lisse que son vis a vis. En effet, I'extraction entraine la disparition de certains constituant tel
que cire, tanin, etc. [123, 121,124] et ceci ne peut que rendre la surface des morceaux de roseaux
plus lisse, enlevant ainsi des défauts, qui peuvent étre dommageable lors de I'élaboration de

matériaux par exemple.

@



CONCLUSION



L'objectif principal de ce travail est la caractérisation physico-chimique d'une fibre végétale

locale gu'est le roseau commun (RC).

Les différentes analyses effectuées nous ont permis de conclure :

le taux d’humidité de notre échantillon RC diminue en fonction de son diametre ceci
est peut-étre d0 au broyage qui pourrait étre a l'origine de la dégradation d'une
certaine quantité de cellulose et d’hémicellulose, et ce fait est plus prononcé pour la
farine a diametre fin, ce qui a pour effet de rendre les groupes hydroxyles plus
accessible, notamment pour les hémicellulose, et par voie de conséquence ceci fait
augmenter le taux d’humidité .

apres l'incinération de différentes diamétres de la farine de RC, nous avons remarqué
que la farine ayant une dimension de 45um a a taux plus important en cendre, ceci
est d0 au fait que plus les farines sont plus fines, plus elles sont plus denses et ainsi
ont en somme plus de matiéres minérales.

les résultats d'analyses de I'IRTF de différentes diametres (250um, 125pum, 45um),
permet d'identifier les différentes fonctions (OH, CH, C=0, C=C, C-O, C-H)
caractéristique les charges végétales.

I’analyse de I'ATG/DTG permet de suivre les pertes de la farine en fonction de la
température et du temps. Cette analyse a montrer que le début de dégradation se fait
aux alentours de 200°C, et une accélération drastique de la décomposition,
notamment de la cellulose aux alentours de 260 a jusqu'au environ de 360°C.
L’analyse des taux d'extraction fait ressortir que l'extraction a 1'eau chaude est plus
élevée (3,2%) par rapport a I'extraction d'éthanol (2,003%) et a I'extraction a I’éthanol
benzéne (1,026%), ceci est li¢ a la pénétration de I’eau chaude et a sa polarité vis des
constituants extrait. Pour ce qui est de la lignine dont le taux est de 22,14%, il montre
clairement que nous avons un résultat est comparable a d’autres travaux, mais
différent. Ceci est d0 a des considérations génétiques et environnementales (sol-air-
eau).

Les photos de MEB ont montré que la farine a 125um ayant subi une extraction est
plus lisse et a moins de défaut par conséquent que celle restée a 1’état brute. Ceci est

le fait que les constituant extractibles sont enlevé de la farine du roseau choisit.
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ANNEXE 01 : Les tableaux suivants donnes les résultats obtenus aprés 1’extraction

des extractibles.

Tableaul: les résultats obtenus aprés 1’extraction a 1’éthanol-benzéne.

3

masse initial masse totale de | masse totale de
s Taux
de RC inséré cartouche la cartouche , )
. d’extractibles
dans la avant apres %
cartouche (g) extraction(g) extraction (Q)
2 7,32 7,17 2,04
2 7,36 7,23 1,77
2 7,61 7,51 1,32
Avec ses résultats on doit faire une moyenne des taux d'extractibles
Moyenne% = mﬂgﬂ =1,71%
Tableau 2: les résultats obtenus apres I’extraction a 1’éthanol.
la masse de RC
la masse de A0reS Taux
RC apres la , pres d’extractibles
or . I’extraction
1*" extraction y %
d'éthanol
1 7,17 7,04 1,81
2 7,23 7,08 2,07
3 7,51 7,35 2,13
1,81 + 2,07 + 2,13
Moyenne% = = 2.003%
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Tableau 3: les résultats obtenus apres 1’extraction a I’eau chaude.

la masse de la masse de RC
RC apres la apres Taux
em , . d’extractibles
2 [’extraction 0
1 ) /0
extraction d’eau
7,04 6,83 2,98
7’08 6185 3,24
7,35 7,10 3,40

2,98+3,24+3,40

Moyenne % = S =3,2%

Chaque solvant a combien d'extractibles pourra extrait, cependant 1’eau extrait un

grande pourcentage d’extractibles par rapport aux d’autres solvants

ANNEXE 02: les tableaux suivants donnent les résultats obtenus aprés I'extraction de

lignines.

Tableau 4: les résultats obtenus de lignine insoluble de RC

la masse la masse de la masse
de RC RC + I’acide . taux de lignine
s . finale de RC
initiale en initialement en %
g eng g
1 83,98 83,74 19,7
1 83,93 83,73 20
19,7 + 20
Moyenen % = ——— = 19,85%

2
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Tableau 5: les résultats obtenus de lignines soluble de RC.

Absorbance
ler essaie 2,552
2em essaie 2,498
2,552 + 2,498
Moyenne% = ——— = 2,525%

2



Résumé

L'utilisation et la valorisation des ressources renouvelables sont devenues plus qu’importante
dans la mesure ou elles peuvent servir dans plusieurs domaines a l'exemple de L’énergétique,
les matériaux, les applications techniques, etc. Toutefois, avant toute utilisation connaitre
leurs propriétés est capital en vue de toute utilisation ou valorisation. Notre travail consiste en
la caractérisation chimique par le protocole TAPPI et physique d'une faine végétale (roseau
commun). Cette derniere de trois granulométries différentes (45um, 125um et 250 pum) est
obtenue par broyage et tamisage. Les différentes analyses qu'on a effectué montrent que les
taux de cendre et d'humidité sont plus élevée pour la farine a 45 pum, qui est la plus fine.
L'analyse IRTF des trois farines a permis d'identifier les groupements fonctionnels
caractéristiques des charges végetales comme les groupes -OH, -CH2, -C=0, C=C, C-0O-C,
avec de léger déplacement des nombres d'onde d'une farine a une autre.

L'ATG/DTG, qui permet de suivre la dégradation de RC, montre pour la farine a 125 um que
le début de dégradation commence par la décomposition de la lignine et hémicellulose a 200
°C, et s’ensuit une dégradation de la cellulose entre 260 °C et 360 °C et la dégradation
continue de la lignine et peut atteindre 900 °C. Les taux d’extractibles et de la lignine
montrent que le premier est plus élevé a l'eau chaude (3,2%), et le taux de lignine est de
22,14%. Enfin I’analyse au MEB fait ressortir que l'extraction entraine la disparition de
certains constituants, ce qui rend la surface de la faine du roseau plus lisses, enlevant ainsi des
défauts, qui peuvent étre dommageable lors de I'élaboration de matériaux par exemple.

Mots clés : Roseau Commun, fibre végétale, protocole TAPPI, caractérisation.
Abstract

The use and valorization of renewable resources have become more than important insofar
as they can be used in several fields such as energy, materials, technical applications,
etc.

However, before any use to know their properties is capital for any use or valorization.

Our work consists in the chemical characterization by the TAPPI protocol and physical
characterization of a plant faine (common reed). The latter of three different granulometries
(45um, 125pum and 250 pm) is obtained by grinding and sieving. The different analyses we
performed show that the ash and moisture contents are higher for the flour at 45 um, which is
the finest. The FTIR analysis of the three flours allowed the identification of the functional
groups characteristic of the vegetable fillers such as -OH, -CH2, -C=0, C=C, C-O-C groups,
with slight shift of the wave numbers from one flour to another. The ATG/DTG, which allows
to follow the degradation of RC, shows for the 125 pum flour that the beginning of degradation
starts with the decomposition of lignin and hemicellulose at 200 °C, and then follows a
degradation of cellulose between 260 °C and 360 °C and the continuous degradation of lignin
and can reach 900 °C. The rates of extractives and lignin show that the former is higher in hot
water (3.2%), and the lignin rate is 22.14%. Finally, the SEM analysis showsthat extraction
leads to the disappearance of some constituents, which makes the surface of the reed
smoother, thus removing defects, which can be harmful during the elaboration of materials for
example.

Key words: Common reed, vegetable fiber, TAPPI protocol, characterization.
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