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INTRODUCTION GENERALE

La mise en ceuvre des fibres naturelles cellulosiqie plantes annuelles ou de résidus
agricoles ou agro-industriels dans I'élaborationntkgtériaux de structure composites pour
diverses applications a valeur ajoutée, incluatameent les industries du batiment et de
'automobile, est aujourd’hui un domaine de rechercd’intérét croissant dans de

nombreuses régions du monde.

Les matériaux composites a matrice minérale ehfors de fibres naturelles cellulosiques
sont dignes d’intérét mais ce sont les compositenforts de fibres lignocellulosiques et a

matrice organique qui vont retenir notre attentians ce travail.

Au plan du développement, I'option est indiscutai#dat prometteuse. De méme, au plan
scientifique les perspectives d’'innovation techgaae sont attrayantes, mais le défi est de
taille : il faut non seulement trouver un liant eggrié qui joue le réle de matrice dans le
matériau composite, mais aussi assurer linnocyitéur la santé humaine et
environnementale et la durabilité de ce composdetre les intempéries, les insectes
térébrants et les agents microbiologiques (chanopign et bactéries fermentaires

notamment).

Pour garantir la durabilité, on a recours a desitifglddivers a visée pesticide et/ou

antimicrobienne. Parfois, le liant est choisi deni@ee a ce qu’il puisse servir non seulement
de matrice, mais aussi d’agent biocide effectiesC’a cette fin que les tannins, qui sont des
polyphénols naturels, retiennent actuellementdidton des chercheurs. Outre les tannins,
on s’intéresse également aux formulations de libatsees sur des huiles végétales fixes
(huiles insolubles dans 'eau et trés peu soluthéess 'alcool, et ne pouvant se décomposer
et se volatiliser qu'au-dela d’une température 86 2300 °C), des hydrates de carbone

spécifiques ou des isolats protéiques tels quadaine du lait, les protéines de soja, etc.

S’agissant de liants organiques, les colles de typge - formaldéhyde, phénol -

formaldéhyde et d’autres encore ont fait la preule leurs performances techniques.
Toutefois, elles sont aujourd’hui mises a l'indeupdes impératifs de protection de la santé
environnementale en raison de la toxicité avéréreuls émissions de formaldéhyde. Ainsi
les panneaux de particules garantis sans rejetfordealdéhyde sont recherchés par le



consommateur soucieux de préserver sa santé. Dy toudéveloppement de nouveaux
liants a faibles rejets de formaldéhyde ou aveo 2érmission de formaldéhyde est un objectif

de recherche tout a fait actuel et pertinent.

La démarche orientée vers l'utilisation des bioroolés comme liants naturels avec ou sans
activité biocide constitue une approche origindléog intéressante dans la mesure ou elle
permettrait non seulement d’obtenir un matériau #Aaturel, mais aussi d’éviter ou pour
le moins de réduire le recours aux liants de swa&hépliquant le formaldéhyde. C’est
I'option de mise en ceuvre de liants naturels quesravons choisie d’explorer dans le cadre
de cette thése dont le sujet esEtlaboration et caractérisation mécanique de panmxede
particules de tige de kénaf et de bioadhésifs & blascolle d’os, de tannin ou de mucilage”

S’agissant des matieres premieres lignocellulosigieebois et les coproduits de I'industrie
du bois constituent traditionnellement I'essentiella ressource en fibre pour la fabrication
des agglomérés et du contreplaqué. Mais aujourdmdustrie des panneaux de particules
et de fibres tend a utiliser d’autres matieres p#ess telles que des plantes annuelles et des
coproduits de leur culture. C’est le cas des maille céréales au Canada ou d’autres résidus
plus lignifiés tels que les tiges du cotonnier edel En Italie par exemple, la culture du
kénaf Hisbiscus cannabinug.) se développe dans le cadre d'une filiere oiggsn pour
fournir des fibres de haute qualité utilisables sdda fabrication des matériaux de
construction et de matériaux hautes performances findustrie automobile entre autres

applications. De méme, en France, la filiere liclenvre développe de telles applications.

L'utilisation des plantes annuelles a retenu tartigulierement notre attention dans ce travalil
car une industrie locale de fabrication de pannedexparticules pour faux plafonds,
revétements muraux, doublage de murs, etc., a gartie type de matiéres premieres aurait de
sérieuses chances de pérennité et de profit. Ramawail, le kénaf, qui est une plante annuelle
typiquement d’origine tropicale, a croissance ragi#la 6 mois), a haut rendement de biomasse
et a fort potentiel de fertilisation des sols pes feuilles mortes a retenu notre attention pour

servir de modéle.

Nous avons conduit notre investigation en faisahypbtheése que des panneaux de

particules de résistance fonctionnelle suffisargevent étre obtenus en liant des particules



de tige de kénaf avec une colle d'os commercialevec des extraits d’organes de plantes

de la flore locale contenant des tannins ou deslages.

La colle d'os est un produit commercial courammaelttisé dans la formulation de
revétement a base de chaux. Les extraits tanniguasucilagineux envisagés pourraient

étre obtenus a partir d’'organes renouvelables ategd répandues.

Notre approche illustre parfaitement la démarche rdeherches sur la Valorisation Non-
Alimentaire des Agroressources du Laboratoire dem@&hAgro-Industrielle (LCA) et de
I'Unité de Recherche sur les Agroressources etal@éSEnvironnementale (URASE) qui
s’appuie sur une approche globale des matiéresigmesnrenouvelables, visant a élaborer
des procédés de fractionnement et transformatidégiés a la bioraffinerie, pour un

développement durable.

La premiére partie de ce mémoire est un bilan dgipdiphique. Il explore le domaine de la
fabrication des panneaux de particules en mettatcdnt sur la description et la
caractérisation des constituants de la matiere ipremignocellulosique, les procédés
d'élaboration des panneaux, et les perspectives lfaonélioration de leurs propriétés. La
description des plantes choisies comme matieremigres pour notre étude ainsi que la

problématique et les objectifs spécifiques de n@cherche seront ensuite exposes.

Les trois chapitres suivants de ce mémoire présentdre contribution expérimentale pour
I'élaboration de panneaux de particules a partitigiede kénaf et de liants « naturels ». Les
caractérisations chimique, physicochimique et thgue des matiéres premiéres fibreuses et
liantes retenues dans notre étude sont présentées ld chapitre 2. Le chapitre 3 est
consacré a I'étude de la mise en ceuvre de la dale et des extraits des tanniques et
mucilagineux ainsi que des propriétés des panngaugn résultent. Enfin, la mise au point
d’'un procédé d’élaboration des panneaux de pagscadapé et facile a mettre en ceuvre
dans les conditions de moyens spécifiques autextntogolais, est abordée dans le

chapitre 4.



CHAPITRE 1

LES PANNEAUX DE PARTICULES
LIGNOCELLULOSIQUES : SITUATION
DES CONNAISSANCES



INTRODUCTION

Depuis I'Antiquité, 'lhomme a élaboré des matériacmposites par combinaison de
matieres de natures différentes dans le but d'abtdes matériaux aux propriétés
spécifiqgues. De nombreux matériaux naturels luifountni des modéles, tels que I'os, rigide
mais léger, formé de fibres de collagéne dans wetteica minérale d’apatite dure et fragile,
ou le bois, souple mais résistant, formé de filwtescellulose associées a une matrice de
lignines et d’hémicelluloses. Ainsi, les torchisles adobes associant des argiles et des
pailles en constituent un exemple pour la congtoctles habitations depuis la haute
antiquité. De méme, plus de 2 000 ans avant no&elés Egyptiens exploitaient déja les
liants naturels du papyrus pour agglomérer lese$ibde ce roseau. lls connaissaient
egalement le bitume, la poix et la cire d’abeiie) utilisation de colles naturelles extraites
de peaux, de sang, d’'os, de poisson, d’'ceuf ouidg'dat développée du Moyen-Age a nos
jours pour des applications dans l'art et I'artesahes caséines ont été utilisées au début du
vingtieme siecle pour la fabrication des contrepé&mjet des bois lamellés collés. Mais si les
premiers essais d’agglomération de déchets dedasi€ollage remontent au début de ce
siecle, il faut attendre l'apparition des résingsatisétiques vers 1930 pour observer les
premiers développements industriels de la fabooaties panneaux de particules. Avec
'essor de la chimie de synthese et en particulies polyméres dérivés de lindustrie
pétrochimique, la famille des matériaux compositdibres, apparue dans les années 1940,
n'a cessé de se développer en raison de leursifiegpmeécaniques associées souvent a une
plus faible densité. Leur bon rapport colt/perfanosaleur a ouvert une trés large gamme
d’applications comme matériaux de structure ouaterpent dans des domaines aussi variés
gue la construction aéronautique, maritime, feamg] automobile, le batiment,

'ameublement, la décoration, le loisir, etc.

Cependant, de nombreuses interrogations sur ldapmament durable de nos sociétés sont
apparues ces derniéres années, face au risqueis&ém@mnt des matieres premiéres non
renouvelables, aux émissions de gaz a effet de,samrparticulier de CQresponsable de
bouleversements climatiques, a I'accumulation dehels solides, d’effluents liquides et de
gaz toxiques, et leurs effets sur I'environnemdérniesanté humaine (qualité des sols, des
eaux et de lair). Déja inscrites dans la perspectd’une réponse aux défis du
développement durable, a travers I'allegement titastares et I'économie de consommation

d’énergie fossile, et donc de rejet deLQu’elle génére dans le transport, les rechershes
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I'élaboration de nouveaux matériaux composites sophtées aussi vers une économie des

matieres premieres non renouvelables et un meilmyclage en fin de vie, a travers :
- d’une part, la substitution des fibres synthétiquasdes fibres vegétales ;

- d’autre part, la mise au point de polymeres et égnes a partir de ressources

renouvelables.

Appliguée au domaine des panneaux de particulemdaglulosiques et au contexte de
'économie togolaise, la démarche nous a conduitechercher une source de fibres

renouvelable et un liant extractible d’une resseulocale.

1.1. GENERALITES SUR LES PANNEAUX DE PARTICULES
LIGNOCELLULOSIQUES

1.1.1. Définitions

Un panneau composite a renfort lignocellulosiqueuas combinaison de matériaux fibreux
lignocellulosiques et d’'une matrice adhésive daatpuélle les composants gardent leur
identité, ils ne se dissolvent pas ou ne se métdmpes complétement. Ces deux composants
du composite sont de formes et de compositiongréifites a I'échelle macroscopique et
peuvent étre physiqguement identifiables avec letarface remarquable (ASM international,
Elgun, 1999).

Se basant essentiellement sur la norme EN 309 )1962 panneaux de particules
lignocellulosiques peuvent se définir comme descbimposites en plaqgue mono ou multi
couches d’épaisseur variable fabriqués sous pressichaleur, essentiellement a partir de
particules constitués de copeaux de bois ou dsad#ehets ligneux provenant du fagonnage
du bois et/ou d’autres matieres fibreuses lignatmiques (anas de lin, bagasse de canne a
sucre, chenevotte de chanvre, etc.) avec ou sgmartage liant (Chowet al., 1992 ;
Youngquistet al.,1994 ; Rowell 1995a ; Drzat al.,2002).

1.1.2. Importance des panneaux de particules lignocellulosiques

Les panneaux de particules, a linstar des aut@®mposites, offrent des propriétés

spécifiqgues qui les rendent tres utiles et bienr@ppés dans des applications ciblées et
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diversifiées. D’une maniére générale, le compazitabine la force du renfort avec la dureté
de la matrice pour réaliser un matériau aux prégsispécifigues souhaitées telles que :
grande force, grande résistance, poids modéréo fatice/poids tres éleve, grande
ouvrabilité, degré éleve d'intégration a d'autregémaux, excellente résistance contre les

agents chimiques, etc. (Englishal.,1997 ; Elgun, 1999).

Les panneaux de particules sont des compositearalgrdiffusion, a colt de production
modeéré et grande productivité. Ils sont utiliséssdi@s applications courantes et variées tels
gue I'emballage (palettes et conteneurs), I'halditatallations fixes de magasin, lambris,
portes, montants et piéces de menuiserie usinéass pe travail, platelage des maisons
préfabriquées, sous-couches de plancher, etc.ndbilier (meubles résidentiels et de
bureaux, armoires de cuisine, rayonnage, etcgpitetruction automobile et maritime, les
constructions industrielles, le génie civil, le gpta décoration (bardage, boiserie extérieure,

, panneaux perforés, parement de porte, moulure®tc.)(EN 309, 1992 ; Tetlow, 2006).

1.1.3. Importance économique des panneaux composites au Togo

Le Togo n'est pas un pays producteur de panneapartieules, de panneaux de fibres, de
panneaux contre plagués ni de feuilles de placagesgs. Tous ces types de matériaux sont
importés pour la plupart du Ghana (source : Dicectle la Statistique et de la Comptabilité
Nationale (DSCN) et en partie d'Europe. Les imgmms de panneaux de fibres, panneaux
de particules, panneaux contre-plaqués, de plasuasfiés et de feuilles de placage au
Togo qui étaient dans les années 2000 & 2003 ded¥2en moyenne ont augmenté de 46
% en moyenne en 2004 et 2005 (soit 834 ).an de 80 % en moyenne en 2006 (soit 1 500
t.an) (DSCN). L'accroissement de l'importation de qeetge matériaux s'est accompagné
d'une augmentation de 57,5 % des codts liés a aetidgté. Ces importations sont certes
modestes, mais elles connaissent ces dernieregsamnéessor considérable du fait d'une
explosion des quantités de ce type de matériauxequient dans le pays sous forme de
meubles en panneaux de particules revétus. Il eggraler que ces matériaux en plaque
ayant servi a la confection de ces mobiliers imgode Chine ne sont pas comptabilisés

comme panneaux de particules ou panneaux de fibres.



1.1.4. Les renforts lignocellulosiques des panneaux de particules
lignocellulosiques

Les particules lignocellulosiques sont donc descsitires a renfort fibreux issues de bois
natifs ou recyclées (copeaux, sciures, et chutiessyjéchets de bois de post-consommation
(palettes et matériau d’emballage rejetés, débidadconstruction), de résidus agricoles
(chaumes, tiges de cotonnier, etc.), de plantesbiesf (kénaf, chanvre, jute, etc.)
(Youngquistet al., 1996 ; Englistet al.,1997a ; Mohantgt al, 2002).

La disponibilité, le colt de production relativerhéas, la capacité de renouvellement, la
légerete, la capacité acoustique, la faible comdteetthermique et les bonnes propriétés
mécaniques militent en faveur du choix des fibrégétales pour leur transformation en

matériaux composites (Youngquéttal., 1996 ; Rowelkt al.,1997 ; Drzakt al.,2002).

La morphologie, la structure et la composition digume des fibres lignocellulosiques ont un
effet sur les caractéristiques et le comportembypsipochimique des composites qui en sont

iSSus.

1.1.4.1. Définition de la fibre végétale

Les fibres lignocellulosiques sont des structuriedogiques fibrillaires d'origine végétale
majoritairement composées de cellulose, d'hémiosks et de lignine (Jodin, 1994; Neto
al., 1996), et en proportions relativement faibles ttastibles non azotés, de matiere
protéique brute, de lipide et de matiere minérRlewell et al, 1997). Les proportions de ces
différents constituants dépendent énormément dpdee, de I'age et des organes de la
plante (Netcet al.,1996 ; Nishimuraet al.,2002 ; Ververigt al.,2004).

1.1.4.2. Classification des fibres végétales

La classification des fibres végétales n'est pageaicar il existe plusieurs criteres de

différenciation des fibres.

Suivant I'organe de la plante dont elles sont issles fibres végétales peuvent étre classées

en fibres de tiges (kénaf, jute, lin, ramie, etdg,feuilles (sisal, abaca, paille de graminées,



etc.), de fruits (noix de coco) et de graines (eptapok, etc.) (Youngquist al., 1996 ;
Drzalet al.,2002).

Suivant leur teneur en holocellulose (cellulosehéinicelluloses) et en lignine, on peut

distinguer les fibres ligneuses (dures et rigides/@nant de matériels ligneux tels que bois
d’ceuvre, résidus d’industrie du bois, etc.), lassplitilisées pour la fabrication des panneaux
de particules, et les fibres non ligneuses (dousegples, issues de végétaux non ligneux
souvent annuels relativement moins riches en lgtets que kénaf, chanvre, sisal, jute, lin,

etc.) (Wretfors et Svennerstedt, 2006).

De par leur longueur, les fibres végétales peugamrtsériées en deux catégories : les fibres
longues et les fibres courtes. Les fibres longaées libériennes, provenant de tiges et
d’écorces de tiges de plantes annuelles sont douwRas contre, les fibres longues
lignocellulosiques issues de feuilles, de tronalafes, d’enveloppe de fruits, etc, sont plus
dures et rigides du fait de leur richesse en ligsirLes fibres courtes ou étoupes sont des
fibres lignocellulosiques qui sont associées aowe longues.

Un cas particulier est celui des fibres longues pi@iés de la graine de coton qui sont

monocellulaires et quasiment totalement cellulossqu
1.1.4.3. Morphologie de la fibre végétale

Sur le plan morphologique, la fibre végétale présame variabilité trés importante en
fonction de leur origine. En effet, les dimensiaes fibres végétales dépendent de I'espéce
(tableau 1.1) et au sein de la méme espéce, daerde provenance (tableau 1.2), de I'état
de maturité et aussi des conditions environnemesitde croissance de la plante. La
variabilité du diametre peut étre trés importamtdong de la méme fibre végétale (figure
1.1., Charleet al. 2006).



Diameétre (Lm)

Abscisse (mn

Figure 1.1. : Variation du diamétre le long de I'axe de la fibre de lin (Charlet, ef a/. 2006)

Tableau 1.1 : Propriétés morphologiques de quelques fibres végétales

Nature des fibres Longueur Diametre : Angle' o Ratio L/D
(mm) (um) microfibrillaire (°)

Lin 4-77 5-76 10 1687
Chanvre 5-55 10-51 6,2 960
Ramie 40-250 16-126 7,5 3500
Kénaf (filasse) 1,4-5 14 - 23 - 124
Kénaf (bois) 04-11 18 - 37 - 20
Jute - 25-200 8 110
Sisal 0,8-8 7-47 20 100
Noix de coco 0,3-1 12-24 45 35
Pin 2,7-4,6 32-43 - 97
Sapin 2,7-4,6 32-43 - 97
Tremble 0,7-1,6 20 - 30 - 48
Sources : Anonyme, 1996 ; CTP, 1996 in Etude AGRITI®8 ; Charlett al.,

2006

La fibre végétale se caractérise aussi par la hiliteade I'épaisseur de sa paroi cellulaire
(Morrisonet al.,1999 ; Ververigt al.,2004) qui découle de celle de la porosité dedlébr

La porosité des fibrilles (rapport du diamétre dmén par le diamétre total de la fibre)
déterminant du caractere hygrophile de la fibreétalg (Robertsoret al., 2000) peut
diverger dans de larges proportions (Vervetial.,2004). Par exemple le lin a une porosité
de 6,8 % £ 3,5 %, et la fibre de palmier, une pidéode 10 % alors que celle du coton peut
étre supérieure a 90 % (Chartal.,2006).
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Tableau 1.2 : Dimensions des fibres de kénaf

Origine des Longueur Diametre

fibres (mm) (um) Auteurs
25-45 14 - 33 Stlzclllzfége; Gassan, 1999 ; Rowell
Ecorce 2,32 22 Ververigt al.,2004
1,4-5,0 14 - 23 Danforth International, 1996
2,88 20 CTP, 1996 in Etude Agrice, 1998.
0,6 37,4 Webbeet al. 2002
Tige sans 0,74 22 Ververigt al, 2004
ecorce 04-11 18 -37  Danforth International, 1996
0,6 30 CTP, 1996 in Etude Agrice, 1998.
Tige entiere 1,29 22 Ververg al.,2004

1.1.4.4. Structure de la fibre végétale

La variabilité de structure des fibres végétales asssi trés grande : constituée quasi
exclusivement de fibrille de cellulose dans le dagoil unicellulaire de la graine de coton,

elle est le plus souvent un assemblage de fibrdlasstituées de plusieurs couches de
cellules longues reliées entres elles par des leflnimses et de la lignine. La fibre végétale

est donc en elle-méme un composite dont le rerdett constitué par les couches de
microfibrilles cellulosiques en partie cristallirenrobé d'une matrice polysaccharidique
amorphe (hémicelluloses et pectine) qui est assquaé liaisons hydrogene et covalentes a
la lignine (Bledzki et Gassan, 1999 ; Wretfors eti@herstedt, 2006).

La fibre végétale est constituée de plusieurs pgraralléles a I'axe de la fibre et disposées
en couches superposées dans le sens radial. @aemiés couches qui forment la lamelle
mitoyenne, la paroi primaire, la paroi seconda@,dent un lumen de diametre variable
suivant I'espéce (figure 1.2 : Harrington, 1998). garoi secondaire est composée de trois
couches de microfibrilles (S1, S2 et S3).

11



lumen

Barni secondaire
Miarofibrilles

Faroi pimaire

Lamelle mitoyenne

Figure 1.2 : Structure de la fibre végétale (Harrington, 1998)

Dans les fibres natives, les microfibrilles sorgpdisées de maniere a décrire par rapport a
'axe de la fibre, un angle microfibrillaire (figurl.3) dont la valeur varie d'une espece
végétale a lautre. L'angle microfibrillaire détenm en partie les caractéristiques
meécaniques d’allongement et de rigidité de la fiitavithranet al, 1987 ; Charletet al.,
2006).
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Figure 1.3 : Modéle de la description de structure d'une fibre végétale (Bledzki et Gassan,
1999)

1.1.4.5. Composition chimique des fibres végétales

De nombreuses études ont confirmé lirrégularitdadeomposition chimiques des fibres

végétales variable d’'une espece a l'autre, pouméme type de fibre (longue ou courte)
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(Danforth International, and TAPPI ; Englishal, 1994 ;Han, 1998 ; Charlett al. 2006).
Dans la méme espéce, la composition chimique dédandegré de maturité de la plante
(Netoet al., 1996 ; Morrisoret al., 1999 ; Nishimuraet al.,2002), de la géomorphologie de
cette derniere (Morrisoet al., 1999 ; Nishimuraet al.,2002), de I'organe de provenance de

la fibre.

Suivant l'espéce, la teneur de la fibre en cellujwsut varier de 35 % a plus de 90 % pour la
fibre technique de coton (Lewin et Pearce, 199&ljelet al. 2001). De méme, pour une

espece, cette teneur peut connaitre des variatehgrdre de 50 % (Charlett al, 2006).

A linstar de la teneur en cellulose, le taux igmihe dans la fibre végétale montre une
variabilité aussi bien interspécifique qu'intrasfi@ae (tableau 1.3). La teneur en lignine de
la fibre végétale varie également par rapport gélamorphologie de la plante (Vervees
al., 2004).

Les fibres végétales se caractérisent par des pimp® cellulose-hémicellulose-lignine trés
variables d’'une espéce a l'autre. Dans la mémecespees proportions dépendent de
'organe de provenance des fibres, de I'état deritéaet de I'environnement de croissance

des plantes.

Tableau 1.3 : Composition Chimique de quelques plantes a fibres

Types de fibore  Cellulose Hémicellulose / Pentosankgnine  Cendre

Chanvre 57 -77 14-17 9-13 2,5
Kénaf (Ecorce) 44 -60,8 20,3 -23 10 -19 2-5
Kénaf (bois) 37-49 18-24 15-21 2-4
Jute (Ecorce) 45-63 18-21 21-26 0,5-2
Jute (bois) 41-48 18-22 21-24 0,8
Sisal 47-62 21-24 7-9 0,6-1
Résineux 48,0 15,0 25,3 0,2
Feuillus 52,8 21,8 22,3 0,4

Sources : Danforth International, and TAPPI ; HE®98, CTP, 1996 in Etude
Agrice, 1998.
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1.1.4.6. Effet de la morphologie, de la structure et de la@mposition

chimique sur les propriétés mécaniques de la fibreégétale

La grande variabilité constitutive et anatomiqudalébre végétale implique une variabilité

de leurs propriétés mécaniques (Banks et Lawtl9&4 1 Rowellet al, 1997).

Effet de la morphologie des fibres végétales

Les caractéristiques que sont la masse volumicudorigueur, le facteur de forme, la
porosité (diametre du lumen) constituent des par@siede variabilité des propriétés
mécaniques des fibres végétales. En effet, siiltdese de la masse volumique des fibres
lignocellulosiques donne a ces matériaux des pFE®I mécaniques spécifiques
intéressantes, selon Lillholt (2002), les fibreegoes ont des contraintes en traction plus
faibles que les fibres courtes, du fait que lesmpgees ont de plus grandes chances de
contenir des défauts de formation. De plus, laletailes particules ou des fibres, et
principalement le facteur de forme, influencent jpespriétés meécaniques des panneaux.
Ainsi, suivant que le facteur de forme est faibleé&evé (inférieur ou supérieur a 10), les
renforts se comportent comme des charges ou conameclgments d’amélioration des
caractéristiques mécaniques des composites (StaBlaredi, 2000 ; Sanaéi al., 1995).
Selon Stark (1997), les particules de grandessaitiduisent au niveau des composites a la
fois une meilleure résistance a la propagationsiifes et une diminution de la résistance a
l'initiation de fissures. Les particules les plueek et les plus fibreuses bien dispersées
conduisent a de meilleures propriétés mécaniqueaudin, 1976 ; Oksman et Clemons,
1998).

Effet de la structure des fibres végétales

Les fibres végétales sont caractérisées par usegnande variabilité interspécifique et
intraspécifiqgue de leurs propriétés mécaniques dgpendent de l'espece, de l'organe
d'origine des fibres, de la proportion cellulose¥ieelluloses-lignine, du degré de
polymérisation et de la cristallinité de la celk#o de I'angle microfibrillaire, des défauts
structuraux (Motet al.,1996 ; Lillholt, 2002 ; Charlett al.,2006), etc.

La cellulose cristalline est I'un des polyméresraya module d’élasticité le plus élevé (90 —
137 GPa), comparé a celui de la fibre de verreegtiide 75 GPa (Ishikawet al., 1997 ;
14



Sakuradaet al., 1997 ; Bledzki et Gassan, 1999). Ainsi, pour Vigebal, (2004), un index
de cristallinité de la cellulose d'une fibre él@st un indicateur de propriétés mécaniques

élevées de cette fibre.

Les fréquents défauts structuraux (figure 1.4) olgse a la surface des fibres sont des
conséguences de la grande variabilité de morphmldgi composition chimique, de structure
et de comportement mécanique spécifique de cessfif@droomet al., 1998; Charlett al.,
2006 ; Gominaet al., 2007). Ces défauts surviennent en réponse augrelifs stress
intervenus dans la vie des plantes (Mtal., 1996 ; Lillholt, 2002 ; Charlett al.,2006).

Figure 1.4 : Exemple de défaut structural sur une fibre de lin (Gomina ef al,, 2007).

La masse volumique de la fibre végétale est redatant faible (1,2 a 1,5 g/cm3) en
comparaison avec les fibres de verre (2,55 g/craB)egemple. De par la faiblesse de ces
valeurs, la masse volumique est I'un des criteesclibix des fibres cellulosiques et
lignocellulosiques pour ['élaboration des matérian@mposites structuraux et non

structuraux recherchés pour leur |égéreté (Zaviaad, 2003).

L'angle microfibrillaire explique en partie la défwation élastique de la fibre végétale et des
lors son allongement a la rupture en traction. Het,esous l'action de forces de traction
relativement faibles, la fibre lignocellulosiquebguune déformation réversible du fait de
l'alignement progressif des microfibrilles cellubpges avec l'axe de la fibre et une
déformation élasto-visco-plastigue des polymeresrphes (Charleet al., 2006). Si la
sollicitation de la fibre est plus forte, la défation de celle-ci entre dans une phase
irréversible qui peut se poursuivre jusqu'a lautgtUn angle microfibrillaire élevé suppose

une déformation élastique plus importante poursgikcitation de la fibre en traction faible.
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Ainsi pour Navi (1988), il existe une corrélatioagative entre I'angle microfibrillaire de la

fibre et le module d"Young correspondant (figurs).1.

= =
o N o
. . .

Module d'Young (GPa

o

20 40 60

o

Angles microfibrilaires

Figure 1.5 : Variation du module d'Young axial avec I'angle microfibrillaire de fibre simple
(Navi, 1988).

Effet de la composition chimigue des fibres véeg&taur leurs propriétés
mécaniques

Pour plusieurs auteurs, les bonnes propriétés rnupe des fibres cellulosiques
proviennent des liaisons hydrogénes qui s’étabiisde long et entre les chaines
cellulosiques, et de I'état de cristallinité dectlulose (Englishet al, 1994 ; Bledzki et
Gassan, 1999 ; Felbst al., 2002 ; Zhanget al, 2003). Les hémicelluloses, qui constituent
un liant amorphe, jouent un réle déterminant dasss gropriétés plastiques de la fibre
cellulosique, alors que la lignine a un role d'aifhéle rigidifiant et de durcisseur dans la
fibre lignocellulosique (Felbgt al.,2002 ; Zhanget al, 2003).

1.1.4.7. Effet des caractéristiques des fibres végétales sl@s propriétées

des biocomposites

De nombreuses études ont établi la preuve detl'défe caractéristiques des fibres sur les
propriétés mécaniques du papier (Kaldbal, 1990 ; Khristovaet al.,2002 ; Ververist al.,
16



2004). Par contre, le rapport direct entre les pétds mécaniques des composites et les
caractéristiques morphologiques, structurales, icjues et mécaniques des fibres
constitutives n'a pas été bien démontré. Toutefdespar la forte polarité et le pouvoir
tampon relativement élevé des fibres végétales, uélisation dans les composites pose
souvent des problémes de compatibilité avec la gotuples résines conventionnelles

notamment les résines thermoplastiques.

Effet de la morphologie des fibres végétales

Dans I'élaboration des composites, notamment debethermopressés et des thermoformés,
la compression sous température contrblée esttape @mportante pour la consolidation du
matériau. Dans cette étape de la production, |asitfedes fibres de renfort qui reléve de la
porosité, de I'épaisseur des parois primaire ebrektre des fibres cellulosiques et
lignocellulosiques, influence fortement la compitgdige du mat(Dix et al., 1999) et par
conséquent les propriétés mécaniques des panneauatio de compressibilité (rapport de
la densité du panneau a la densité du bois) peutitindicateur des propriétés de résistance
des panneaux. En effet, un ratio de compressilélléeé implique un contact fibre-matrice et
fibres-fibres plus intimes, donnant au composite aohésion plus forte et certainement des

propriétés de résistance plus intéressantes (ltiglel 1989 ; Groonet al.,1998).

L'utilisation des fibres trop longues pose le peohé de leur répartition dans le composite,
créant ainsi une forte hétérogénéité dans le campent mécanique de ce dernier. Zaedte
al., 2003, ont monté dans une étude sur differenteedilvégétales dont le sisal en
particulier, que l'usage de fibres de longueur sapée a 23 mm entraine une réduction des
propriétés physiques des fibres et des composites.

De par la rugosité de leur surface et leur porps® fibres végétales se prétent beaucoup
plus a des liaisons de type mécanique, dues ariiation de structure entre les résines
thermodurcissables et le substrat fibreux (Fragtidianwen, 1998 ; Shi et Gardner, 2001).

Effet de la structure des fibres végétales

Il découle des observations de Navi (1988) (figlr® que lI'amplitude de la déformation
élastique induite par l'angle microfibrillaire pewtre un élément déterminant du

comportement en déformation du composite, notamraenniveau de linterface fibre-
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matrice. Cette proposition est renforcée par Graznal. (1998) qui ont démontré une
corrélation positive entre I'angle microfibrillairet le module d’élasticité de panneaux de
fibres de densité moyen (MDF) a base de bois déRpimus taedd..).

Outre la structure microfibrillaire, les composaatsorphes de la fibre peuvent influer sur la
plasticité du composite. De plus, la structure mualgire de la cellulose cristalline qui suit
un agencement hélicoidal entraine lors de [I'élomgatdes fibres, un couplage
torsion/traction qui peut influer differemment dardéformation du composite suivant que

les composants fibres et matrice présentent ungatiilité de déformation ou non.

Effet de la composition chimique des fibres véeétaur le comportement
mécanigue des composites

La nature des liens chimiques entre les composdntsubstrat fibreux et la matrice
influence diversement le comportement mécanique coesposites. Une bonne adhésion
fibre-matrice permet un transfert aisé et contiea dontraintes de la matrice aux fibres, ce

qui confére aux composites d'excellentes proprid@&saniques.

Les groupes fonctionnels hydroxyle de la celluleseles hémicelluloses de la surface des
fibres se lient entre-eux et avec les groupemaenistionnels de la matrice polymére pour
former des liaisons chimiques plus ou moins forigg, déterminent le comportement
mécaniques du composite. Ces groupes hydroxyleégaieément en partie responsables de
la grande affinité des fibres végétales pour I'eandant ainsi difficile leur liaison chimique
avec les résines thermoplastiques qui sont leg@usent hydrophobes. De par leur polarité
(40 & 54,3 mJ.i), les fibres peuvent se lier par interaction éstatique (liaisons de type

van der Walls et acide-base) a des matrices deitgot@mpatible.

La lignine est souvent utilisée comme source de@lséen association avec d'autres résines
phénoliques, des isocyanates, des carbohydratesduciwrmaldéhyde pour produire des
colles thermodurcissables utilisées pour ['élalbmmatdes panneaux de particules
lignocellulosiques ou pour le collage des contrgpés(Kharazipouret al 1997 ; Felbyet

al, 2002 ; Zhanget al, 2003). La lignine forme des liaisons covalera®ec les autres

composants de la fibre cellulosique.
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Dans le processus de production de panneaux desfdtr de panneaux de particules, les
hémicelluloses et la lignine, en présence de Bt¢aous I'effet de la chaleur et de la pression,
sont en partie hydrolysées en hydrates de carbef@lile masse moléculaire hydrosolubles
et en d'autres produits de décomposition, qui pauvéagir comme adhésif dans les

panneaux élaborés (Hstial, 1988 in Xuet al, 2003)

Le caractére souvent faiblement acide (pH : 4,39 d&es fibres lignocellulosiques et leur
pouvoir tampon peuvent également influencer faderabnt ou non la force d'adhésion
fibre-matrice. Notons que le pH de compatibilités désines synthétiques conventionnelles
les plus utilisées varie considérablement de tadeaa trés basique. Les résines urées
formaldéhyde par exemple requiérent un pH basitjue @ouvoir tampon faible (Hsu 1997

: Albert et al.2002)

De par leur forte polarité, leur caractere hautenhgdrophile, leur aptitude au gonflement
relativement élevé, les fibres lignocellulosiquedsgntent souvent beaucoup de problémes
de compatibilité avec la plupart des résines cotiwenelles impliquées dans la fabrication
des composites, notamment les résines thermoplasti(Rowell, 1995 ; Zafeiropoula

al., 2002).

Effet des propriétés mécaniques des fibres végétale

D'apres Groom (1998), il existe une corrélation atég entre le module d'élasticité en
traction des panneaux de fibres de densité moyetnke module d'Young les fibres
constitutives individuelles (Figure 1.6). Il sigadé méme type de relation entre la rigidité et
la résistance des panneaux MDF en traction et tepriptés meécaniques de la fibre
individuelle en tractionLe choix des fibres lignocellulosiques pour sedérrenfort dans les
composites doit étre gouverné par leurs propriétésaniques qui sont fonction de leur
teneur en cellulose et de I'angle microfibrillgivéilliams et Wool, 2000).
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Figure 1.6 :  Evolution du module d'élasticité de MDF en fonction du module d'élasticité

des fibres individuelles (Groom ef al., 1998)

Le transfert des propriétés physicochimiques deesdi lignocellulosiques vers celles des
panneaux n'étant pas systématique, il y a nécedsitporter un intérét aux moyens
d'amélioration de ces fibres qui permettent didili au mieux leurs caractéristiques

physiques dans I'élaboration des composites.

1.1.5. Les matrices, liants des panneaux de particules
lignocellulosiques

La matrice est le constituant du matériau compagiteassure la liaison des éléments de
renfort. Elle joue des rbles de protection, dedmaission des sollicitations et de limitation
de la propagation des fissures. Bien que souvenprdpriétés mécaniques relativement
faibles, la matrice influence beaucoup les propsiéhécaniques des panneaux de particules
(rigidité, résistance aux contraintes transversades< contraintes de cisaillement, aux
contraintes inter laminaires, au comportement égua et la résistance a la compression).
La matrice est un polymere adhésif thermodurcigsablthermoplastique de composition et

de caractéristiques physiques variables.
1.1.5.1. Lesrésines thermodurcissables

Les résines thermodurcissables sont des polymeéi&stah de liquide visqueux dont la

polymérisation se fait sous I'effet de la chaleetr,en présence ou non d'un durcisseur

chimique, d'un catalyseur et d'un accélérateur &wEn pour former un réseau
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tridimensionnel qui durcit de fagon irréversibleesLprincipaux liants thermodurcissables

utilisés dans la fabrication des panneaux de peéesdignocellulosique sont :

Les résines aminoplastesce sont des produits de synthése obtenus paensation d’'un
composé aminé (urée, mélamine) avec du formaldéf@dener, 1996). Les représentants
les plus connus sont les résines urée-formaldéfiyde) et la mélamine-urée-formaldéhyde
(M.U.F.).

La résine U.F. (figure 1.7) de loin la plus utiks&ert de matrice thermodurcissable dans les
panneaux de fibres et de particules et dans lagmldes stratifiés et du contreplaqué.

Sensible a I'numidité, elle est recommandée paupd@neaux a usage intérieur.

La résine M.U.F., plus chére que I'U.F., est sdili pour la fabrication des panneaux
destinés pour les usages extérieurs car ils somamguement et physiquement plus

performants, résistants a I'eau, aux solvantbudd'et aux températures élevées.

|
CH,—N—CO =N —CH,
I

Figure 1.7 : Structure chimique d’une résine urée formaldéhyde (Wikipedia, 2008

Les résines phénoplastggoviennent de la synthése par condensation deoplestes ou
d'une substance phénolique (phénol, résorcine,obrésec du formaldéhyde. Les plus
connues sont les résines phénol formaldéhyde (Bot)la figure 1.8 est une représentation

structurale et la résorcine formaldéhyde (R.F.).

Les résines phénol-formaldéhyde (P.F.) et résofftimealdéhyde sont des copolyméres
formaldéhyde et phénol (résols ou novolaques sglenle pH du milieu de production est
alcalin ou acide) qui durcissent sous l'actionadeempérature pour les résols et sous l'action
combinée de la température et de I'hexaméthylémaniine en présence de l'anhydride
hexahydrophtalique (catalyseur) pour les novolagidies sont utilisées dans le moulage

plastique, les panneaux de particules, les comtyepls, charpente lamellées collées et
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stratifiés décoratifs, le collage du bois, etc. t&sines phénoplastes sont résistantes a lI'eau et

aux agents chimiques et présentent une résista@canigue élevée.

Figure 1.8 : Un exemple de structure chimique d’'un phénol formaldéhyde (Wikipedia, 2008)

Les résines polyesters insaturgbl.P.) sont des thermo-chimicodurcissables. Edest
constituées d’une solution polyacide + polyalcaal g polymérise et durcit sous l'effet d'un
catalyseur et de la chaleur. Les UP sont les pliisées dans les composites de grande

diffusion.

Les résines polyépoxydeqE.P.) sont comme les polyesters insaturés thermo-

chimicodurcissables. Elles constituent la résipe tyes composites HP.

Les polyuréthanegPUR), dont font partie les colles isocyanateguf®e 1. 9) peuvent étre
thermoplastiques ou thermodurcissables, selortieulgtion et le caractere tridimensionnel
(cas des triols). Les colles isocyanates sont ssdeela polyaddition de polyisocyanates (et
polyméres dérivés isocyanates) avec des polyols. ples connues sont le Toluéne
Diisocyanate (TDI) et le Diphényl Méthane Diisocg#an (MDI, PMDI). Elles servent de
colles pour les contreplaqués et les bois de chigpet de matrice thermodurcissable dans
les panneaux de particules et de fibres. Elleseptéat une bonne résistance aux huiles et

essences mais sont trés sensibles a I'hydrolyse.
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CH3

CHy—N=C=0 N
O=C=N CH, d
Il

CHy
O:C:N@CHZO—N:C=O

Figure 1.9: Structure chimique de quelques diisocyanates (Anonyme, 2000)

1.1.5.2. Les résines thermoplastiques

Les résines thermoplastiques (TP) sont des polysné&rstructure linéaire et d'état initial
solide dont la mise en forme se fait par chauffagée durcissent intervient au cours du
refroidissement. La transformation est réversibles résines thermoplastiques sont
principalement utilisées pour fabriquer des contessa renfort de fibres. Les principales
résines thermoplastiques employées dans le dordasmeomposites sont : les polyamides
(PA), les polytéréphtalates éthyléniques (PET uriig1.10) et butylénique (PBT), les
polycarbonates (PC) tels que les polyamides (figut8), les polyoxides de phénylene (PPO
ou PPE), les polyoléfines, les polyoxyméthylene©ONR, le polyéthylene (PE), le
polypropyléne (PP), le polyamide-imide (PAI), |dysherimide (PEI), le polyéther-sulfone
(PES), le polyéther-éther-cétone (PEEK), etc.

o o
HO—H—O—CI—&—CHZ—O o Q
} %N—(CHQ)E—N—(LE—[CHQ)B—HL[#—
H H }

Polyéthyléntéréphthalate (PET) Nylon 610 (Polyamide)

oot ol

Nomex (Polyamide) Kevlar (Polyamide)

Figure 1.10 : Structures chimiques de quelques polymeéres thermoplastiques (Anonyme,
2000)
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1.1.6. Les additifs dans les panneaux de particules lignocellulosiques

Les additifs sont des substances minérales ouédetifs chimiques qui sont introduits dans
la formulation de panneaux pour améliorer leur gméstion ou leurs propriétés physico-
chimiques ou pour augmenter la vitesse de prise atdsifs. Ce sont des colorants
(pigments minéraux, végétaux ou synthétiques)telesoactifs, des dispersants (soude), des
épaississants (bore, alginate, hydroxyéthyl-amylpsévinyl alcool, etc.), des plastifiants
(eau, polyol, glycérine, etc.), des émulsifiantséfate de polyvinyle), des agents de texture
(sorbitol, talc, glycérine, cire, urée, etc.), dgents réticulants (acétone, formaldéhyde, etc.),
des agents compatibilisant (isocyanates, phénollesoetc.), des agents antifongiques ou
antimicrobiens (benomyl, formol, phénol, bentonitésrahydridoborate de sodium : NaBH
etc.), etc. ( Manet al.,1998 ; Rigal et Marechal 2002 ; Li et Genk, 2005).

1.1.7. Classifications des panneaux de particules

La grande variété des panneaux de particules cordduine multiplicité de criteres de
classification de ces composites. En effet, laneatll la géométrie des éléments de renfort,
la nature et la réactivité de la matrice, la préipar renfort/matrice, la spécificité
fonctionnelle des panneaux, les conditions de ldilisation ainsi que les procédés de
fabrication sont quelques uns des critéres deifig®on des panneaux de particules (EN
309, 1992 ; EN 312, 2004 ; ANSI, A208.1, 1999).

Classiquement, d’aprés Suchsland et Woodson (198&)panneaux de particules et les
panneaux de fibres sont classés suivant la tadike ghrticules, la densité, et le procédé
d’élaboration. Ainsi, suivant la taille des partes) on distingue les panneaux de fibres, les
panneaux de particules, les panneaux de copeasipdeneaux de lamelles minces et
longues et les contre plaqués. Suivant la denbkitég les panneaux d’isolation thermique et
acoustique de faible densité (180p < 450), les panneaux de fibres (MDF) et les panneaux
de particules de densité moyenne (450 < 800) pour 'ameublement principalement et les
panneaux structuraux de haute densifé>(800). Suivant le procédé de fabrication, on

distingue les panneaux obtenus par voie séchairtpreduits par voie humide.

La norme EN 309 (1992) définit 6 critéres de claxssiion des panneaux de particules : le
procédé de fabrication, I'état de la surface, la®, la dimension et la forme des patrticules,

la structure du panneau et l'usage final du panneau
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Suivant leprocédé de fabricationon distingue les panneaux presseés a plat, lasepaxr a

pressage par cylindre et les panneaux extrudésspbei tubulaires.

L’état de la surfacedes panneaux de particules permet de définir éesmeaux bruts non
poncés, des panneaux poncés ou rabotés, des pane@ius avec un verni ou une peinture et
des panneaux revétus sous pression avec un matélide par placage tels que les panneaux
de particules surfacés mélamifP®SM) et enfin des panneaux surfacés papier seevétus

d’un stratifié décoratif.

Selon la forme les panneaux de particules sont plats, en foumenachant profilé.

La dimension et la forme des particulekont distinguer des panneaux de particules
arrondies, de particules plates (waferboard), déicopédes en lamelles minces, longues et
orientées (Oriented Strand Board OSB) et des pamnaeec d’autres types de particules

comme les anas de lin.

Suivant lastructure des panneaux de particuldes panneaux peuvent étre monocouche, et
plus fréquemment "trois couches", ou multicouchescasouvent différents types de

particules disposées avec ou sans orientationfEpéi

Suivantl'usage et les conditions d’utilisatiordes panneaux, la norme EN 312 définit 7

types de panneaux de particules : P1 — P7.

P1 : Panneaux pour usage général en milieu sec

P2 : Panneaux pour agencements intérieurs (y cergsrimeubles) utilisés en milieu sec
P3 : Panneaux non travaillants utilisés en milieonide

P4 : Panneaux travaillants utilisés en milieu sec

P5 : Panneaux travaillants utilisés en milieu huamid

P6 : Panneaux travaillants sous contrainte életiksés en milieu sec

P7 : Panneaux travaillants sous contrainte életitges en milieu humide
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Ces panneaux peuvent étre traités pour en améliaregsistance vis-a-vis des attaques
biologiques, pour les ignifuger ou pour leur coafédes propriétés d'isolation acoustique,

etc.

1.2. LES PROCEDES DE FABRICATION DES PANNEAUX DE
PARTICULES LIGNOCELLULOSIQUES

Les panneaux de particules mis au point en 194t tabut d'utiliser les déchets de bois
connaissent aujourd’hui un essor important avemike au point et le développement de

nouveaux procedés de fabrication.

D'une maniére générale, la fabrication des panneknparticules se fait en 4 étapes
principales : le fractionnement, lI'imprégnationfdemage et la finition (Englishkt al.,1997a
; Mehta et al., 2005 ; Drzat al.,2002)

1.2.1. La préparation du matériel ligneux

La préparation du matériel fibreux se fait suivientype et les caractéristiques des panneaux
ciblés. Cette préparation peut donc consister esiraple fractionnement mécanique (simple
découpe du matériau lignocellulosique en copeauxsimple broyage dans le cas des
panneaux de particules traditionnels) ou en urbdidie thermomécanique (dans le cas des
panneaux de fibres). Ce dernier peut, dans certaimsétre précédé d’'une attaque chimique
ou enzymatique. Quel que soit le procédé de fracgment utilisé, le matériel fibreux

obtenu est séché et classé afin d'obtenir des &atgou particules homogenes.

1.2.2. L'imprégnation du matériel fibreux avec la résine ou encollage

Cette étape consiste en un mélange du matérigufibavec la matrice liante. Elle est

réalisée par pulvérisation de la résine en suspersilloidale dans I'eau, dans un mélangeur
contenant la matiere fibreuse. La répartition deékine est un facteur déterminant pour la
gualité des panneaux. Signalons le cas particdkela fabrication des panneaux de fibres
pour lesquels les liants peuvent étre injectésogtiesdu raffineur thermomécanique sous
pression, avant I'étape de séchage des fibrescsauwant d’air chaud (flash-drying). Dans le

cas des matrices thermoplastiques, le mélangegbeutéalisé par incorporation des fibres

dans le polymeére en phase fondue (compoundage).
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Les particules ou fibres ainsi encollées sont atlssribuées pour former un matelas (ou

MAT) d’épaisseur contr6lée, ou introduites dansnoule.

1.2.3. La mise en forme ou formage

Les techniques de mises en forme des panneauartieufes peuvent étre classées en trois

grandes catégories : le thermopressage, le thermafe, et le moulage.

1.2.3.1. Le thermopressage

Le thermopressage consiste a la fabrication degaamnnde particules par compression de
mat dans un moule avec application de la chaleur pegsence d'un plastifiant

éventuellement.

1.2.3.2. Le thermoformage

Le thermoformage est une méthode de productioradegaux de particules en deux phases
qgui consiste a faire acquérir, sous l'action decHaleur et de la pression, une forme
particuliere a un matériau fibreux précédemmensg@esn plague. Le matériau de base est
ramolli sous l'effet de la chaleur puis mis en fersur un moule de forme simple. Le
thermoformage de plaques lignocellulosiques présggres peut se faire sous pression, par
drapage, sous ventilation libre ou par simple galae feuilles. Cette voie a été souvent
utilisée pour la mise en forme des panneaux inigsieles portieres des automobiles
(English,et al. 1997)

1.2.3.3. Le moulage

Le moulage est un procédé de mise en forme quiistena introduire dans un moule le
meélange amorphe ou pulvérulent qui durcit ou sesaclise en adoptant la forme de
I'intérieur du moule. La consolidation se fait gample séchage, par refroidissement (pour
les matrices thermoplastiques) ou par apport déeghau d'un précurseur physique ou

chimique qui amorce la réticulation des matricesriodurcissables.

Le moulage par compression et le moulage par fatedion sont les procédeés les plus
adaptés au moulage des particules.
27



1.2.4. La finition

La finition des panneaux de particules intervieaprés le démoulage. Elle concerne les
opérations visant la stabilité dimensionnelle desingaux (traitements contre la prise
d’humidité), la mise au format par sciage, poncadgcoupe et conditionnement et les
traitements post-formage tels que la peinturedletion de vernis, de produit de protection

contre les agressions biologiques, et le placage.

1.3. CARACTERISATION MECANIQUE DES PANNEAUX DE
PARTICULES

La garantie de qualité et de performance des pamnéa particules exige de ces derniers
des propriétés mécaniques stables et qui soit teféerent conformes aux utilisations

auxquelles ils sont destinés. Suivant leur domdiapplication et les conditions spécifiques
de leur utilisation, les panneaux de particulesvelti donc satisfaire a des exigences
meécaniques générales et des exigences spécifigges sont régies par les normes,
notamment les normes européennes EN 312-1 a EN 812es normes ameéricaines ANSI

A208.1.

Ainsi, quel que soit le type de panneaux de pdds;ues exigences générales concernent la
stabilité dimensionnelle dont la méthode d'essaragge par la norme EN 324-1, la teneur
en humidité (EN 322), la tolérance de la massaimaue (EN 323) et le potentiel
d'émission de formaldéhyde (EN 120).

La nature des tests physiques et mécaniques agdgsglanneaux de particules sont soumis
dépend du type et de la norme de certificationseégl. Ainsi, selon la norme EN 312, en plus
des exigences genérales, seules la résistandéezsiten (EN 310) et la cohésion interne (EN
319) sont requises pour les panneaux de type Ri.|[&0panneaux P2, la mesure de module
d'élasticité en flexion (EN 310) et les tests dainement de surface (EN 311) sont exigés en
plus des parametres requis pour les panneaux Blvdleurs de résistance a la flexion, de
module d'élasticité en flexion, de cohésion inteetede gonflement en épaisseur apres
immersion (EN 317) sont requises par la norme EIR Baur tous les autres types de
panneaux. Par contre la norme ANSI 208.1 requéerhésure de tous les paramétres cités

plus haut quel que soit le type de panneau.
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1.3.1. Découpe des panneaux de particules

Chaque panneau de particules est découpé suigarddemmandations de la norme NF-EN
326-1 (1993) en éprouvettes de dimension 150 mi® xnm pour les essais en flexion trois
points et de 50 mm x 50 mm pour les essais de mhésterne et de gonflement en
épaisseur. Avant tout essai mécanique, chaque \&gitelest conditionnée dans une enceinte

de conditionnement pendant 14 jours a 20 °C et soagl’humidité relative de 65 %.

1.3.2. Détermination de la densité des panneaux de particules

La densité d'un panneau de particules est déteensim&ant les exigences de la norme NF
EN 323 sur les éprouvettes de dimension 150 mm xbB0 La densité apparente est la
moyenne des densités mesurées sur les éprouvettehadjue panneau. Cette densité

apparente est le rapport de la masse de chaquevépepar son volume.

1.3.3. Mesure des propriétés de flexion des panneaux de particules

Conformément a la norme NF-EN 310, six éprouveattesdimensions 150 mm x 50 mm de
chaque panneau de particules sont été employésdpterminer la résistance mécanique en
flexion trois points. Le module d’élasticité enxien (MOE) et de résistance a la flexion

(MOR) sont calculés suivant les formules suivantes

MOE = L’ Fo F. of Fi : la force mesurée pour un déplacenant
4><b><63 a-a L : distance entre les points d'appui
b : largeur de I'éprouvette
e : épaisseur de I'éprouvette

3xL Frupture : la charge mesurée a la rupture
MOR=—F——xF . Ou L : distance entre les points d'appui
2xpxe b : largeur de I'éprouvette

e : épaisseur de I'éprouvette

1.3.4. Détermination de la cohésion interne des panneaux de particules

Les tests de cohésion interne (Internal Bond : dB)chaque panneau de particules sont
réalisés suivant la norme NF-EN 319 sur 6 éproaseate dimensions 50 x 50 soumises a la
traction perpendiculaire aux faces. La contrairdecdhésion interne est calculée suivant la

formule ci-apreés.
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_ Forcederupture
O ) Surfacesollicitée

Pa)

1.3.5. Détermination de l'arrachement de surface des panneaux de
particules

Les tests d'arrachement de surface (SS) de chamqumeau de particules sont réalisés suivant
la norme NF-EN 311 sur 10 éprouvettes de dimensiihx 50 soumises a la traction
perpendiculaire aux faces dans un systéme de cdrdaontrainte d'arrachement de surface

est calculée suivant la formule suivante :

_ Forcederupture
O ss = "Surfacerainure

(MPa)

1.3.6. Détermination du gonflement en épaisseur

Conformément a la norme EN 317, le gonflement exisépur (TS : Thickness Swelling) de
chaque panneau de particules est déterminé paedarmdes épaisseurs de 6 éprouvettes de
50 x 50 avant et aprés leur immersion dans I'ezulget 2 heures ou 24 heures.

Le taux de gonflement en épaisseur de chaque égtteusst calculé suivant la formule ci-
dessous.

- t; : Epaisseur de I'éprouvette avant immersion (mm
Tso)=t bxi00 op TP P (mm)

1 . )2 L. .
t, . Epaisseur de I'éprouvette aprés immersion (mm)

1.4. PROBLEMES POSES PAR LES PANNEAUX A LIANTS A BASE
DE FORMALDEHYDE

1.4.1. Emission de formaldéhyde

Les adhésifs les plus couramment employés parbing des panneaux composites sont

'urée formaldéhyde, la mélamine urée formaldéhydephénol formaldéhyde, etc. Le

formaldéhyde utilisé dans la synthése de ces ®sgisteun produit chimique qui fait partie de

la large famille de "composés organiques volat{lS8OV), susceptibles de passer [I'état

gazeux a température ambiante. Les résines cooweetles a base de formaldéhyde
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contiennent du formaldéhyde résiduel ou libre agailiéré dans I'atmosphére au moment de

la fabrication des panneaux, pendant leur vielaffia de leur usage.

Or les panneaux sont d'usage quotidien dans l'dereeht, les installations fixes de
magasin, rayonnage, plan de travail, sous-coucleeplancher, etc. faisant courir aux
populations ainsi exposées a ces émissions dansiironnement intérieur, un risque
sanitaire plus ou moins grave (Kim et Kim, 2004glli@s et Lineker, 2004). En effet, le
formaldéhyde est classé par 'Agence Internatiopale la Recherche sur le Cancer (IARC)
comme substance du groupe A. (une substance duerédu est considérée comme
probablement cancérigéne aux humains). De plus,ctesommateurs exposés a des
emissions de formaldéhyde présentent divers syngsodont les plus communs sont
l'irritation des yeux et des voies respiratoirepésieures. Le formaldéhyde s'est également
averé pour produire des carcinomes nasaux chesoless et les rats aprés exposition a des
émissions de formaldéhyde de 14,1 et 5,6 ppm régpe®nt, sur une longue période
(IARC, 1995).

1.4.2. Faiblesse des propriétés physico-chimiques

Les fibres lignocellulosiques, de par leur forteogmnsion a la prise et a la rétention
d'humidité, leur forte susceptibilité a la dégramfatbiologique, a la photo-dégradation, la
forte polarisation de leur surface et aussi l'inpatibilité chimique entre leur surface et celle
des résines conventionnelles, posent souvent dellepres d'adhésion qui ont pour
conséqguence la faiblesse des propriétés mécarigggsanneaux de particules et leur faible

résistance aux agressions des facteurs biotiquesaiques de I'environnement.

La revue de quelques une des multiples tentatigagsblution de ces problemes fait I'objet

de la section suivante.

1.5. PROCEDES DE REDUCTION DES EMISSIONS DE
FORMALDEHYDE PAR LES PANNEAUX

La toxicité avérée des liants conventionnels a dasermaldéhyde a travers leurs émissions
de composants organiques volatils, notamment fadlléhyde, a conduit a la mise en place

de mesures de protection de la santé humaine @bengmentale. Ainsi des dispositions
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légales ou normatives sont prises (EN 312 et ANSDRA par exemple) pour la réduction
drastigue des émissions de formaldéhyde ou leupreapion en fixant des limites

relativement basses pour les émissions de formgdideh

La volonté de respect des limites des émissionsmealdéhyde a depuis quelques années,
incité les chercheurs a orienter leurs travaux plrsieurs voies qui peuvent étre regroupées

dans les 5 stratégies suivantes :

— la diminution de la proportion de formaldéhyde ddes résines a base de

formaldéhyde ;

— la substitution du formaldéhyde volatil par du fatdéhyde non volatil ou d'autres

produits ;
— l'utilisation de matériaux de piégeage du formaidthlibre ;
— l'application des enduits, de stratifiés ou auteegtements ;

- le remplacement des résines a base de formaldawete des adhésifs totalement

différents.

1.5.1. Diminution de la proportion de formaldéhyde dans les résines a

base de formaldéhyde,

La stratégie de diminution de la proportion de faliéhyde dans la formulation des résines
a base de formaldéhyde consiste a la diminutioratla molaire de F/U, F/MU ou de F/P
(Conner, 1996 ; Zanetét al., 2003). Ce ratio qui était d'environ 1,6 dans leséas 1980
pour la résine U.F. est maintenant réduit en mogearnl,0 ou moins dans certains cas
(Lehmann, 1983 ; Taylor, 1986 ; Conner, 1996 ; Breyl997). Malheureusement, la
diminution du ratio F/U réduit les limites de taéce pour les résines a I'égard des
variations possibles dans les procédés de falmitagit les panneaux qui en sont issus ont
souvent des propriétés physiques et structuralesfaibles (Myers, 1984 in Conner, 1996).

1.5.2. Modification chimique des résines a base de formaldéhyde

Les modifications chimiques des résines a baseoeaidéhyde ont pour but d'améliorer

leur longévité et leur stabilité en diminuant |&®rs internes développés pendant la cuisson
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de la résine et d’augmenter la capacité de la eésaitée a résister aux stress cycliques
(Ebeweleet al.,1991 a ; Ebewelet al.,1991 b ; Ebewelet al.,1993 a Ebewelet al.,1993
b ; Ebeweleet al.,1994 ; Rivert al.,1994 tous cités par Conner, 1996).

Les résines a base de formaldéhyde sont modifiéas guldition de polyamines
(Hexameéthylenediamine, bis-hexaméthylenetriamine, examéthylenetetramine,
triethylaminetriamine, poly(propyléneoxide)triamjngoly(propyléneglycol)diamine, etc.)
pendant la synthése ou au moment de la cuissorrédases (Serantes et al., 1985 in
Youngquistet al., 1994 ; Conner, 1996 ; Zanetti al.,2003). Ainsi les polyamines sont :

— Incorporées directement sous forme simple ou saume de dérives d'urée

complexe, pendant la synthese de résine ;

— Utilisées sous forme de sel (chlorhydrate de polgampar exemple) comme
catalyseurs de réticulation de la résine en rerept@nt du chlorure d'ammonium

lors de la cuisson ;

— Utilisées a la fois dans la synthese et commeysaal de réticulation.

L’addition directe d’amines libres pendant la caissde la résine urée-formaldéhyde
empéche sa réticulation (Conner, 1996). En génirahodification des résines UF par des
amines complexes dérivées d'urée, ainsi que leigson en présence de chlorhydrate
d’amine induisent non seulement des taux de rétiicul comparables a ceux de résine UF
non modifiées, réticulées en présence de chloramide, mais également une réduction des
emissions de formaldéhyde.

1.5.3. Utilisation de matériaux de substitution et de piégeage du
formaldéhyde libre

Les matériaux de substitution et de piégeage dmdiméhyde libre sont des réactifs

chimiques incorporés directement lors de la symthds la résine, pendant la phase de
réticulation de cette résine. Les panneaux decpdes apres leur fabrication peuvent étre
également traités par enduction totale avec deériaak de piégeage du formaldéhyde. Les
réactifs de piégeage de formaldéhyde libre les pitilssés sont le paraformaldéhyde,

I'hexamethylenetetramine, le tris(hydroxylméthyihmmnéthane (Detlefsert al., 1991 in
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Conner, 1996 ; Kim et Kim, 2004), les polyamidds tpie I"acétoacétamide (Greene, 1992 ;
Belmares, 2005), le carbohydrazide, le dimethylogidroxyethylene (Turner, 1981), etc.

1.5.4. L'utilisation des barrieres de réduction des émissions de

formaldéhyde

Les barriéres de réduction des émissions de foghgttes sont issues de traitements qui
consistent a recouvrir complétement toute les sagfales panneaux de particules avec des
matériaux imperméables au formaldéhyde. Les bagiefficaces peuvent réduire le niveau
d'émission de 95 % ou plus, a condition que tol@esurfaces soient traitées, y compris les
bords, les entailles, et les trous (Conner, 198&rry et Corneau, 2006). Ces traitements
peuvent étre appliqués par enduction ou par plackge matériaux de protection. Ces
matériaux de protection des panneaux de particadese les émissions de formaldéhyde
sont de natures tres diversifiees. Il s'agit pangple delagues, peintures, vernis, huiles,
poudre époxy, etqOrica, 1999)et de formica, de films polyéthylene, poly(éthyévinyl
acétate), polypropylene, polystyrene, poly(vinyl lochre), polyvinyl acétate, etc.
(Kazakevics, 1984 ; Kim et Kim, 2004)es produits obtenus sont des panneaux stratifiés,

vernis ou recouverts de films protecteurs.

1.5.5. Les alternatives aux résines a base de formaldéhyde des

panneaux de particules.

La recherche d'adhésifs alternatifs sans formattkshynoins polluants, non toxiques et
technologiquement performants a orienté les travaux la formulation des adhésifs aussi bien

synthétiques que d’origine minérale et biologique.

En dehors des adhésifs synthétiques comme les esésithermoplastiques et
thermodurcissables (paragraphe 1.1.5.2) et legxdadlocyanates (paragraphe 1.1.5.3), les
colles d’origine biologique connaissent aujourd’lwn regain d’intérét. Souvent utilisées
depuis I'Antiquité et dans de nombreuses civilmagi ces bioadhésifs sont des colles
d’'origine animale (gélatine, blanc d’ceuf, caséidérivés de graisses, etc.) ou végétale
(polysaccharides, polyphénols, protéines, dérividgilds, résines naturelles, etc.).
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1.5.5.1. Les bioadhésifs d'origine végétale des composites

lignocellulosiques

Les liants d’origine végétale sont les bioadhdsésplus courants. Ce sont des polymeéres de
nature assez diversifiée et dont les applicatiams ®ut aussi variées. Suivant la nature de
leurs composants majoritaires, ces adhésifs pe@sntlassés en plusieurs catégories : les

polysaccharides, les protéines, les polyphénadgdsines, les dérivés des huiles, etc.

Les polysaccharides

Les polysaccharides sont constitués de longuesnehaplus ou moins ramifiées de
molécules d'oses reliés par des liaisons osidigDesis les végétaux, ils ont un role

énergétique (amidon, inulines) ou structural (¢defla, hémicellulose, pectines).

La cellulose

La cellulose est constituée d'une chaine primditéaire de motifs cellobioses’ (D
glucopyranosyl3(1-4) D glucopyranose) (figure 1.11) qui est organiséesgucture
supramoléculaire (microfibrilles) en partie crifited et en partie amorphe. La molécule de
cellulose contient donc de nombreux groupementsoxytes qui peuvent réagir avec
différents composés chimiques (mélange d’acidefsirsglie et nitrique, anhydride acétique
en présence d’'un catalyseur, oxyde d’éthyléne, eoxliel propyléne, etc.) pour acquérir de
nouvelles propriétés (Gandini et Belgacem, 2002s Lmatériaux cellulosiques sont
généralement mis en ceuvre par modification chim{tnagement au peroxyde, aux alcalis,
réaction d'hydrolyse, d'oxydation, d'acétylatiorétiterification, d'estérification, etc.) des
molécules de cellulose. Ces transformations chigsquisent a améliorer la réactivité des
molécules de cellulose, a rendre accessibles mgpgments hydroxyles dans la structure
supramoléculaire, a modifier I'énergie de surfateaeaméliorer la compatibilité¢ avec
d’autres substrats adhésifs (Valadez-Gonzaleal., 1999 ; Gandini et Belgacem, 2002 ;
Zafeiropouloset al., 2002 ; Nashecet al., 2003). Les traitements thermomécaniques
(extrusion, explosion a la vapeur d’eau sous poassetc.) ou I'hydrolyse enzymatique
modifie la texture de la cellulose, et permet sanfdation dans les matériaux plastiques
(Bastioli, 1998 ; Nasheeét al., 2003 ; Reddyet al., 2003 ; Johnsort al., 2005). Les

molécules de cellulose ainsi modifiées peuvent gtigmérisées de diverses maniéres ou
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copolymérisées avec des résines a base de déondaldéhydes, isocyanates, époxydes,
etc. pour leur utilisation dans les matériaux cosies (Matsumotoet al. 1999 ; Xuet al,
2003 ; Xuet al.,2004).

a0
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CHZ0OH
Figure 1.11 : Molécule de la cellulose (n répétitions du motif cellobiose)

Les hémicelluloses

Les hémicelluloses sont des polysaccharides paxiéteon cellulosiques extraits des
végétaux. Elles constituent le principal liant ddasstructure pariétale des végétaux en
s’associant par liaisons hydrogene aux microfigsilile cellulose et a la cellulose de la paroi
cellulaire. La variabilité des motifs monoméres stdntifs de la chaine principale (xylose,
arabinose, glucose, mannose, galactose, etc.) pedmedistinguer différents types
d’hémicellulose : les xylanes formés d’'une chainegpale de motifs D-xylopyrannose, les
glucuronoxylanes de motifs acide glucuronique etyldpyrannose, les arabinoxylanes de
motifs D-arabinose et D-xylopyrannose, les glucomaae de motifs D-glucose et D-
mannose, les xyloglucane de motifs D-xylose et izgse, etc. Les hémicelluloses sont des
polyméres a chaines courtes, amorphes, et fortela@nophiles souvent utilisées comme

agent épaississant, stabilisant ou émulsifiant.

Iy a peu de travaux sur l'utilisation des hénligelses comme colle. Toutefois, les
propriétés filmogénes de certaines hémicellulosdstguées ont été signalées (Chanliaud,
1995 ; N'Diaye, 1996 ; Raynal-loualalen, 1996).

Les pectines

Les pectines sont des hétéropolysaccharides parigjalifiants, constitués de chaines
homogalacturoniques formées par un enchainemeddilen de motifs anhydro-acideD-
galacturonique, en conformation chaise, liés masdin osidiqgue en-%4. Ces chaines sont
plus ou moins substituées par des groupementsaras ou arabinogalactanes fixés sur les

motifs L-rhamnose qui s’intercalent entre les chaihomogalacturoniques.
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Les fonctions acide présentes sur les moléculeped@ne les rendent multinucléophiles,
fortement hydrophiles et renforcent leurs aptitudag réactions de méthylation (Garcia-
Jaldon.et al., 1998, Damiot, 1998 ; Jorda, 2003 ; Rouilly, 20@ouilly et al.,2006 a). Les
groupements acéthyl présents sur les pectines téglisposent aux réactions de
saponification. Les pectines aprés modificationsnafues et thermomécaniques peuvent
étre formulées en adhésifs (Damiot, 1998 ; Jord®)3p texturées en films plastifieés
(Rouilly, 2002; Rouillyet al.,2006 a).

L'amidon

Les amidons sont composés d'amylose et d'amylogediont les proportions varient en
fonction de leur origine végétale. L’amylose eshstduée de chaines linéaires d’environ
200 unitésy D-glucopyranose reliées par des liaisaris4 (figure 1.12). L’'amylopectine est
constituée de chaines d'unité-glucopyranose reliées par des liaisonk-4 et ramifiées
par des liaisons de typel-6 (figure 1.13). L'amidon est tres hydrophiig@eu adhésif.

oH OH oH .GH
\I‘ 0 H ‘H'- 0 H .I“- O H I.h'-
.'. - f=H ¥ H ¥ ; H

oD H
o o o O
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d
=l CH HO aH  Ha i Hi [ 7]

Figure 1.12 : Structure chimique d’'une amylose : glucose-a-1,4-glucose (Wikipédia, 2008)

3 —
ftfy]
Ef ._|3Lqu4_TL_Jw_|LJ

Figure 1.13 : Structure chimique d’'une amylopectine (Wikipédia, 2008)

Les modifications chimiques de I'amidon obtenuashgdrolyse, hydrogénation, oxydation,

éthérification, estérification, sulfonation, rétiaiion conduisent a la formulation d'adhésifs
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divers avec des caractéristiques variées destingsigalement au collage des papiers et
cartons (Kumaet al, 2002 ; Okada, 2002 ; Reddy et Yang, 2005). Isérweturation par
traitements thermomécanique ou enzymatique de d@miconduit a la formulation de
matériaux plastigues dont certains sont aujourddeaimercialisés (Bastioli, 1998 ; Vert,
2002 ; Johnsoet al.,2005 ; Rabetafikat al.,2006)

Les protéines

Trés diversifiés, les protéines sont constituéeshdénes d'acides aminés reliés entre elles
par liaisons peptidiques. Il existe 20 acides amipéncipaux aux chaines latérales et
propriétés différentes et dont les séquences diétentnla variété de structure et de fonction
des protéines. Suivant leur structuration, lesre®polypeptidiques sont liées entre elles par
un nombre important d'interactions d'origines défées (liaisons hydrogene, interactions de
Van der Walls, liaisons covalentes) conduisantiainsine grande variété de structures
(primaire, secondaire, tertiaire, quaternaire) et abnformation (repliée ou déployée,
hydrophile ou hydrophobe, dénaturées, etc.). Legpres sont acides ou basiques, chargées
ou neutres, polaires ou apolaires, hydrophobes ymirophiles. Les matiéres végétales
protéiques les plus fréquemment décrits dans leadmrdes matériaux sont principalement
les produits dérivés du soja (farine ou isolatggiques) et les coproduits agro-industriels

riches en protéines (tourteaux d’oléagineux, gluteceréales).

Les protéines végétales peuvent étre transformées matériaux par traitements
thermomécaniques (extrusion en milieu faiblementrég et en présence d'agents
plastifiants polyols comme le glycérol ou ses d&sjwou d’agents de réticulation comme le
glutaraldéhyde, le triethylene glyceérol, I'éthylemggycérol, etc.), traitements chimiques
(acylation, saponification, greffage avec les d&sisilanes, copolymérisation, hydrolyse,
oxydation, réduction, etc.) ou traitements bioclkjneis (hydrolyse enzymatique avec les
protéases telles trypsine, pepsine, alcalase, mapatc.). Ces modifications visent
'amélioration de la fonctionnalisation des molésupar le clivage de leur structure et donc
une meilleure accessibilité des sites réactifda dormulation des matériaux. Les produits
modifiés obtenus peuvent étre directement form@ésadhésifs thermodurcissables ou
texturés en matériaux plastiques (Watgal, 1996 ; Zhanget al., 1998 ; Rigal, 2005 ;
Rouilly et al.,2006 a).
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Les isolats protéiqgues peuvent étre associés aamisliconventionnels tels que les
aminoplastes, les phénoplastes et les isocyanabes [elaboration des composites
(Lambuth, 1994 ; Kumaet al.,2002).

Les produits phénoliques

Les produits phénoliques présents dans la matiégétale sont classiquement regroupés

dans la famille des polyphénols d’une part, et datie des lignines d’autre part.

Les polyphénols regroupent les métabolites secoeslai noyau aromatique phénolique. lls
sont tres connus pour leur réle antioxydant, al@mimatoire, antitumoral, etc. (Huang et
Ferraro, 1992 ; Tringakt al, 2000 ; Melloet al., 2003). lls peuvent étre divisés en trois
grands groupes : les acides phénoliques (acidesroXxymkenzoiques, acides

hydroxycinnamiques), les flavonoides (anthocyamisljrflavonols et dérivés flavonoiques)

et les tannins (tannins hydrolysables et tannimslensés).

Dans le domaine de matériaux, la lignine et lesitensont exploités pour leurs propriétés
adhésives, ou pour substituer en partie ou totalernee phénol des résines phénoplastes
(Olivareset al., 1995 ; Sellers, 2001 ; Cetin et Ozmen, 2003).

Les lignines

Les lignines sont des polymeéres phénoliques detstel de la paroi végétale. Sur le plan
structural (figure 1.14), elles peuvent étre classén trois catégories suivant la nature de
leurs unités constituantes (unités p-hydroxyphdigyiine, unités guaiacyl lignine et unités
syringyl lignine) (Netcet al, 1996 ; Nishimurat al, 2002 ; Kurodat al, 2005 ; Mazumder

et al, 2005). Les lignines sont des biopolyméres stabile-a-vis de la chaleur et des agents

de modification physique et biologique de la stuoetcellulaire (Felbyt al.,2002).

La présence de groupements carboxyliques latéraums dbs structures des lignines, a
l'instar des polyphénols végétaux, prédispose @sigers aux réactions dhydrolyse, de
chélation oxydative, d'acétylation, d'estérificatigui les modifient chimiquement. Ils
peuvent étre formulés en résines thermodurcissahlesn thermoplastiques par réactions
d'additions, de substitution, de condensation etpdlycondensations avec les résines
phénoplastes, isocyanates et leurs dérivés (Khmmazet al. 1997 ; Felbyet al., 2002 ;
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Gandini et Belgacem, 2002; Gardneat al.,, 2005). L'auto-adhésion des fibres

lignocellulosiques peut étre obtenue par activaébfonctionnalisation de la lignine native

grace a la chélation oxydative (Ye#eal.,2004).

Figure 1.14 : Structures chimiques des lignines (deux exemples, Wikipédia, 2008)

Les Tannins

Les tannins sont des polyphénols qui forment fawlet des complexes avec d'autres
macromolécules. lls peuvent étre classés en ddégardes : les tannins condensés qui sont
des polymeres de flavonoides (figure 1.15) et k®ihs hydrolysables qui sont des

polymeéres d'acide gallique (figure 1.16) ou d'a@liagique (figure 1.17).

Figure 1.15 : Structure d’'un tannin condensé (Li ef a/,, 2004)
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Figure 1.16 : Exemple structure chimique d’'un tannin hydrolysable a base d’acide gallique :

B-1, 2, 3, 4, 6 -pentagalloyl-O-D-glucose. (Hagerman, 2002)

OH OH
HO OHHO g OH
(8] 0 o (o]

Figure 1.17 : Exemple de Structure chimique de tannin hydrolysable a base d’acide
ellagique [castalagine (R1=H, R2=0H); vescalagine (R1=0H, R2=H)]
(Hagerman, 2002)

Dans le domaine des matériaux, les tannins, notanres tannins condensés sont
principalement utilisés pour substituer jusqu'a®®e phénol dans les résines phénoliques
(Lu et Shi, 1995 ; Sellers, 2001, Simon et Pizfi02). Il sont modifies par acétylation,
hydrolyse, condensation, polymérisation, etc. (Sawiet al., 1996 ; Bisandat al., 2003).

lls peuvent étre également copolymérisés avec yesates de carbone dont la présence
altére la résistance a l'eau et les propriétés néoas (Simon et Pizzi, 2002), le
formaldéhyde, les résines aminoplastiques ou plogred, les résines isocyanates (Pizzi,
1994 ; Lu et Shi, 1995 ; Sowunrat al., 1996) pour servir de matrice thermodurcissable

dans les panneaux de particules. lls peuvent étextément formulés en adhésif par
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hydrolyse suivie de polymérisation, etd@rosa et Pizzi, 2001 ; Simon et Pizzi, 2002 ;
Bisandaet al.,2003).

Les acides gras et les huiles végétales

Les triglycérides constituent le composé principl@s huiles végétales. lls sont des
oligomeéres d'acides gras et du glycérol. La mokdd triglycérides est constituée de trois
chaines d’acides gras estérifies par les troistimme alcools du glycérol (figure 1.18). Ces
chaines d'acides gras possedent des insaturatiales ggroupements hydroxyles, sur leurs
chaines alkyles (Kumaat al., 2002 ; Okada, 2002jui permet leur fonctionnalisation par

introduction de sites réactifs grace auxquels deveaux monomeéres et de résines
composites peuvent étre synthétisés (Waiahl., 2000 ; Williams et Wool, 2000 ; Okada,

2002).

e CH=CH» (00— W
1 H:'I:—n 0
o CH=CHCOO0— H.i-_ DMW
L) 12 I
womeCH=CH»+COO— e —0" %

Figure 1.18 : Structure chimique de Triglycéride (Aranguren ef al., 2006, Wikipédia, 2008)

Les triglycérides peuvent étre directement utilis@sime plastifiant ou réticulant d'adhésifs
lors de I'élaboration des matériaux composites l{@kils et Wool, 2000 ; Arangurest al.,
2006). lls peuvent étre fonctionnalisés par épotgda maléation, amidation,
hydroxylation, acrylation ou glycérolyse. Les praduntermédiaires qui en sont issus sont
formulés par réactions de polymérisation de radiclores, de polycondensation ou de
polymérisation d'ouverture d'anneau en résinesnib@urcissables et en polymeres
thermoplastiques pour la fabrication des compogi#dliams et Wool, 2000 ; Okada,
2002).

Les monoglycérides maléatés contiennent des gragrbsxyliques qui peuvent réagir avec
les groupes hydroxyle des fibres naturelles pougliamer la liaison matrice-fibre végétale

dans les composites (Williams et Wool, 2000).
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Les résines

Les résines végétales sont des exsudats produitéveau des blessures ou des agressions
saignantes de l'écorce de certaines espéces egaiatamment les coniferes. Ce sont des
latex, des caoutchoucs, des dérivés cellulosiquesles colophanes. Les colophanes sont
constituées de 90 a 95 % d’acide résinique, doobmeposé principal est I'acide abiétique et
son isomére l'acide lévopimarique, plus réactiufe 1.19), et de 5 a 10 % d’insaponifiables
(Blayo, 2002). Les résines naturelles sont prifeipant utilisées dans les domaines du
gommage, de I'emballage et de I'enduction de difiés matériaux, des adhésifs, et des vernis.
Les résines peuvent étre modifiées par réactiostatiécation, de polymérisation, d’addition

pour donner des esters de colophanes, des résat&Egues, des résines phénoliques, etc.

HyC _COOH M .\,('__ ACOOH
\h'\. .\‘\ .//
s ~ Ao
L/\l/ \‘l'T [[:/ % “‘\]
- i I =2 CH
CH -3
CH, | W fLIH?]/\l &
—CH AA—HC
e L T~ N,
CH, CHy
a b
Acide abiétique Acide lévopimarique

Figure 1.19: Structure chimique de composant principal des résines naturelles (Blayo,
2002)

1.5.5.2. Les bioadhésifs d'origine animale

Caséines

La caséine est la protéine du lait isolée par pittion avec l'acide chlorhydrique, I'acide
sulfurique ou l'acide lactique. Anciennement udilis pour la fabrication de plastiques
(galalith) ou comme adhésifs structuraux, les fdations a base de caséine sont encore
faiblement disponibles pour des liaisons spécifiquElles sont, la plupart du temps,
modifiées avec de la farine de soja (Sellers, 200Q4) caséine présente une meilleure
résistance a I'humidité que d'autres colles aniswale végétales. Présentée souvent en
poudre ou fins granulés, la caséine est soluble teau froide a pH alcalin (ajout de soude

caustique, borax, urée ou ammoniac, carbonate aexglet utilisée pour I'assemblage de
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charpentes de bois (lamellées-collées) a l'intérdms batiments. Associée au latex ou a la

glycérine, elle a une texture plastique.

Gélatine

La gélatine provient de I'hydrolyse des protéingtydrolyse du collagéne qui est la
principale protéine des tissus animaux se fait emxdetapes : la perte de la conformation
spatiale hélicoidale sous l'effet de la chaleur pgature des liaisons intermoléculaires de
type Van der Waals impliquées dans la stabilisaties structures en triple hélices, puis la

rupture de certaines liaisons peptidiques NH-CChpdrolyse (Budrugeaet al.,2003).

Colles de peau et d'os

Les colles de peau et d'os saiitenues aprés transformation des peaux, et desn os
gélatine. Elles sont souvent présentées sous fdem@oudre, perles, tablettes ou flocons.
Elles sont totalement solubles dans I'eau maisluldes dans de nombreux solvants. Elles
sont sensibles a I'humidité et aux attaques baatées. Ces caractéristiques limitantes pour
leurs utilisations sont améliorées par additiorgetds antibactériens (formaldéhyde) ou
d'agents d'insolubilisation a I'eau (sulfates ebetates). Les colles de peau et d'os sont des
colles "fortes" traditionnellement utilisées en misterie. Au Togo, elles sont souvent
utilisées sous la dénomination de colle forte conaleésifs dans les peintures a base de

chaux vive.

1.6. METHODES D'AMELIORATION DES PROPRIETES
MECANIQUES DES PANNEAUX

Les procédés d'amélioration des caractéristiguss pd@neaux de particules regroupent
I'ensemble des méthodes mise en ceuvre pour amédlaatkeésion fibre-matrice (Englisdt

al., 1997a ; Elgun, 1999 ; Tetlow, 2005 ; Anonyme 10&0 Anonyme 2, 2006). Il s'agit de
traitements de compatibilisation des fibres avecrésines et d'amélioration de la stabilité

dimensionnelle et des propriétés mécaniques despar.
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1.6.1. Transformation physigue et chimique des fibres végétales

Une bonne qualité du composite suppose, commellavass signalé plus haut, un transfert
aisé des contraintes entre le substrat lignocaligiee et la matrice, qui ne peut étre obtenu
gu'a travers une adhésion fibres-matrice optimdliana force et flexibilité. La tenue
mécanique des panneaux de particules dépend denpatibilité de leurs différents
composants, de la topographie de la surface eh deolillabilité des fibres vis-a-vis de la
résine utilisée, de la chimie de surfaces et desyias libres de surface des constituants. Les
traitements divers auxquels les composants des asitep, en particulier les fibres, sont
soumis visent I'amélioration de I'adhésion deseBbavec les matrices. Les traitements de
surface des fibres végétales sont principalementyple mécanique, mécano-chimique et

thermochimique.
1.6.1.1. Les traitements mécaniques et thermomeécaniques

Les traitements mécaniques des fibres lignoceligles consistent principalement en leur
fractionnement mécanique ou broyage qui a pouliténde réduire le bois ou la fibre a des
tailles permettant leur mise en ceuvre conformémextusages ciblés. Ce type de traitement
n’entraine pas de modifications de la chimie desef qui sont utilisées comme renforts ou

charges dans I'élaboration des panneaux de filbords particulesZarateet al.,2003)

Les traitements spécifiguement mécaniques peuvenicéuplés avec un apport de chaleur
et d'humidité (injection de vapeur d'eau sous pras®u explosion) pour obtenir un
défibrage du bois ou des amas de fibres lignoadiglies (Vignoret al., 1996 ; English,
1997 c; Garcia-Jaldoet al., 1998) et conférer a ces dernieres une stabilittedsionnelle
(Rowell, 1995b ; Youngquist, 1996 ; Garcia-Jal@ébml.,1998). On parle alors de traitement
thermomeécanique. La cuisson sous pression et tamopercontrolées sans ajout de réactifs
chimiques par extrusion constitue une des meéethdddésansformation thermomécanique des
fibres lignocellulosique pour I'élaboration des gasites K'Diaye, 1996 ; Vandenbossche,
1998 ; Marechal, 2001). Ce type de traitemaniuit une modification chimique au niveau des
fibres par hydrolyse partielle des hémicellulosedeela cellulose non cristalline et favorise
ainsi I'hydrophobicité et la stabilité dimensioneebles composites qui en sont issus
(Youngquist, 1996 ; Xet al.,2003, Xuet al.,2004).
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1.6.1.2. Les traitements mécano-chimiques

Les traitements mécano-chimiques sont des méthddesansformation qui visent une
destructuration partielle ou totale (Rigatl al., 1998 ; Rouillyet al, 2006 b) des matieres
lignocellulosiques dont les produits peuvent é&eurées ou mis en forme dans diverses
applications. Ce type de traitement associe utetrsnt mécanique ou thermomeécanique
des fibres a leur attaque avec des réactifs chiesiquotamment des alcalis (Markesshi
al., 1997 ; Cappellettet al.,2000; Khristovaet al, 2002).

1.6.1.3. Les traitements chimiques

Les traitements chimiques des fibres lignocellgjoss visent la modification de la
topographie (Zafeiropoulast al.,2002) ou de la chimie (Vaca-Garagal.,1998 ; Valadez-
Gonzalezt al., 1999 ; Zafeiropoulost al.,2002 ; Drzal, 2003 ) de la surface des fibres.

Parmi la multitude de méthodes de modification d¢hira de la surface des fibres
lignocellulosiques  (acétylation, alkylation, oxydat réduction, saponification,
mercerisassion, enduction de latex, irradiatiomma, traitements au silane, isocyanates,
peroxyde, etc.), I'acétylation est le procédé les @mployé (Gassan et Bledzki, 1997 ; Vaca-
Garcia et Borredgn1999 ; Hassaret al, 2000 ; Papadopoulcst al 2003 ; Zhanget al,
2003).

1.6.1.4. Les traitements biochimiques

Les traitements biochimiques de la surface degdilignocellulosiques consistent en leur
transformation par des enzymes (Ouajai et ShaBR65) ou par des micro-organismes et
leurs enzymes en conditions contrélées (Ke#leral., 2001 ; Gulati et Sain, 2006). Les
traitements enzymatiques des fibres lignocellulossg favorisent ['activation et la
réticulation de la lignine, la liaison entre lebrés (Felbyet al, 1997 ; Kharazipouet al,
1997 ; Felbyet al., 2002) et la modification de la porosité des fibf€pandet al., 1989,
Gulati et Sain, 2006).
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1.6.2. Protection des panneaux de particules contre les agressions
environnementales

Les traitements des panneaux déja élaborés ont fpmlité d'améliorer a la fois leur
présentation et leur résistance contre les agressles facteurs biotiques et abiotiques de

I'environnement et leurs propriétés physiques.

Les traitements ci-aprés destinés a conférer auxngzax une meilleure stabilité
dimensionnelle et donc une bonne résistance a idti@ret par conséquent leur durabilité
(Englishet al.,1997a).

Traitement thermique a 180 °C et 260 °C sous gtimre seche pauvre en oxygene :

— gachage par enduction des panneaux avec des (huliésde lin notamment), suivie
d’un chauffage. Ces traitements améliorent la t&@si® de la surface des panneaux,
la résistance a l'abrasion et la résistance dasepan a I'eau ;

— humidification continue ou progressive des pannegasgu'a ce que ces derniers
atteignent I'hnumidité d'équilibre avec I'humidigdative

Les traitements d'enduction des surfaces des paxrga des laques, peintures ou vernis
impermeéables et de recouvrement des surfaces aseandtériaux protecteurs durs ou
plastiques permettent également I'amélioration al@résentation et la protection de ces
panneaux contre les autres facteurs environneme(iEmglishet al.,1997a).

Les panneaux sont également post-traités contréntendies par enduction de produits
chimiques ignifugeants tels que les solutions de s®rganiques thermiquement stables
comme le trihydrate d'aluminium ou l'ester de boabur protéger les panneaux contre les

émissions de gaz combustibles (Engbsial.,1997a.

CONCLUSION

Le bilan bibliographique auquel nous venons de dgatec relativement a I'élaboration des
composites a renfort de fibres naturelles lignatediqgues montre que les liants organiques

issus de la pétrochimie sont de loin les plussdidiet qu’ils ont encore de beaux jours
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devant eux eu égard a leurs performances technigpesuvées, a leur disponibilité
industrielle ainsi qu’a la facilité de leur dévepmment a partir de molécules abondantes

issues de l'industrie pétroliere.

Mais la fin du siécle écoulé a été indiscutablenteatquée par une prise de conscience
accrue de la nécessité de protéger par tous leemaogccessibles la santé humaine et
'environnement contre les agressions de touteesode gérer durablement les ressources
naturelles afin de satisfaire aux besoins des généas actuelles tout en préservant au mieux
les ressources et les écosystéemes pour les générdtitures dans une approche de
développement humain durable. Deés lors, des exagemouvelles apparaissent chez le

consommateur en méme temps que se dévoilent destmnouveaux pour le chercheur et

gue des défis de plus en plus contraignants s’iemgas I'industriel qui doit rester compétitif

dans un environnement ou la concurrence est deeplptus rude.

Des matériaux écologiques, issus de procédéstetdlagies de production devant satisfaire
a des exigences de « propreté » de plus en plasestrinvestissent progressivement les
différents compartiments de notre confort quotidite domaine des matériaux composites
auxquels nous sommes si familiers n’échappe pageégle de la conformité au concept de

durabilité environnementale.

Ainsi la ressource bois, qui est la matiére preentr choix pour I'industrie des panneaux de
fibres et de particules, se raréfie de plus en ptuse doit donc d'étre préservée. Il s’agit
d’'un impératif de protection de I'environnement guivre ainsi la voie a la valorisation de
matieres premiéres alternatives telles les resssulignocellulosiques issues de plantes
annuelles cultivées ou spontanées dont un exengslelds significatifs est le kénaf. C’est
ce dernier que nous avons choisi pour la suiteedigawail en tant que source de particules

pour I'élaboration des panneaux de particules.

Outre la diversification des sources de renfortsirptes panneaux de particules, les
innovations portent également sur le développendentiants moins toxiques pour se
substituer totalement ou au moins partiellement &darts conventionnels a base de
formaldéhyde. Ce dernier est aujourd’hui mis adkir a cause de ses effets néfastes sur la
santé humaine et ses émissions a partir des cotepasint severement réglementées. Parmi

les liants alternatifs, ceux issus de la biomassgétale figurent en assez bonne place a
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travers les polysaccharides et les huiles végéfades modifiés, les isolats protéiques, les

tannins, les pectines, les cires, etc.

Il devient des lors tout a fait possible d’envisab@aboration d’'un panneau de particules
ecologique, facilement recyclable en fin de viefiesament végétal ou de type mixte
animal/végétal. C’est cette approche que nous avbasie d’explorer dans ce travail en

faisant I'hnypothése que :

on peut obtenir des panneaux de particules detagses mécanique suffisante pour
permettre de les utiliser comme matériaux de coostm a diverses fins en liant des
particules de tige de kénaf avec des biomolécutiisésaves d’origine végétale
(polyphénols et mucilages) ou animale (collagéendifigod’os animal).

1.7. CONCLUSION ET PRESENTATION DES CHOIX POUR LES
TRAVAUX DE LA THESE

Les panneaux de particules lignocellulosiques sest composites en plaque dont ['utilité
dans la vie de tous les jours n’est plus a démorReprésentant plus de 50 % de I'ensemble
des 200 millions de fnde panneaux consommés dans le monde & I'horizb@, 28 sont
produits essentiellement a partir de bois et dmeésrée-formaldéhyde, selon un procedeé

par voie seche qui peut étre schématisé comme suit

Préparation de la matiere premiére fibreuse
(broyage, dassihicabon, sechage)

!

MMelange avec la résine thermodurcissable

|

Formation du matelas de particules

Thermopressage

!

Finitlon des panneaux

Figure 1.20 : Schéma général de procédé de fabrication de panneaux de particules
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Un tel procédé ne requiert ni ressources en eatnaitement d’effluents aqueux, et utilise
des équipements largement éprouvés sur de nombiasxde production dans le monde,
dont le dimensionnement peut étre facilement modulpourrait donc étre adapté a une
mise en ceuvre pour la transformation des ressoummdes de pays peu hantis en
technologies de premiéres transformations, maiitafeurs de ce type de matériau pour
une transformation secondaire, comme c’est le ca¥atjo. Outre I'économie directe des
codts de transport liés a I'importation de pannedes émissions de GQorrespondantes

pourraient aussi étre évitées.

Utilisés comme matériau de structure ou comme faatéle parement et décoration, les
panneaux de particules doivent cependant étre éel@ux conditions de leur mise en
ceuvre (résistance mécanique, résistance a I'eaunawo-organismes, au feu, etc.) et aux
contraintes de leur usage, en particulier celllevamt de la protection de I'environnement et
de la santé (recyclage, émission de COV ...). Ceptatians nécessaires ont été a l'origine

de nombreux travaux de recherche :

a. La diversification des matieres premieres (pailldges de plantes annuelles,
enveloppes de graines et de fruits, bagasses ..[Jéteide de limpact des
caractéristiques de ces sources de particulescidindosiques sur les propriétés des
panneaux. Dans la perspective d’'un nouveau prodédproduction de panneaux
adapté aux ressources du Togo, nous avons dbolgnaf Hibiscus cannabinus
L.) comme substrat modele pour I'obtention desi@ads lignocellulosiques. Nous

présenterons les caractéristiques de cette planield paragraphe suivant.

b. La diminution des émissions de formaldéhyde etostita substitution des résines
UF, a l'origine de ces émissions, par des collesigine végétale ou animale. Notre
choix, pour cette étude, s’est porté d’'une part soe colle d’os disponible
commercialement, et d’autre part sur des extratpldntes africaines ou d’organes
de ces plantes, contenant des mucilages ou daagausceptibles de jouer le réle de
liant pour les particules lignocellulosiques. Nadécrirons, dans les paragraphes

suivants, les six plantes sélectionnées.
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1.7.1. Hibiscus cannabinus L. (Kénaf), une source de particules
lignocellulosiques

Hibiscus cannabinug. est encore appeléibiscus sabdariffel. subsp.cannabinugL.) G.
Panigrahi & Murti et communément dénommeé kénafest également connu sous une
multitude de noms vernaculaires : deccan hemp, €auinemp, Java jute, chanvre de
Bombay, teal, dah, gambo (Berhaut, 1979 ; Strigkeal., 1993) et kalouka au Togo. Le
kénaf est de la famille dédalvaceae du genreHibiscus de I'espéceHibiscus cannabinus
(photo 1.1) (Berhaut, 1979 ; Stricket al., 1993), qui comporte plusieurs variétés et
cultivars. C’est une plante pantropicale originaiteSoudan ou elle a été domestiquée il y a
6000 ans comme plante a fibres, et introduite demges les régions tropicales ou
subtropicales, et un peu en Europe du sud-est (&/etibBledsoe, 2002 ; Webbet al.,
2002). C’est une plante herbacée annuelle dongdaérigée, fine, cylindrique, et souvent
épineuse chez les formes sauvages, a un diameftreadecm et une taille de 1,5 a 3,5 m.
Les feuilles, alternes et simples, ont 10 a 15 enfodg, et une forme variable suivant leur
position sur la tige : profondément lobées avec73l@bes dans la partie inférieure, et peu
profondément lobées ou pas lobées mais lancéohéslapartie supérieure. C’est une plante
a enracinement pivotant dont les fleurs blanclres)gs, ou pourpres suivant la variété sont
axillaires (photo 1.2), solitaires ou parfois gréap pres de I'apex de la plante, bisexuées,
d’'un diametre de 7,5 a 10 cm. Le fruit est une akgppubescente a bec court, ovoide, de 2
cm de diametre, contenant plusieurs graines ménéde a triangulaires. Suivant la variéte, le
cycle de développement du kénaf dure 4 a 5 moss.réedements moyens en tiges séches
du kénaf sont de 10 a 16 tonnes par heactare (etoal., 1992 ; Strickeret al. 1993 ;
Nabédé, 2000, Nabédé 2002 ).

Le kénaf pousse naturellement dans les savanesuserh Il est cultivé depuis le niveau de
la mer jusqu’a une altitude de 2500 m, mais il nppsrte pas le froid. Il demande une
pluviométrie modérée (500 a 625 mm d’eau répasiigsine période de 4-5 mois), des sols
sablo-limoneux a pH neutre, bien drainés, richesienus. Il est trés sensible au manque

d’eau, a la température, a la photopériode et auxatodes.

Les travaux surH. cannabinusréalisés par I'équipe de I'Unité de Recherche lsar
Agroressources et la Santé Environnementale (URAtBH)ECcole Supérieure d'Agronomie

a I'Université de Lomé sous la direction du ProgessKomla Sanda ont permis d’identifier
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deux variétés de kénaf, dont I'une précoce (96sjoavec une hauteur moyenne de 2,1 m, et
l'autre tardive (150 jours) haute de 2,70 m. Lewdsmments moyens de matiére seche de tige
ont été de 12,4 et 17,57 tonnes-laspectivement pour ces deux variétés. Le diantkse
tiges chez les deux variétés est compris entret 23 anm, inversement a la densité des
plants sur le terrain. Les deux variétés ont moutré sensibilité élevée aux nématodes et

aux champignons.

La production mondiale de fibre de kénaf étaitreég a 400 000 t/an en moyenne sur la
période 1997-2001. En Afrique, la production dedide kénaf est trés limitée et presque
complétement consacrée a la production de corddgesefois, une production industrielle
est signalée au Nigeria et au Soudan (Bukenya-Zir2®04).

Photo 1.1 : Jeunes plants Photo 1.2 : Fleurs d’ Hibiscus
d’ Hibiscus cannabinus cannabinus

Tous les organes du kénaf peuvent étre valoris#avars des usages tres variés, comme
source de légumes, d’huile, de tannins, de contilasti de colorants, de fourrage et
fumures, d’éthnomédicaments, etc. (Strickeral., 1993 ; Bezpaly, 1994 ; Agbaet al.,
2003 ; Nabédé, 2000 ; Bukenya-Ziraba, 2004).

Dans le domaine des matériaux, le kénaf a étéé&tudiexploité comme source de matiére
premiére pour la production de ficelles et cordalgetextiles bruts pour les sacs et toiles
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d’emballage, de litieres, d’intissés industriels,hite a papier, de panneaux de particules ou
de fibres, voire de matieres plastiques compogResvell, 1995 ; Webbeet al., 2002 ;
Bukenya-Ziraba, 2004).

La tige de kénaf est constituée a 35 % de fibragues ou filasses, principal constituant de
I'écorce et a 65 % de fibres courtes issues du boixnoyau». Cette présence de fibres
longues, ou techniques, est a l'origine de I'exphion traditionnelle du kénaf pour la
production de ficelles et cordages, mais aussiiat&riét de cette plante pour la production
papetiére... Les essais de transformation de ladiégkénaf en pate a papier ont conduit a
des longueurs de rupture variant de 1,7 a 2,1 ¢tes, indices d’éclatement de 1,1 a 1,53 kPa
m2 g et des indices de déchirement de 636 & 2 365 miji‘neelon la fraction (écorce ou
bois) traitée (Nabede, 2002).

Nous reviendrons sur cette caractéristique de ceitipo morphologique de la tige de kénaf
dans le chapitre suivant consacré a la caractémsdé nos matieres premiéres. Comme dans
le cas du chanvre ou du lin, la présence de filorggues ouvre de nouvelles perspectives de
valorisation de la plante entiére de kénaf, dés tpre la fraction fibre longue pourra étre

séparée de la tige.

1.7.2. Les plantes source de liants pour les panneaux de particules

1.7.2.1. Parkia biglobosa(Jacq.) Benth. (Néré), source de liant

Parkia biglobosaest uneMimosaceaedu genreParkia et de I'espécdParkia biglobosa
(Jacq.) Benth. Cette espece, localement dénomméeée, N&aréhi, caroubier, Zia, etc.,
(Berhaut, 1975 ; Mapongmetserhal., 2004), est un arbre (photo 1.3) qui peut atteiddre

a 15 m de haut avec des feuilles bipennées. Liedlcence est un capitule rouge (photo 1.4)
de 4 a 10 cm de diamétre. Le fruit est une goussgue, brun foncé a maturité. Les graines
noires brunes sont abondantes et enveloppées daengulpe farineuse jaune (Berhaut,
1975) comestible.

Le néréest une espéce des savanes soudaniennes et sgudadennes. Il est répandu dans
les champs et jachéres. Il supporte une large ti@riglimatique : pluviométrie comprise
entre 500 mm et 2200 mm , altitudes allant de 5Gm1350 m, température moyenne de
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27°C [(von Maydell 1983, Hopkins & White 1984, Hatlal., 1997) in Sina, 2006]. Quoique
préférant les sols limoneux profondg, biglobosase rencontre également sur des sols
latéritiques peu profonds, des sols latéritiquesseples buttes caillouteuses et des collines
rocailleuses. En cas de culture, la propagationété se fait par graines dont la germination
a lieu 15 jours apres le semis.

Photo 1.3 : Plant de Parkia Photo 1.4 : Inflorescence de Parkia
biglobosa biglobosa : (J. Tiquet)

Le néré est I'une des plantes spontanées de I'édrigpb-saharienne les plus protégées par
les populations locales a cause de ses hombregesigalimentation humaine et animale,
fertilisation et restaurations des sols, protectil@s cultures, santé humaine et animale,
ressources énergétiques, habitat, tannerie, idxipte, etc. (Berhaut, 1975 ; Tchiégang-
Megueniet al., 2001 ; Mapongmetset al.,2004). Le bois entre dans la fabrication de la
pate a papier. Les graines fermentées servenp@druction d’'un condiment commercialisé
sur tous les marchés locaux et régionaux et cosaus des noms diverdru au Nigeria,
Dawa Dawa au Cameroun, Sumboula au Mali, Tsodlsetiou au Togo (Berhaut, 1975 ;
Ndir et al, 2000). Les cosses sont utilisées pour lusteeeteffes colorées (Berhaut, 1975)
et pour tanner les peaux, et au Togo, pour treatesols et les murs des maisons de torchis
contre I'humidité. L'écorce de la tige est utilisémur la préparation de plusieurs
médicaments traditionnels (Sesieal., 1999), et comme ichtyotoxique (Fafiogkal.,2004).
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Les propriétés tanniféres et antibiotiques et stirfatilisation des cosses de fruits de néré
dans le batiment traditionnel nous ont conduit lacs®nner cet organe comme source de

liant pour les panneaux de particules.

1.7.2.2. Pithecellobium dulcgRoxb.) Benth. (Tamarinier d’Inde)

Pithecellobium dulceBenth. est originaire d'Amérique tropicale ebtsopicale (Duke,
1983 ; Le Houérou, 2000), de la famille des Fabacela genrePithecellobiumet de
I'especePithecellobium dulcell a plusieurs synonymesicaciaobliquifolia M. Martens &
Galeotti, Albizia dulcis(Roxb.) Kuntze Mimosa dulcisRoxb.,Inga dulcis(Roxb.) Willd.,

etc. (Anonyme, 2003 ; Berhaut, 1975 ; Le HouérdQQ@. Il est communément appelé
Tamarin de l'Inde, Pois sucré, etc. Au Togo, il @stnu sous le nom de faux campécher.
C’est un arbuste (photo 1.5) trés répandu danggdas régions tropicales. Il peut atteindre
10 — 12 m de hauteur, avec une couronne large edéseloppe avec des branches
irréguliéres. Les feuilles sont bipennées portdrtuiabase des paires d’épines minces de 2 a
15 mm de longueur. L'inflorescence est formée diéegefleurs blanches en capitules. Le
fruit (photo 1.6) est une gousse de 10 a 15 cnodg &t enroulée en spirale, déhiscente a
maturité et contient 5 & 10 graines noires luisargeouvertes d’arilles blanchéatres. L’écorce
grise et la cosse enroulée-serrée sont caradj@estide cette espece. Le systéme racinaire
est puissant et relativement large (Berhaut, 1998ke, 1983 ; Le Houérou, 2000).

P. dulceest une espéce peu exigeante pour les conditimnatiues et pédologiques. Elle
se développe bien a basse et a moyenne altitd@8s & 1800 m), dans les zones seches
comme dans les zones humides (pluviométrie de 25650 mm). Cette une plante qui
résiste bien a la sécheresse et s’laccommode dpaolees et caillouteux, de terres en friche

et méme avec des racines dans de I'eau saumatre.

Le faux campécher offre un large éventail d'utiigas traditionnelles (alimentation
humaine et animale, extraction dhuile pour savoneplante mellifere, batonnets
d’allumette, tambour, poteaux et charpentes l|égetasnins, teinture, ichtyotoxique,
pharmacopée, etc. (Berhaut, 1975 ; Duke, 1983Hdeerou, 2000 ; Anonyme, 2003). Au

Togo,P. dulcesert principalement pour faire des haies vives.
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Photo 1.5 : Plant de Pithecellobium Photo 1.6 : Fruits de Pithecellobium
aulce aulce

1.7.2.3. Sorghum caudatun(Hack.) Stapf (Sorgho rouge)

Sorghum caudatur(Hack.) Stapf est une graminée annuelle origindifdrique tropicale.

Elle est de la famille deBoaceae du genreSorghumet de I'espéce&sorghum caudatum
subspcaudatum Elle serait 'une des nombreuses variétésSdeghum bicolorqui a une
multitude de synonymesS( cafferorum S. dochna S. bicolor (L.) Moench subsp
americanum caudatumetc.). Elle est communément appelée sorgho rosgegho des
teinturiers, Dielicanion (Kouda-Bonafes$ al.,1994 ; Pale Eet al., 1997 ; Bellemare, 1998)

et adako au Togo. C’est une plante dressée ded b de hauteur en moyenne (photo 1.7).
Les feuilles sont rubanées et engainantes. L'iedlignce est en pannicules contractée avec
des branches alternes. Les grains sont isolésetiie paille, de 3 a 4 mm de diametre.
Suivant les cultivars, la coloration des fruitsigatu jaune péale au brun foncé en passant par
le brun rougeatre (Rampho, 2005 ; Anonyme 2).

Cette graminée largement distribuée dans le momstieadaptée a un large éventail de
conditions écologiques. C'est une plante des régibaudes et séches qui survit aussi bien
dans des habitats frais qu’en zone inondée (Kouwmteaf®set al, 1994 ; Bellemare, 1998 ;
Rampho, 2005 ; Anonyme 2). Cette espece se déwelsppout sur des sols profonds, de
texture moyenne a lourde avec un pH de 4,5 a 8,2xige une pluviométrie annuelle
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supérieure a 1000 mm. Elle se rencontre régulién¢e long des cours d'eau et supporte

une sécheresse de courte durée.

Photo 1.7 : Jeune plant de Sorghum Photo 1.8 : Gaines foliaires de
caudatum Sorghum caudatum

En Afrique de l'ouestS. caudatunpousse souvent a I'état sauvage. Elle est partdisée
en bordure de champs ou elle sert de brise veraditibnnellement, la gaine foliaire (photo
1.8) deS. caudatunest exploitée comme colorant en alimentation hoeyan teinture des
cuirs et comme plante médicinale par les populatiafricaines (Pale Eet al., 1997 ;
Bellemare, 1998 ; Dykes et Rooney, 2006). L'usag& dcaudatunest également signalé
dans les activités de tannages des peaux). Learlde la gaine d8. caudatunest identifié
comme un mélange anthocyanique particulieremehe rém apigénidine, un colorant utilisé
dans l'industrie alimentaire (Kouda-Bonaftsal., 1994 ; Pale Eet al, 1997 ; Bellemare,

1998). Au Togo, cette plante est cultivée pouraagfoliaire qui est commercialisée.

1.7.2.4. Bombax costatumPellegr. & Vuillet (Boumbou ou faux

kapokier)

Communément appelé boumbou, kapokier rouge, kapakfteurs rouges, faux kapokier
(Berhaut, 1974)Bombax costatunellegr. & Vuillet est un grand arbre a grandesirfé
orangeées ou rouges des savanes tropicales. Cpéteeed'origine africaine est de la famille
des Bombacaceaedu genreBombaxet de I'espécdBombax costatun{Berhaut, 1974 ;
Burkill, 1985, Anonyme 3)B. costatuma plusieurs synonymesB. andrieui Pellegr. et
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Vuillet, B. vuiletii Pellegr., etc. (Burkill, 1985 ; Anonyme 3). Ellste&onnue sous divers
noms vernaculaires: boumbou, diohé, loukoete, (Berhaut, 1974 ; Burkill, 1985) au
Togo :fula, afobil, tode, mulodu, etBombax costatunast un arbre (photo 1.9) a feuilles
caduques pouvant aller de 10 & 25 m de haut avhowppier de plus de 6 m. Le tronc et les
jeunes branches sont hérissés d'épines coniquasorce brune, régulierement desquamée,
épaisse et grise, est semblable au liege. Leddssbnt digitées avec 5 a 7 lobes de 8 a 15
cm avec de longs pétioles. Les fleurs (photo 1)16oktaires de 5 a 6 cm, rouge foncées,
oranges ou jaunes sont dotées de pédoncules gle des calices cupulaires. Le fruit est
une capsule brune, ellipsoidale composée de 5 lealdéhiscentes de 8 a 16 cm de long et
de 3 a 6 cm de large. Le fruit contient une bolrenche soyeuse (kapok) et plusieurs
petites graines. Suivant la forme du fruit, on pdigtinguer parfois différentes variétés
(Berhaut, 1974 ; Burkill, 1985 ; Anonyme 3).

Bombax costaturast un arbre résistant aux feux de brousse eséclaeresse. Cette espece
est adaptée aux sols ferrugineux tropicaux et querrplus ou moins latéritiques. La
propagation de la plante se fait le plus souvenspmis direct ou par régénération naturelle
(anonyme 3).

Photo 1.9 : Plant en fleurs de Bombax costatum
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Photos 1.10 : Bombax costatum : fleur (a : J. Tiquet) et calice (b)

Bombax costaturast une plante peu cultivée mais protégée pgrdpalations locales pour

les nombreux usages de ces organes (aliment, obogidwile, médicaments, espéce
mellifere, fourrage, matelas, matériau de congtractde pirogues et de fabrication
d'ustensiles de cuisine et de tiges d’allumettes) Berhaut, 1974 ; Anonyme 3).

Le caractere remarquablement gonflant, lourd edrglules préparations a base de calice de
B. costatum(photo 1.10 b) qui laisse augurer de la richessea$ organes en mucilage a
déterminé notre choix des sépales des fleurs Bdecostatum comme sources de

polysaccharides pouvant, a linstar de I'amidomnyiseéventuellement d'adhésif dans

I'élaboration des panneaux de particules.

1.7.2.5. Grewia venustdresen

Grewia venustdresen est de la famille dédiaceae du genreGrewia et de I'especés.
venusta.Elle est connue sous les synonymesGdemollis A. Juss.var. petitiana (A.Rich.)
Burret, G. flavescen<. Juss., etc. s noms vernaculaires Nano, Nogo, Kéli, Gogoraeh,
Donkeyberry, Lagangi, Mukoma, etc. (Hines et EckmB993) Grewia venustaest une
espece arbustive originaire des zones de savangsaies de I'Afrique. Elle se retrouve
également dans la zone tempérée d'Asie et surdamfde Arabique (Burkill, 1985 ; Hines
et Eckman, 1993).
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Cet arbuste peut atteindre 3 a 10 m de haut avgratkeles branches (photo 1.11) souvent de
forme carrée, des fleurs (photo 1.12) jaunes dmdattoilée, des fruits moyens (10 mm de

diametre) de couleur orange-bruns avec habituetiethgraines (Hines et Eckman, 1993).

Les organes de cette plante servent de légumeeldeégétal, corde, breuvage, fourrage,
médicaments, etc. (Burkill, 1985 ; Hines et Ecknmi893).

_,._l"

Photo 1.11 : Tige en fleurs de Photo 1.12 : Tige avec fruits de
Grewia venusta Grewia venusta

L'aspect visqueux et épaississant que conféreri¢lgies et I'écorce aux préparations aussi
bien culinaires qu’ethnomédicales nous a amené@icles écorces de cette plante comme
source potentielle de pectines pouvant servir ésiflhéventuel pour [|'élaboration de

panneaux de particules.

La premiere étape de notre travail est maintenantadactériser 'ensemble de ces plantes
susceptibles de fournir les particules lignoceBidoes et les extraits liants pour

I'élaboration des panneaux».
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PROBLEMATIQUE ET OBJECTIFS DE L'ETUDE

Face aux besoins de plus en plus importants enrimatéperformants et a la nécessité
d'utilisation rationnelle et durable des ressourpnaturelles disponibles, l'industrie des
matériaux composites notamment celle des panneafibrés et des panneaux de particules
s'est particulierement développée en utilisant cemmatrice des résines thermodurcissables
a base de formaldéhyde tels l'urée formaldéhydghénol formaldéhyde, la mélamine urée
formaldéhyde, etc. Malheureusement, ces matérigmergnt dans leur mise en ceuvre et

tout au long de leur vie du formaldéhyde qui esproduit volatil toxique.

L’'impérieuse nécessité de protection de la santé@mementale a travers la prévention de
la toxicité avérée des émissions de formaldéhyddidets conventionnels des panneaux de
particules nous ameéne a diriger notre investigaterns le développement de nouveaux liants
a faible rejet de formaldéhyde ou sans émissiofoealdéhyde a travers la mise en ceuvre

de ressources naturelles d’origine animale ou aégét

Le but de ces études est d’évaluer la capacitéedaotle d’'os abondante sur le marché
togolais des matériaux de construction et des egtanniferes et mucilagineux de certaines
plantes de la flore tropicale africaine a lier gesticules de kénaf, une plante a fibres
annuelle, en vue de produire des panneaux de yagic@cologiques ayant de bonnes
caractéristiques mécaniques et ce a travers laeniseuvre de procédes simples adaptés au

niveau technologique des pays en voie de développem

L’hypothése du travail est gu'il est possible daiit des panneaux de particules de résistance
mécanique suffisante en liant des particules aedakénaf avec une colle d’'os commerciale

ou avec des extraits d’organes de plantes tansi@renucilagineuses.
Pour répondre a I'hypothése, les objectifs scieuts ci-apres ont été définis :

— Connaitre les caractéristiques physico-chimiquesfitbees de kénaf et des différents
bioadhésifs testés ;

— Evaluer le potentiel liant des différents bioadfsédestées dans I'élaboration des
panneaux de particules de tige de kénaf.
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CHAPITRE 2

CARACTERISATION DES MATIERES
PREMIERES POUR L'ELABORATION
DES PANNEAUX DE PARTICULES
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INTRODUCTION

La mise en ceuvre de matériaux végétaux non comvergis pour I'élaboration des
panneaux de particules suppose une bonne connzessias propriétés physiques et
chimiques de ces matériaux. Dans ce chapitre, @was présenté I'ensemble des matériels
et méthodes mis en ceuvre pour la caractérisatismmagieres premiéeres, nous présenterons
les résultats des analyses de la tige de kénaé@iar, et de I'autre des liants (colle d’os et

extrait des organes de plantes sélectionnées).

2.1. LES MATIERES PREMIERES

2.1.1. La matiere premiere lignocellulosique

La matiere premiére lignocellulosique utilisée pbélaboration des panneaux de particules
est la tige dHibiscus cannabinugkénaf). Le kénaf provient d'une culture expérimaént
installée d'avril a aolt 2004 a la "Station d'Expéntation Agronomique” (SEA) de I'Ecole
Supérieure d'Agronomie, Université de Lomé. Lesesaras ont été récoltées en décembres
2003 dans de petites plantations familiales au Noigb. Les tiges de kénaf récoltées seches
sont écorcées manuellement afin de séparer ladnafibre longue contenue dans I'écorce

de la tige, de la partie «bois», qui contient Ibeek courtes.

2.1.2. La colle d'Os

La colle d’os est une colle d’origine animale disiisbe commercialement au Togo, fournie
par la société MONICO SARL (société de distributdmmatériaux de construction, Lomé)
sous forme de granulés hydrosolubles. Traditioenaint utilisée en mélange a la chaux
vive pour la fabrication d’enduits de mur, son iséition comme résine liante pour le

thermopressage de panneaux de particules n'esigradée par la littérature.

2.1.3. Les matiéres premieres pour l'obtention de liants riches en
tannins

Les organes des trois especes végétales séled®moenme source d’extraits riches en

tannins, pour la préparation des liants dans laggaux de particules, sont :
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- les cosses de gousses Rlarkia biglobosa(Néré). Elles proviennent de plusieurs
unités de production traditionnelles de moutardeNdud Togo (9,2° a 10° latitude

BN

nord et 1° a 1,5° longitude est) en aolt 2004 ;

- les écorces deithecellobium dulc€Tamarinier d’'Inde). Elles ont été prélevées entre
juin et aolt 2004 sur les tiges provenant de coupestretien de haies vives
installées sur le pourtour et a lintérieur de I&tdtion d'Expérimentation
Agronomique de Lomé" (SEAL) de I'Ecole Supérieurgdonomie, Université de
Lomé (6,1° latitude nord et 1,21° longitude est) ;

- les gaines filiaires d&orghum caudatur{Sorgho rouge). Connues sous le nom de
Adako au Togo, elles proviennent d’une zone deywtidn de cette plante : Sévagan
(6,30° latitude nord et 1,45° longitude est) ottecelspece vegeétale est cultivée pour
un marché de colorant alimentaire. Elles ont étéetdes en avril 2004 sur des

marchés locaux de cette zone.

2.1.4. Les matieres premieres pour l'obtention de liants riches en
mucilages

Les organes des deux espéces Vvégétales sélecgont@mme source d'extraits
mucilagineux, pour la préparation de liants dassp@nneaux de particules, sont les calices
de fleur deBombax costatunet les écorces de tige @revia venastalLes deux especes,
guoique utiles pour l'utilisation de leurs orgaflesaux pour l'alimentation humaine chez

certaines populations du Sud Togo, restent toujexjpoitées a I'état sauvage.

Les calices de fleurs dB. costatum(Boumbou ou faux kapokier), plus connus des
populations du Nord Togo sous le nom de Fula oo, faht été achetés sur un marché local a

Lomé en mars 2004.

Les écorces de branches@evenustaont été prélevées en avril 2004 sur de jeunedqdan
sauvages dans la zone de savane située entre &,824° latitude nord et 0,5° et 1,60°

longitude est.

Les spécimens de ces matériaux végétaux ont étdifile et déposés a I'herbarium du
Département de Botanique de la Faculté des Scienldgniversité de Lomé, au Togo.
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2.2. METHODES D'ANALYSE

2.2.1. Composition chimique des matieres végétales

Les échantillons de la matiére végétale solide bomgés au broyeur a couteaux lka Werke
MF 10 basic ou Retsch SM 100 equipé, selon laetal particule préconisée pour les

analyses, d’une grille dont les trous ont un diaendé 0,5 mm, 1 mm, 2 mm ou 5 mm.

2.2.1.1. Teneur en eau et en matieres volatiles

La teneur en eau et en matiéres volatiles estrd#tée selon la norme frangaise NF V 03-
903. Elle correspond a la perte de masse subiképhantillon aprés séchage dans une étuve
a 103+ 2°C jusqu’a poids constant. Notée H, la teneur an et en matiéres volatiles est

exprimée en pourcentage en masse et est égale a :

mpest la tare du creuset (en Q).

m est la masse du creuset et de la prise d’essai elvauffage (en g).

m, est la masse du creuset et du résidu apres chaujtesgu’a poids
constant (en g).

Exprimée aussi en pourcentage en masse, la tenemagéres seches de I'échantillon est

notée MS et se déduit de la valeur de H :

MS =100-H ="2"Mo y 109
ml'mo

2.2.1.2. Teneur en matiéres minérales et en matiéres organigs

La teneur en matiéres minérales (ou cendres mesrast déterminée selon la norme
francaise NF V 03-322. L’échantillon sec subit wwacination dans un four a 550 °C

jusqu’a poids constant. Pesé, le résidu calcinémbéest une poudre grise, claire et légere.
Notée MM, la teneur en matieres minérales est mg@ien pourcentage en masse et est

égale a:
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Mo est la tare du creuset (en Q).

m; est la masse du creuset et de la prise d’essai elvanffage (en ).

m, est la masse du creuset et du résidu apres cabcinaisqu’a poids
constant (en g).

La différence pondérale entre la masse de mats&@ses et la masse de matiéres minérales
correspond a la masse de matiéres organiques. NW@eet exprimée elle aussi en
pourcentage en masse, la teneur en matieres ouganie I'échantillon peut donc étre

donnée par la différence :
MO =MS - MM

2.2.1.3. Teneur en lipides

La teneur en lipides est déterminée par extragiomélange cyclohexane (95 %)-acétone (5
%) dans un extracteur ASE (Accelerated Solventdextr) 200, de marque DIONEX, dans

les conditions suivantes :

- échantillon de 4 g environ de matiére végétale lapfament broyée et séchée

introduit dans la cartouche,
- pression de 140 bars,
- température de 100 °C,

- 3 cycles d’extraction de 5 minutes ou 10 ml de aai\est mise en ceuvre par cycle.
Ces conditions sont adaptées de celles décriteSqbeifer (1998) et Boelliet al.,(2001).

Le solvant d’extraction est éliminé a I'évaporateatatif (60 °C, 17 mmHg) et I'extrait

lipidique est pesé apres séchage a 70 °C penddrdzés.

La teneur en lipide est calculée selon la formulgpees :
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L =MX100
ml

mp est la tare du ballon et du régularisateur d’étoiii (pierre
ponce) (en g).

mj est la masse de la prise d’essai seche (en Q).

m, est la masse du ballon, du régularisateur d’ébmli{pierre
ponce) et de I'extrait lipidique aprés séchage.

2.2.1.4. Teneur en protéine

La teneur en protéines est déterminée par la métHaoKjeldhal selon la norme francgaise
NF V 18-100. Cette méthode consiste en la transftbom par minéralisation de l'azote
organique contenu dans I'échantillon traité en @zoinéral (ammoniac) puis en le dosage

acido-basique de cet ammoniac.

La minéralisation de la prise d’essai (de 0,5 a dr&mme d’échantillon selon la teneur
estimée en protéines) est effectuée par l'acidurgglie concentré (12,5 mL a 95 %) en
présence de deux pastilles de catalyseur (Gu3@enée a 400 °C a l'aide d’'un appareil
Tecator Digestor 2020, elle dure environ deux rheures produits de la réaction sont alors

alcalinisés par une solution de soude a 40 %.

CHON(protéinesyt H2SQs — (NH4)2SOs + H20 + CQ

Minéralisation avec I'acide sulfurigue

(NH4)2SO: + 2 NaOH- 2 NHz + N&SOs + 2 H0

Réaction d’alcalinisation par la soude

Apres refroidissement, 'ammoniac produit est éngade facon automatique par distillation
a la vapeur a I'aide d’'un appareil Tecator Kje200. Afin de déterminer la teneur en azote
total de la matiére organique, I'ammoniac est dastitré par une solution d’acide

chlorhydrique a 0,1 N grace au virage d’'un méladigedicateurs colorés en solution dans
de l'acide borique a 4 %, le vert de bromocrésadeebuge de méthyle. Par convention, la
teneur en protéines de I'échantillon est alors miéeen multipliant la teneur en azote total
par un facteur de conversion empirique. Ce coeffiicprend en compte la masse molaire
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moyenne des acides aminés composant les protémqemiifier. Il est fixé a 6,25 sur la base
d’'une teneur moyenne en azote dans les protéiné$ dé. Notée P, la teneur en protéines

est exprimée en pourcentage en masse et est égale a

M, xcx(V,-V,)
m

P=6,25x x100

M, est la masse molaire de I'azoteN114,007 g.mot).

c est la concentration de la solution d’acide chldrigue (en mol.[).

V, est le volume utilisé de la solution d'acide chigthque sur un
échantillon blanc (en mL).

V, est le volume utilisé de la solution d’acide chigttique (en mL).

m est la masse de la prise d’essai (en mg).

2.2.1.5. Teneurs en lignine, cellulose et hémicelluloses

La teneur en hémicelluloses, lignines et cellulesteestimée par la méthode de Van Soest et
Wine (Van Soest, 1963 ; Van Soest et Wine, 1967968). Basée sur la différence de
solubilité des constituants dans deux types derghites, cette méthode gravimétrique se

pratique a partir d’échantillons préalablement 8écfMS= 85 %), réduits sous forme de

poudre afin de rendre le milieu le plus homogénssiide (de 0,8 a 1,0 gramme par prise
d’essai). Les réactions d’attaque de la matieretadg sont alors effectuées dans des frittés
spéciaux, de porosité 2 et prévus pour s'adapteursisysteme Fibertec M2. Ce dernier est
equipé d'un dispositif de chauffage et de refluxnpettant de faire I'ensemble des

manipulations sans avoir a transvaser I'échantillon

Lors de l'attaque NDF (Neutral Detergent Fiber),détergent neutre utilisé est a base
d’EDTA et solubilise I'ensemble des constituants pariétaux (protéines, pectines...). La
fraction organique du résidu insoluble représetdesda somme des constituants suivants :
hémicelluloses, lignines et cellulose. Lors de tanmere attaque ADF (Acid Detergent
Fiber), le détergent acide utilisé est a base d&BCat d’acide sulfurique dilué. Il solubilise
'ensemble des composés non pariétaux ainsi quedescelluloses. La fraction organique
du résidu insoluble correspondant est donc cogstitde lignines et de cellulose. Une
seconde attaque ADF permet ensuite de solubileedignines. Elle est permise grace a
l'action d’'un oxydant puissant, le permanganat@atassium. Il en résulte alors un nouveau

résidu contenant uniqguement la cellulose dansas#idn organique.
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Notées respectivement,H.i et C, les teneurs en hémicelluloses, lignines ktlose sont
exprimées en pourcentage en masse et se déterngoratselon les deux schémas de

principe suivants :

Matiere—» Hc+ Li+ C Matiere» Li+ C—- C

Attague NDF et calcination Attagues ADF et calcination

Réalisation de I'attaqgue NDF

Réalisée a l'aide de I'appareil Fibertec system Mt-Extractor, I'attaque NDF se fait par

ajout a I'’échantillon a analyser de 100 mL d’'unkison composée de sodium lauryl sulfate,
d’EDTA, de phosphate disodique, de borate de sodiécahydrate et d'éthylene glycol

monoéthyl éther. Aprés une heure a ébullition réectifs sont éliminés par aspiration et le
résidu est abondamment rincé a I'’eau bouillantgyigsdisparition de la mousse. Puis, il est
séché a I'étuve a 103 + 2°C pendant douze heurahé dans un four a 550 °C pendant 3
heures. La pesée du fritté aprés séchage et dadcinzermet la détermination de la teneur

globale en constituants pariétaux :

H +L, +c="2"Ts 100
m; -m,

mpest la tare du fritté (en g).

m; est la masse du fritté et de la prise d’essai avataque NDF
(en g).

m; est la masse du fritté et du résidu aprées I'attajDE et séchage
(en g).

ms est la masse du fritté et du résidu apres calongén g).

Réalisation des deux attaques ADF et KMNO

Egalement réalisée a l'aide de I'appareil Fibersgstem M-Hot extractor, la premiére
attaque ADF se fait par ajout a I'échantillon algser de 100 mL d’'une solution composée
de CTAB et d’acide sulfurique dilué. Aprés une teearébullition, les réactifs sont éliminés
par aspiration et le résidu est abondamment rirlgaa bouillante jusqu’a disparition de la
mousse. Il est ensuite séché a I'étuve a 103 +p#t@lant douze heures avant de subir une

seconde attaque ADF permettant I'élimination digglaine.
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Celle-ci se fait a I'aide de I'appareil Fibertesm M-Cold extractor par ajout au résidu de
25 mL d’'un mélange d’une solution saturée de pegaaate de potassium (50 g/L) et d'une
solution tampon composée de nitrate de fer, datritd’argent, d’acide acétique glacial,
d’acétate de potassium et d’alcool butylique tedig2/1). Aprés 90 minutes de mise en
contact, les réactifs sont éliminés par aspiragible résidu est rincé a 'aide d’'une solution
déminéralisante faite d’acide oxalique dihydratétiéhnol et d’acide chlorhydrique. Une
fois I'obtention de fibres de couleur blanche (dge pendant 30 minutes au maximum),
deux lavages a I'éthanol et deux rincages a l'asetsont encore nécessaires avant le
séchage du résidu cellulosique a l'étuve a 103 € pendant douze heures puis sa
calcination dans un four a 550 °C pendant 3 heluepesée du fritté apres chaque séchage

et calcination permet la détermination des tenenrggnines et cellulose :

L,+c="2"M4 ;100 et c =22 "Ma 100 soit L, =-22"M2 100

m, -m, m, -m, m, -m,

mp est la tare du fritté (en g).

m; est la masse du fritté et de la prise d'essai alargremiére
attaque ADF (en g).

m, est la masse du fritté et du résidu aprés la prensigaque ADF
et séchage (en g).

mzest la masse du fritté et du résidu apres la secatidque ADF et
séchage (en g).

m, est la masse du fritté et du résidu apres calangén g).

2.2.2.Composition chimique des extraits

2.2.2.1. Préparation des extraits de plantes riches en tanns

La cosse ddParkia biglobosa I'écorces dePithecellobium dulce et la gaine foliaire de
Sorghum caudatunséchées, sont finement broyées au broyeur aawoutie type RETSCH
SM 100 équipé d’'une grille de 5 mm. Les composé&mnpliques totaux sont extraits par
maceération ou décoction de ces poudres dans l'edilléd, pendant 60 minutes, a des
températures variant de 70 a 110 °C, et suivamatia liquide/solide (L/S : masse/masse)

évoluant de 6 a 16. Le filtra obtenu est lyophilisé
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Les teneurs en extractibles riches en tannins nbBtenues par mesure indirecte de la
masse des résidus secs. Elle est calculée suséadeala masse de résidu par rapport a la

masse seche (MS) de I'échantillon suivant la foenuiHapres.

Masserésidu sec

Taux d'Extraction =100x (1- . _
Masseéchantillon (MS)

2.2.2.2. Dosage de la teneur en tannins hydrolysables dedrmaits

La teneur en composés phénoliques riche en tarmydsolysables des extraits aqueux
lyophilisés de cosse de gousseR#gkia biglobosad’écorce dePithécellobium dulcet de
gaines foliaires deSorghum caudatunest déterminée par la méthode Folin-Ciocalteu
(Makkaret al. 1993).

Les échantillons a analyser sont solubilisés déeeul afin d’obtenir des solutions de
concentration voisine de 100 mg-.LParallélement, des étalons externes sont prégarés
'aide d’'une solution d’acide tannique et d’aciddligiue, dans une gamme de concentration
de 200 a 800 mgt

Dans des fioles de 50 mL, on introduit 0,5 mL dedéution a analyser (échantillon, étalon
ou eau déminéralisée pour le blanc), 2,5 mL dutiféde Folin Ciocalteu et 5 mL d’'une
soutiona 20%de carbonate de sodium. La préparation homogénéigéeopwplétée a 50 mL

puis transvasée dans des tubes a hydrolyse de 100 m

Les tubes bouchés sont plongés pendant 10 mingtes dn bain-marie a 70 °C puis
refroidis dans un bain de glace a 20 °C. La densipligue est mesurée par
spectrophotométrie d’absorption UV a 700 mm et i#60 avec l'acide gallique et I'acide

tannique respectivement comme standards.

Le taux de composés phénoliques totaux exprimégeiivaent acide tannique ou acide
gallique est déduit de la courbe standard d’acidegemant compte de la dilution de la

solution a doser.
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2.2.2.3. Extraction des composés riches en mucilage et peti

Extraction des composeés riches en mucilage

Cent cinquante gramme (150 g) de poudre de platdes mis en décoction pendant 60
minutes dans 4500 ml d’eau déminéralisée gauwenustaet dans 6000 nB. costatumLa
suspension refroidie jusqu'a 20 °C et centrifugé@5a°C pendant 15 minutes a 5000

tours.min?, et la solution gélifiée recueillie est lyophilsé

Extraction des pectines

Cinquante grammes (50 g) de poudressdeenustat deB. costatunsont macérés a 20 °C
pendant 24 heures dans 500 ml de l'eau déminé&rdlBGardenast al., 1997 ; Saenzt a.l,
2004). Le filtra, recueilli aprés centrifugatior2s °C, & 5000 tours.mifrpendant 15 minutes
de la suspension, est précipité par addition dietha 80 % pour obtenir les pectines. Le
précipité recueilli, apres une nouvelle centrifigatpendant a 20 minutes, a 25 °C, et a

3000 tours.mitt du mélange, est lyophilisé.
2.2.2.4. Dosage de la teneur en acide galacturonique

La teneur en acide galacturonique des extraitshijisps d’écorce dé&revia venustat de
calices deBombax costatunest déterminée selon la méthode de Blumenkrangskbbe
Hansen (1973). Le dosage repose sur la formation domplexe chromophore de couleur

rose qui est dosé par spectroscopie d’absorption UV

HO

OH

HOL on 0«19 Hooc CHO Complexes

_—-—-’ -
HOOC 0 colorés
Acide galacturonique Acide 5-formylfuroique

Figure 2.1 : Principe du dosage de I'acide galacturonique par la méthode de

Blumenkrantz et Asboe-Hansen (1973)

Les échantillons a analyser sont solubilisés d&eulafin d’obtenir des solutions de

concentration voisine de 100 mg.LParallélement, des étalons externes sont préparés
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I'aide d’'une solution meére d’'acide D(+)-galactumuné, dans une gamme de concentration
de 04100 mg.t

Dans des tubes de volume proche de 10 mL, on utr@b mL de la solution a analyser
(échantillon, étalon ou eau déminéralisée pour lnd) et 3,0 mL d'une solution de

tétraborate de sodium a 0,0125 M dans I'acide gglie concentré.

Bouchés, les tubes sont ensuite plongés pendantidiies dans un bain-marie a 100 °C
puis refroidis dans un bain de glace. lls sontyas®a I'un apres l'autre selon la procédure

suivante :

- Ajout de 50uL d’'une solution a 0,15 % (m/v) de m-hydroxydiphédans la soude a
0,5 % (réactif).
- Homogénéisation vigoureuse a I'aide d’'un vortex.

- Mesure de l'absorption par spectroscopie UV a 520 sur un appareil Hewlett
Packard 8542 A et pendant 6 minutes.

La valeur d’absorption retenue est la valeur majenadéteinte durant la cinétique. Le calcul
du taux d’acide galacturonique, présent sous fod@epolymére dans I'échantillon, doit
également tenir compte de l'ajout de molécules W'éas de I'hydrolyse des liaisons

glycosidiques.

2.2.2.5. Composition osidique

La composition en monosaccharides des extraitshifieps d’écorces dErevia venustat
de calices dBombax costaturast déterminée par dosage en chromatographieldduaute

performance des hydrolysats acides :

Hydrolyse acide des extraits

Un échantillon de 5 g d’extrait est introduit dams Erlen Meyer de 500 ml avec 150 ml
d’acide sulfurique (EBOy: 72 % de m/m; 12 M) pendant 30 minutes, a lap&nature
ambiante (approximativement 25°C). Des échantillde$ ml du mélange réactionnel sont

ensuite prélevés et introduits dans une éproudett80 ml, dilués a 2 M avec 25 ml d’eau

73



déminéralisée, puis chauffés a 100 °C et maint@ncistte température dans un bain d’eau
pour une durée donnée (15, 30, 45, 60, 90 et 129), mafin d’étudier la cinétique
d’hydrolyse en monosaccharides. Chaque hydrolystatedroidi, neutralisé par de la soude
(NaOH) 32 % (masse/volume), puis centrifugée pend&nminutes a 5000 tours.riin
(Davis, 1998). La solution surnageante est re¢eesll les monosaccharides sont dosés par
chromatographie liquide haute performance.

Dosage des monosaccharides

Les monosaccharides sont identifiés et dosés pametiographie ionique liquide haute
pression (HPLIC), couplée a un détecteur PED a eonpéirie pulsée. Les analyses sont
effectuées sur une chaine chromatographique du IY@&NEX BIO DX 300 équipé de
colonne Carboparc PA1 DIONEX. L’élution est réadiggar un systéme de trois €luants :
NaOH 1 M (E1), Eau UHQ (2) et NaOH 100 mM (E3), @ades gradients d’élution de 99 %
(E2) et 1 % (E3) pour les 30 premiéres minutes, Z0(E3) de 30 a 39 minutes et 100 %
(E1) de 39 a 50 minutes. Les étalons sont l'arad@nte galactose, le rhamnose, le fructose,
le maltose, le sucrose, le fucose, le glucose miglenose (FLUKA > 99 % de pureté).

2.2.3. Détermination du taux de formaldéhyde dans la colle d'os

La teneur de la colle d’os en formaldéhyde a étérdénée sur solution de colle dissoute
dans de 'eau en suivant le protocole décrit paroiane canadienne MA. 400 — HCHO 1.0,
1999 révisé 18/09/2003. Le dosage du formaldéhyates da solution a été effectué par
spectrophotométrie a une longueur d'onde de 412 emn suivant la méthode a

I'acétylacétone décrite dans la norme EN 120 : 1992

La colle d’os livrée en granulés a été broyée fimehtdans les mémes conditions citées plus
haut. La solution de colle d’'os est préparée pasdilition de 30 g de matiére séeche de
granulés broyée au broyeur a couteau de type RETSKIHLO0 équipé d'une grille de 5

mm, dans 80 g d’eau déminéralisée, a 50 °C.
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2.2.4.Caractérisation morphologique des matieres végétales

2.2.4.1. La densité apparente des particules lignocellullogues

La densité apparente des particules lignocellyloss issues du broyage des tiges entiéres
ou écorcees de kénaf est réalisée par mesure dmeabccupé par une masse connue de
matiere solide dans une éprouvette graduée apsssnt@nt par choc (250 coups.min-1

pendant 5 minutes) au Densitap EDT 20.

2.2.4.2. Le taux de gonflement des particules lignocellulogues de kénaf

Le taux de gonflement des particules lignocelluyjuss de kénaf est déterminé selon la
meéthode décrite par Robertsetnal., (2000).

Le principe consiste a rapporter le volume de BEthlon de substrat aprés immersion au
volume occupé par cet échantillon de substrat Asi, un échantillon de 25 g de kénaf

broyé a été hydraté a la température ambianteG25avec 250 ml d’eau déminéralisée dans
une burette graduée de 1 000 ml. Aprés addition’ed@ déminéralisée, le mélange a été
légerement agité, recouvert puis laissé pendartelBes pour une hydratation complete.
L’exces d’eau est éliminé par filtration. Les volesnoccupés par I'échantillon avant et apres
immersion ont été lu directement dans la burettésafassement par choc (250 coupsmin

pendant 3 minutes) au Densitap ETD-20. Le gonfldragfié calculé suivant la formule :

Gonflement (%) = 100 x

V.-V
Vs

V, est le volume occupé par une masse donnée d'ébhanti
apres immersion.

V; est le volume occupé par cet échantillon a I'é&at avant
limmersion.

2.2.4.3. Distribution granulométriuge et taille des particules

La distribution granulométrique des particules gisterminée par pesée des passants et des
refus d’une batterie de tamis de maille varian@ @63 & 2 mm, installés dans une tamiseuse

vibrante.
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Les mesures de dimension des particules et filmesréalisées par observation a la loupe
binoculaire (Nikon SMZ 1500) et au microscope (Mk8MZ 3000). Les deux appareils

sont équipés d’'une caméra numeérique Nikon DMX 12@8. images directement acquises
sur un ordinateur sont traitées avec le logicia@ias. version 5.3 qui permet de mesurer les

dimensions des particules et des fibres aussildienes que les amas de fibres.

2.2.5.Analyses thermiques

2.2.5.1. Analyse thermogravimétriqgue (ATG)

Dans le but de déterminer les limites supérieuegsednpérature auxquelles les matiéres
premieres peuvent étre soumises sans préjudicaumdes analyses thermogravimétriques
(ATG) ont été diligentées. Les analyses ATG ont &alisées au Service d’Analyse

Thermique du LCC/CNRS Toulouse, sous air et soageadans les conditions suivantes :

- pour la tige entiére ou écorcée de kénaf et toutdeériel retenu comme sources de
liants végétaux, 2 min & 20 °C, de 20 °C a 60@ 4D °C.mifT

- pour la tige entiére et écorcée de kénaf, 2 mi® &2, de 20 °C a 140 °C a 10
°C.min*, 20 min & 140 °C puis de 140 °C & 600 °C & 10 iC'm

- pour la tige entiére et écorcée de kénaf, 2 mi® &2, de 20 °C a 140 °C a 10
°C.min*, 20 min & 180 °C puis de 180 °C & 600 °C & 10 iC'm

Les paliers de température a 140 et 180 °C ontlébésis en référence aux valeurs de
température les plus frequemment choisis lors dintbpressage des panneaux de particules
(Wanget al, 1996 ; Felbyet al, 2002 ; Bisandat al, 2003 ; Cetin et Ozmen, 2003).

2.2.5.2. Analyse enthalpique différentielle (AED)

Les analyses enthalpiques différentielles (AED) &tét effectuées en vue de déterminer les
domaines de température dans lesquels les matigeseres subissent des transformations
structurales favorables a leur mise en ceuvre délabdration des panenaux de particules.
Les analyses AED ont realisées dans un calorinfeémkin-Elmer équipé d'un systeme

interne de refroidissement. Ces analyses ont é&€teées sur tout le matériel végétal de

'étude en suivant le programme de températureastiivisotherme de 50 °C pendant 1
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minute suivi d’'une augmentation graduelle de lapgérature de 50 °C a 200 °C suivant un
gradient de 10 °C.mih En plus du matériel végétal brut, les extraitsssgu matériel liant

ainsi que la colle d'os ont été également souroétta analyse.

2.2.6. Analyse rhéologique des extraits

La caractérisation du comportement rhéologiqueedfdviscosité apparente des extraits en
solution ou suspension dans l'eau est menée avechéomeétre a rotation de type
CARIMED CSL100 (RHEO) a couple imposé, équipé d'géemétrie de mesure de type
cbne. Les caractéristiques du céne choisi songlean: 5 °, diameétre : 2,5 cm. L'ensemble
est thermostaté a l'aide d’un dispositif a effettifesitué dans le plan. Les analyses sont
réalisées a 20 £ 0,1°C. Par montée du plan, I'édlanpréalablement déposé sur ce dernier
rempli 'espace compris entre le cone et le planest ensuite cisaillé sous I'effet d’'une
contrainte imposée par la rotation du céne. Ce tipgéométrie permet I'établissement d’'un
gradient de vitesse uniforme pour tout I'échamillbes analyses sont réalisées en mode
ecoulement : sous chaque contrainte imposée, tardafion de I'échantillon ou le gradient
de vitesse est mesurée a I'équilibre. Le domaineadation de la contrainte exploré est de 0
& 500 N.m-2 selon la concentration en extrait d@asi (5 & 20 % de matiére séchid.LLes
courbes d’écoulement ainsi obtenues sont représeng@ar convention sous forme
T contrainte de cisaillement (N.m-2) en fonction dadient de vitessg(s?), et la viscosité

dynamique ou apparenygen Pa.s) peut étre calculée en chaque point cleulde :

n=—.
y

2.3. RESULTATS ET DISCUSSION
2.3.1. Caractéristiques de la tige d’Hibiscus cannabinus (kénaf)
2.3.1.1. Composition chimique de la tige de kénaf

Le tableau 2.1 rassemble les résultats des analgsesmposition des tiges de kénaf entiere

et des tiges écorcées. La tige écorcée représem@yenne 65 % de la tige entiére.
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Teneur en matiere seche

La teneur en matiére séche de la tige de kénad dariB9 % a 93 %. Elle est en moyenne de
91,8 % pour la tige entiére et de 91,2 % pourda fans écorce. Le décorticage du bois ne
modifie donc pas significativement la teneur en. &appelons cependant que, comme pour
toutes les matiéres végétales, la teneur en matgake varie en fonction de I'humidité

relative. Au Togo, I'humidité moyenne est de 606868 avec les valeurs les plus fortes dans

les régions cotiéres.

Teneur en matiere minérale

En moyenne le taux de matiere minérale dans ladiégeénaf est de 3 % de la matiere séche
pour la tige entiére et de 2,1 % pour la tige sanmsce. L'écorce est donc la partie de la tige
la plus riche en matiére minérale. Cette obsermaticété également faite par Né&bal.,
1996 qui ont trouvé des teneurs en matiere miné®l8,3 % et 5,2 % de la matiere seche
respectivement pour les fibres et la tige sanscéc@royau) de kénaf. Les teneurs en matiere
minérale que nous avons obtenues sont comparableiea (3,9 %) relevée par Vervees

al., 2004 sur la tige entiere de kénaf.

Teneur en lipides

Comme on pouvait s’y attendre, les teneurs endipide la tige de kénaf, écorcée ou non,
sont faibles (Tableau 2.1). Elles varient suivarg ta tige est entiere (1,1 %) ou écorcée (1,7
%).

Tableau 2.1 : Caractéristiques physico-chimiques de la tige de kénaf

Hibiscus cannabinuéeénaf)

Composants (unité)y— — : -~
Tige entiere  Tige sans ecorce

Taux de matiere séche (%) 91,8 91,2
Matiere minérale (%) 3,0 2,1

Lipide (%) 1,2 1,7
Protéique (%) 0,7 15
Cellulose (%) 59,2 60,1
Hémicellulose (%) 20,8 18,1
Holocellulose * (%) 80,0 78,2
Lignine (%) 11,5 14,9

Les teneurs sont exprimées pour 100 g de matietresé
Holocellulose * = Hémicelluloses + Cellulose
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Teneur en matiere protéigue

Les teneurs en matiére protéique des tiges écooteaen de kénaf sont tres faibles (1,5 et
0,7 % respectivement) par comparaison avec cel@mébs par Netet al. (1996),
respectivement de 11,1 %, 6,6 % et 8,4 % dansribégda tige écorcée, et la tige entiere.
Outre le fait que ces auteurs n'utilisent pas lanménéthode de dosage, remarquons de plus
que ces auteurs ont travaillé sur des tiges defkéoaltées juste & maturité, alors que le
kénaf que nous avons étudié est récolté dans unetaaturité avancé, matérialisé par une
abscission quasi-totale des feuilles. La teneupreiéines du kénaf est tres sensible a son
état de maturité (Webber 1993, Bhardway et WebB8d) et Webber et Bledsoe (2002).
Ces auteurs ont obtenu des teneurs en protéinestige entiere qui varient de 2 a 12 % de
la matiere seche. Par ailleurs, Netoal. (1996) ont montré que la teneur en protéine dans

I'écorce est supérieure a celle dans le bois @aeceée) de kénaf.

Teneur en cellulose-hémicelluloses et lignine

Les teneurs en holocellulose (cellulose et hémitmdes) obtenues pour les tiges de kénaf
sont en moyenne de 80 % et 78 % respectivementlpsurges avec ou sans écorces. Le
taux de cellulose, proche de 60 % en moyenne, pa&smodifié par I'écorcage, alors que la
teneur en hémicelluloses est un peu plus élevée ldatige entiere (21 %) que dans la tige
ecorcée (18 %). Ces teneurs sont comparableses cklhnées par le CTP (1996), Ververis
et al., (2004) et relevées dans Anonyme, 1996, mais netiedifférentes de celles données
par Han (1998) (cellulose 37 a 49 %, hémicellulb8& 24 %) et par Ramakrishratal.
(2005) (28 % de cellulose et 25 % d’hémicellulata)s les tiges entiéres.

A linverse des hémicelluloses, la teneur en lignast plus élevée dans la tige écorcée du
kénaf (15 %) que dans la tige entiere (11 %). @ssltats, qui confirment ceux décrits par
plusieurs auteurs (CTP 1996, Ververis et al 2004Areonyme, 1996), indiquent que les
fibres longues contenues dans I'écorce sont mansuises que les fibres courtes du bois de
kénaf. Bien qu’avec des valeurs plus élevées, #Ha89g), Nishimurat al., (2002) et Kuroda

et al.,(2002) ont obtenu des résultats analogues (15% dé lignine pour la tige entiere, 12

% dans I'écorce et 15 a 22 % dans le bois (tigecéeoou noyau).
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2.3.1.2. Propriétés thermiques de la tige de kénaf

Les thermogrammes issus de la pyrolyse ont montedes trois programmes de montée en
température (avec ou sans palier a 140 et 180 66Jluisent a des effets comparables
suivant les types de matiere végétale. Aussi, houserons-nous a présenter seulement les
thermogrammes relatifs au premier programme de éestyre (2 min d’isotherme a 20 °C
suivi d’'une augmentation graduelle de la tempéeatier 20 °C & 600 °C & 10 °C.i)n

Les figures 2.2 et 2.3 représentent les thermogmesnaes analyses thermogravimétriques
(ATG) des échantillons de tige de kénaf. Elles menitl’évolution de la perte de masse en
pourcentage de la masse initiale des échantillenkadige avec ou sans écorce de kénaf

respectivement et ce en fonction de I'évolutionadempérature.

Ces thermogrammes présentent tous les mémes tesdaagerte de masse en fonction de
'augmentation de la température. En effet, lesloesi de 'ATG des échantillons de la tige
sans écorce et de la tige entiere de kénaf mortn@stphases principales dans I'évolution

de la pyrolyse. Chaque phase est caractériséenparitesse de perte de masse spécifique.

La premiere phase, endothermique, qui se situe ldgplage de températures allant de 20 a
250 °C correspond a une perte de masse de 10%agpwurolyse sous air et de 2 a 5% sous

azote. Dans cette phase, I'évolution de la pertmdsse se fait en deux parties : entre 20 et
120 °C, I'essentiel de la perte de masse est ofsepuis n’évolue pratiquement plus entre

120 et 250 °C. Le phénomene de perte de massevébdans cette premiére phase est
attribué essentiellement a la déshydratation deanditions (teneur en eau des échantillons :

8 a 9 %) (Budrugeaet al, 2003), sans exclure cependant I'élimination demusgas volatils,

comme en témoigne la différence de perte de masseasr et sous azote.

La deuxieme phase, plus marquée que la premiemgtugedans la gamme de température
allant de 250 °C a 450 °C pour la pyrolyse sousetide 250 a 370 °C sous azote. Les
courbes sont caractérisées par des pentes trés tatrespondant a des pertes de masse plus
importantes. Cette deuxieme phase, exothermiqueespond a la décomposition et a
I'oxydation pyrolytiques du matériel végétal see. masse de I'échantillon chute de 90% a
4% sous air et de 95% a 17% sous azote. Au coucettie phase, des produits volatils de

faible poids moléculaires sont libérés (Budrugeif)3). Cette phase montre deux points
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d’inflexion pour la pyrolyse sous air a 340 et ®4C et un seul pour la pyrolyse sous azote
a 320 °C. Ces points d'inflexion correspondraiguiur le premier a la destruction de
certains éléments structuraux et a la réorganisate la structure d’autres composants de
ces produits (Ouajaet al, 2005), et pour le second a la formation d’autiasons
chimiques avec probablement la cyclisation arornatides résidus carbonés (Tienal,
2003 ; Ouajaiet al, 2005). Selon Ramiah (1970), les températuredatdruction des
hémicelluloses et de la cellulose sont de 320 °G6& °C respectivement et celle de la
destruction de la lignine est de 400 °C. Pour zZ8tret al. (2003), travaillant sur la pyrolyse
du bois de différentes especes, la décompositisrhdmicelluloses est compléte a 320 °C,
température nettement plus faible que celle requise la cellulose (400 °C), et la lignine
(470 °C) alors que pour Ouajai et shanks (2005)éf@olymérisation des hémicelluloses ou
des pectines intervient dans la gamme de températar250 a 320 °C tandis que la

décomposition de la cellulose a lieu entre 39006t 4.

La troisietme phase, qui va de 450 °C a 630 °C saust de 370 a 630 °C sous azote,
correspond a la destruction pyrolytique du restéadeatiere organique transformée pour la
plupart en produits carbonisés au cours de la éeuxiphase. Cette phase se caractérise par
une diminution de la vitesse de perte de masseaukehtempérature, la perte de masse de
tige semble quasi-totale parce que les échantillientige broyées ont montré des teneurs en
matiere minérale nettement plus faibles (1,7 et0,Qontre 3 et 2 % respectivement pour la

tige entiere et la tige et écorcée).

< 100 A
Analyse sous azote

80
60 1 Analyse sous air—7
40 A

20 +

Masse échantillons (%

O T T T 1
0 200 400 600 800
Température (°C)

Figure 2.2: Courbes de perte de masse de la tige entiere de kénaf en analyse

thermogravimétrique sous air et sous azote
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L’introduction de paliers isothermes de 20 minudes40 et 180 °C dans la programmation
de montée en température des analyses thermogtagues n'a révélé aucun effet sur

I'évolution de la perte de masse. Cette absendéet'spécifique se comprend bien puisque
les isothermes introduites se situent dans la gaderiempératures pour laquelle on observe

une stabilisation de la masse des échantillons.

100 1 Analyse sous azote

60 -

Analyse sous air —7

40 -
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D T T T 1
0 200 400 600 800
Température (°C)

Figure 2.3 : Courbes de perte de masse de la tige sans écorce de kénaf en analyse

thermogravimétrique sous air et sous azote

Il apparait donc que lors du thermopressage desylas de kénaf, aucun effet significatif

de deégradation thermique des constituants lignadosilgues conduisant a une perte de
masse ne devrait se produire dés lors que la textypérrestera inférieure a 200 °C. Ceci
n'exclut cependant pas la modification de l'orgatien structurale des constituants des

fibres dans cette gamme de température.

Les thermogrammes de lI'analyse enthalpique diftérlbe (AED) de la tige entiere et de la
tige écorcée (figure 2.4) font apparaitre des difiées d’évolution du flux de chaleur en
fonction de la température, qui pourraient étredia la différence de structure et d’affinité
pour I'eau des fibres longues contenues dans Ikécet des fibres courtes contenues dans le
bois de la tige. Cependant, dans les deux cashapiténoméne de transition du premier
ordre (absence de pic endothermique) ou du secadde olabsence d’épaulement
endothermique), qui pourrait traduire la fusionbilgpolyméres cristallins (cellulose) ou la
transition vitreuse des biopolyméres amorphes ifigg) hémicelluloses) n’est observable
entre 60 et 180 °C dans les conditions d’analysésas. Rappelons que les températures de

transition vitreuse de lignines et d’hémicellulosedhydres rapportées dans la littérature se
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situent au voisinage de 200 °C (Slade et Levin®118). Ces températures de transition
vitreuse sont cependant trés sensibles a la temrewrau qui joue le rbéle de plastifiant
(voisines de 120 °C pour la lignine et 60 °C paas hémicelluloses d’épicéa, a 5 % de

teneur en eau).

26 4
24 4 TE
2,2 1

1,8 4 TSE

1.6 -

Heat Flow End (W/g)

1.2

45 a0 135 180
Temperature (°C)

Figure 2.4 : Courbes de calorimétrie différentielle des tiges de kénaf (TE : tige entiere ;

TSE : tige sans écorce)

Par contre, les deux thermogrammes AED font appardéux phénomenes exothermiques,
sous forme d’un pic fin a 180 °C dans le cas d@&entiere, et d’'un pic étalé autour de 190
°C dans le cas de la tige sans écorce. Ces pigsant traduire, dans cette gamme de
température, une dégradation de composés de fgibids moléculaires, comme les sucres
(Mellons et al, 2002), présents en faibles proportions dans mafkét ne conduisant pas a

une perte de masse significative.

Toutefois, les modifications survenues dans lacsire du matériel fibreux au cours de la
premiére phase de la pyrolyse (20 a 250 °C) sdativement faibles et ne devront pas poser
des problemes majeurs dans les processus de traasifin non alimentaire de ces fibres
par la chaleur. En effet, il a été démontré quaegiaentation de la teneur en eau du matériel
veégetal éleve le seuil de température de destructes composants du végétal (Roudty
al., 2001). De plus, dans des limites bien déternsinaugmentation de I'humidité du
matériel végétal permet a I'eau de jouer un rolastifiant dans les mécanismes de
transformation thermomeécanique de ces matériaux ave réorganisation des chaines
(Gidleyet al., 1993, Rouillyet al, 2001).

83



De I'étude de la pyrolyse, nous retenons que Eadigykénaf peut étre soumise sans risque de
destruction majeure a une température de 250 °C.plDg, I'analyse en calorimétrie
différentielle de la tige indique que la températde thermopressage de 180 °C — 190 °C
permettrait d’exploiter au mieux les aptitudes @asformation structurale du kénaf en vue

de I'élaboration des panneaux composites.

2.3.1.3. Distribution granulométrique et dimensions des paricules de
kenaf

L’analyse de la distribution granulométrique destipales en pourcentage de masse totale
obtenue par tamisage (figure 2.5) permet, en prenaipproche, de classer les particules en
trois catégories, dans la perspective de la faliwicale panneaux :

- Py les particules de plus grande taille, correspoh@u refus du tamis de 1,6 mm,
représentent respectivement 19 et 15 % de la niatsde de particules de tige entiere
(TE) et de tige sans écorce (TSE).

- Pm: les particules de taille intermédiaire ou moysneorrespondant au passant du
tamis de maille 1,6 mm et au refus du tamis delen@R5 mm, totalisant 63 % pour

TE et 69 % pour TSE, de la masse totale du broyat.

- P:: les plus fines particules, correspondant augrdassu tamis de maille 0,25 mm,

représentent le complément a 100 %, soit 18 % pBuwet 16 % pour TSE.

70 -+
60 -
50 o
40
30 -+
20 -+
10 A

NN\

Masse totale (%)

NN\

x2 1,60 1,6 >x >0,25 X< 0,25

Tailles des particules et fibres (mm)
m Tige entiere (TE) M Tige écorcée (TSE)

Figure 2.5 : Distribution granulométrique des particules de kénaf utilisées
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Bien que légerement différente, la distribution tdiéle suit une répartition assez proche
d’'une loi normale dans les deux cas, exceptiom @it point correspondant au centre de la
gamme des tamis (particules comprises entre M&Hanm) qui parait anormalement faible.
Cette exception pourrait étre liee aux dimensioes ghrticules dans cette zone de taille des
tamis : les particules, qui peuvent étre assimilé@spremiére approximation, a de petits
cylindres, caractérisées par une longueur et unéti@ moyen, sont en fait séparées sur des
tamis de maille de forme carrée, de dimensionsn@&fi Ainsi, méme sous l'effet de la
vibration de I'empilement des tamis, les particidesont classées en fonction de leur plus
grande dimension (longueur ou diamétre). Le broydagetiges au broyeur a couteaux agit
surtout en découpage, dans le sens de la longoéune s’il a aussi un effet de défibrage
(dans le sens du diametre). Au dessus de 0,8 msn,péeticules seraient classees
essentiellement en fonction de leur longueur, alofen dessous de 0,5 mm, le diametre des

particules deviendrait le critére de classemerdgrénant.

Les courbes traduisant I'évolution du pourcentagaué de masse de particules en fonction
de la taille de maille des tamis (figure 2.6) sesnblconfirmer ces observations : si
'augmentation du pourcentage cumulé de refus amxst semble linéaire jusqu’a 0,8 a 1
mm de maille, la pente change nettement a partiedesaleurs. La plus faible proportion de
particules obtenues au passant du tamis de mallenth et au refus du tamis de maille 0,5
mm, pourrait alors indiquer la moins grande proligbid’ obtenir des particules de

dimensions régulieres, aussi longue que large, celites zone de taille.

120 -
100 -
80 -

60

Pourcentage cumulé {%)

>2,00 =160 =1,00 =080 20,50 20,25 20,125 20,063 <0,063

Taille de maille des tamis

Tige entiére {TE)

Tige écorcée {TSE)

Figure 2.6 : Evolution du pourcentage cumulé de la masse de particules de kénaf en

suivant la taille de la maille du tamis
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L’observation au microscope des trois catégorietailes de particules (figures 2.7 a 2.9)
montre cependant que le phénoméne de classificatibplus complexe, d’autant plus gu'il

y a interférence avec la nature des particulesidelar origine (bois ou écorce de la tige). En
effet, le broyage de la tige entiere de kénafdpftaraitre deux classes de particules dont les

caractéristiques dimensionnelles sont tres diftéen

Figure 2.7 : Dimensions des particules de kénaf de grosse taille (a) : tiges entiéres, (b) :

tiges sans écorce (grossissement : x 7,5)

Figure 2.8 : Dimensions des particules de kénaf de taille moyenne (a) : tiges

entieres, (b) : tiges sans écorce (grossissement : x 10)

a. D’une part, des fibres longues (6 a 19 mm), cylonges et de petits diametres (50 a
200 um), presque toutes individualisées en brins da catégorie des grandes et
moyennes tailles de particules issus du tamisage (F6 mm et 1,6 mm <,/< 0,25
mm). Elles apparaissent aussi dans la catégoripldegetites (Pf < 0,25), mais sous
forme moins individualisées, en amas de fibreswdfen 2 mm de longueur et 0,1 a

0,05 mm de diameétre. Seules ces derniéeres formagrédjats de fibres sont
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observables dans la catégorie des fines issuesgiage de la tige écorcée, avec des
dimensions un peu plus faibles (0,5 mm de longet,05 mm de diamétre). La
comparaison aux tailles de fibres dites ultimestinanées dans la littérature (1 a 5
mm de longueur et 14 a 33 um de diamétre pourlessfextraites de I'écorce ; 0,4 a
1,1 mm de longueur pour 1,8 a 37 um pour les fides tige sans écorce et 1,25
mm de longueur moyenne pour 22 um de diamétre mdges le cas de la tige
entiére) (Anonyme, 1996 ; Rowdt al.,1997 ; Bledzki et Gassan, 1999 ; Webéier
al. 2002 ; Ververiset al., 2004) montre que les fibres issues du broyage dass
conditions opératoires ne sont pas des fibres e#timais des amas de fibres ultimes.
On notera cependant que la mise en ceuvre du brayeouteau provoque, au-dela
de la découpe des brins, un effet de défibragecstie catégorie de fibres longues
issues de I'écorce. Par allleurs, I'écorcage madeada tige laisse une petite fraction
de fibres longues, peu individualisées par le byeyaonfirmant, si cela était encore
nécessaire, que les fibres longues proviennenhéskement de I'écorce de la tige.

Figure 2.9 : Dimensions des particules fines de kénaf (a) : tiges entiéres, (b) : tiges

sans écorce (grossissement : x 40)

b. D’autre part, des particules de plus faibles longs€1,5 a 9 mm) et de nettement
plus grands diametres (6,6 a 3 mm), dans les cogaailométriques grandes et
moyennes (P> 1,6 et 1,6 < R< 0,25). Dans la coupe granulométrique des fiRes (
< 0,25) a présence d’amas de fibres, qui peuveatfétilement confondus avec les
particules issues de l'intérieur de la tige (bos®) traduit par des valeurs extrémes du
diameétre plus faibles (80 um), mais les longueerpalticules restent inférieures a
celles des fibres observées dans cette fractionbaBment, les longueurs des

particules observées dans le broyat de tiges éeogmnt un peu plus faibles (0,5a 7
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mm de longueur) que dans le broyat de tige en{@®&a 9 mm de longueur), pour

une gamme de diametres équivalents (0,1 & 3 mm).

Ces mesures de dimensions permettent de calculircteur de forme (longueur/diametre)

qui rend encore mieux compte de la différence erdgsedeux classes de particules (tableaux

2.2 et 2.3).

- Les agrégats de fibres dites courtes qui proviegndertintérieur de la tige, dont le
facteur de forme L/D est compris entre 2,5 et & légers écarts entre les valeurs
observées dans le cas du broyage de la tige eptidmetige écorcée sont imputables
au temps de séjour des matieres dans le broyebit{déels d'écorce de bois
différents) et bien sir a la présence de fibregues dans I'écorce. Ce sont ces

agrégats qui seront qualifiés de particules defkdauas la suite de notre travail.

Tableau 2.2 : Dimensions moyennes des particules et fibres dans les coupes

granulométriques de broyat de tige entiére de kénaf

Catégorie (fglr?]sesge Longueur Diameétre Facteur de
(Coupe granulométrique) . (um) (um) forme (L/D)
particules)
Grande |Ps>1.6mm Grosses | 475 _geas| 1904-2977 2,59 — 4,54
Particules
Moyenne| 1.6mm >R,>0,25 | Particules | ooy 544l 6r5. 1438  3,16- 548
moyennes
Fine Pr<0,25 Fines 677-2236 | 84-538 4,80 — 5,21
Particules
Grande |Ps>1,6 mm Fibres 12627 - 18877 57,69 — 210 39— 152
longues
Moyenne| 1.6mm >R >0,25| Fibres 6708 -8964| 50-176 46 - 89
moyennes
Fine Pr<0,25 Fibres 2042-2133] 50-119 30 - 36
courtes
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Tableau 2.3 : Dimensions moyennes des particules et fibres dans les coupes
granulométriques de broyat de tige écorcée de kénaf

Catégorie (fglr?]zsge Longueur | Diameétre | Facteur de
(Coupe granulométrique) particules) (um) (um) forme (L/D)
P,>1.6 mm Grosses B i 3
Grande | Ps Darioules | 1362 6987| 1443-3138  3,38-4,82
Moyenne| 1.6mm >R,> 0,25 Particules |, goagl 398 1548 451608
moyennes
Fine P <0,25 Fines 448699 | 122-403| 2,67-3,67
Particules
P,> 1,6 mm Fibres ) ) }
Grande g longues
1,6mm >R, > 0,25| Fibres ) ] ]
Moyenne K moyennes
Fine P <025 Fibres 1110-1672| 49-67 | 11,68— 13,54
courtes

- Les fibres dites longues, elles-mémes agrégatsilitesf ultimes provenant de
I'écorce de la tige, dont les facteurs de formes sompris entre 30 et 150, 5 a 10
fois plus que les particules précédemment citéegsméldans le cas de la plus fine
coupe granulométrique (R 0,25 mm) issues du broyat de tiges écorcéedjlres,
rappelons-le sous forme d’amas, ont un rapport $upérieur a 10, quant il est de

I'ordre de 3 pour les particules.

Le facteur de forme est un parametre tres impodant le processus de fabrication des
panneaux. Il agira sur I'agencement des partidolessde la formation du matelas, et sur la
répartition de la colle a la surface des particldes du mélange. Il détermine le procédé de
fabrication et les propriétés mécaniques des pamngai en seront issus (Sanaati al.,
1995 ; Oksman et Clemons, 1998 ; Stark et San@80)2 Dans notre cas, I'hétérogénéité du
broyat de tige entiere du kénaf apparait comme lément défavorable a la résistance a
rupture et la cohésion interne des panneaux (805)2

Par ailleurs, la densité apparente du broyat issuadtige entiere de kénaf (0,34) est
supérieure a celle du broyat de tige écorcée (027 yésultat peut paraitre surprenant car on
aurait pu s’attendre a un effet de foisonnementli@ présence de fibres longues (longs
cylindres de faible diamétre : L/D > 50 pour la enag partie de la coupe granulométrique
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Pn) dans un mélange de particules (courts cylindeekdgueurs proches du diametre : L/D
compris entre 3 et 5 pour la méme coupe granulaguétr Ce résultat peut étre imputé a la
différence de masse volumique entre les deux naatéiconstitutifs de la tige, les fibres de
I'écorce apparaissant plus dense que les partidelege eécorcée. Pour une méme masse de
broyat, et méme dans le cas d’'un mélange paréastutface accessible a la colle serait donc

plus faible pour le broyat de tige entiére que pmmlui de tige écorcée.

Ces observations nous ont conduits a choisir [ggcpkes issues du broyage de tige de kénaf
ecorcées pour notre étude sur I'obtention de pannpar thermopressage en présence d’un
liant. Remarquons que l'écorce de tige de kénaf, apuntient les fibres longues ou
techniques du kénaf, pourront aussi faire I'objeind valorisation spécifique, liée a cette
caractéristique morphologique, comme celle déjdise® dans certaines utilisations
traditionnelles locales (ficelles et cordes, tgilgSomme dans le cas des plantes a fibres
telles le jute, le chanvre, le lin, etc. Ces éesngourraient aussi étre source de fibre pour les
laines et panneaux isolants, les panneaux de fdtrdaspate a papier.

2.3.2.Caractérisation de la colle d’'os

2.3.2.1. Composition chimique de la colle d’os

Comme on pouvait s’y attendre, s’agissant d’un pitoabtenu par extraction des collagénes
d’'os, sous forme de gélatine, la colle d’'os corntieh,2 % d’azote correspondant a une
teneur en protéines de 95 % par rapport a la neasigche (tableau 2.4). La matiére minérale

ne représente que 2,5 %.

Tableau 2.4: Composition chimique de la colle d’os

Composants (unités)  Teneur (% de MS)
Matiére minérale (%) 2,54
Matiére protéique brute (%) 95,01
Formaldéhyde (mg.kg") 230

Par contre, les dosages révelent la présence daltéhyde. Le formaldéhyde est en fait

incorporé lors de la fabrication de la colle comragent conservateur. Sa faible

90



concentration dans la colle (230 mg'kde matiére séche) ne posera cependant pas de
probleme majeur dans la fabrication des panneauyatBcules. Incorporée a un taux
maximal de 17,6 % par rapport a la masse de phasicla colle n’apporterait, en considérant
gu’il n'y aura aucune perte au cours de I'élaboratiqu’'une teneur de 34,5 mg de
formaldéhyde par kilogramme de panneaux de pagscuCette teneur est largement
inférieure & la valeur maximum autorisée par lam®NF EN 120 (80 mg.Kyg pouvant aller

jusqu’a 300 mg.kg suivant le type de panneaux).

Notons cependant qu’il pourrait étre intéressantegbercher un autre type de conservateur
pour la colle d'os, de fagon a tendre vers uneuwatpiasiment nulle des émissions de

formaldéhyde.

2.3.2.2. Propriétés thermiques de la colle d'os

Au cours du processus de thermopressage, le liast pdrticules est soumis a une
température pouvant atteindre 200 °C selon lesittong opératoires choisies. L'analyse
enthalpique différentielle de la colle d’'os (figu2eB) révele trois événements thermiques,

d’amplitude et de forme différente :

1. 70 °C, un premier pic endothermique, puis un sec86 °C, nettement marqué. Bien
gue ne disposant pas de données sur I'organissttiocturale de la gélatine dans la colle
d’'os, en particulier sur son état de dégradatiorrggaport aux collagénes d’os (osséine)
dont elle proviendrait (nature du procédeé d’extomt il est raisonnable d’attribuer ces
phénomenes endothermiques aux processus de ddioatucrrespondant a un
changement de la structure tertiaire (organisatesprotéines en fibres ou en globules),
vers une structure secondaire (conformation det®ipes en hélice ou en feuillets). Les
collagénes sont connus pour conduire a ce typeadsition de dénaturation, observable
en AED, avec une enthalpie de 4,8 J par grammelikgéne natif (Huc, 1978). Dans
notre cas, I'enthalpie du phénomene de dénaturadsnprotéines de colle d'os a été

estimée a 3,J/g.
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Figure 2.10 : Courbe de calorimétrie différentielle de la colle d’os suivant la

température.

Rappelons aussi que dans le cas de protéines ke&gétan a aussi mis en évidence
I'existence de ce phénomene de dénaturation ddtesganme de température, bien que les
valeurs soient trés sensibles au taux d’hydratatien I'échantillon (phénoméne de
plastification par I'eau) (Arntfieldet al., 1990 ; Rouilly,et al., 2001 ; Budrugeacet al,
2003. A I'appui de cette hypothése d’attribution des pécs a la dénaturation des protéines,
précisons que I'analyse par spectroscopie infrazalign échantillon de colle d'os chauffé a
80 °C pendant 6 heures a révelé une déformatiote nd¢s bandes d’absorption
correspondant aux groupements fonctionnels poraifd-H, par comparaison a celle d’'un

échantillon non chauffé (figures 2.11 et 2.12).
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Figure 2.11: Spectroscopie infrarouge de de la colle d’os non chauffée
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Figure 2.12: Spectroscopie infrarouge de de la colle d’'os chauffée a 80 °C

pendant 6 heures

2. A 140 °C, apparait un pic fin exothermique (doenthalpie est de 4,1 J%y Cet
évenement ne correspond pas a une modification’adgahisation structurale des
protéines, de nature endothermique, mais plus ptelment a une réaction chimique, de
réticulation entre groupements fonctionnels des ingsa protéiques, ou plus
probablement de réaction avec des produits min@#tgprésents dans la colle d’'os. En

particulier, le formaldéhyde, trés réactif, pourédre a I'origine de cette réaction.

3. A 190 °C, apparait un épaulement endothermiquehdumogramme. Bien que peu
sensible, ce phénoméne pourrait correspondreraraition vitreuse de la gélatine. En
effet, cette transition a déja été décrite, touhm® celle du collagéne, dans la gamme
de 180 a 200 °C (Slaa al.,1989).

En conclusion, la colle d'os ne présente pas deqghéne de perte de masse significative
jusqu’a une température de 180 °C, température mari choisie pour le thermopressage

des panneaux de particules.
2.3.2.3. Propriétés rhéologiques de la colle d'os

La solubilité dans I'eau de la colle d’'os est bgrithemoins jusqu’a des concentrations de 15
%. A partir de 20 %, la solubilisation requiert ajpport thermique (chauffage a 50 °C). Ce
comportement est bien connu pour les gélatinegéjifient a froid comme c’est le cas de la

solution de colle d'os a 20 %.
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Les courbes d’écoulement de solutions a concentratioissante de colle d'os (5 a 20 %)
obtenues au rhéometre a contrainte imposée a 2@ig@es 2.13 — 2.16) montrent le
comportement rhéofluidifiant de ces hydrocolloifdtisinution de la pente avec la monté en
contrainte), caractérisé par une diminution de iBcosité apparentg = 1/y° (avect
contrainte de cisaillement appliquée en P&’ sitesse de cisaillement eff)sen fonction de

la vitesse de cisaillement.
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Figure 2.13.: Evolution de la contrainte de cisaillement T (N.m-2) d’une solution de colle

d’os a 5 % de matiére séche en fonction du gradient de vitesse Y (s™).

A trés faible contrainte appliquée (0,04 Pa), kcosité apparente augmente nettement avec
la concentration en colle d’os, de 0,11 Pa.s pwsolution a 5 % a 5,94 Pa.s pour la solution
a 20 % (Figure 2.17).
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Figure 2.14.: Evolution de la contrainte de cisaillement T (N.m-2) d’'une solution de colle d’'os

a 10 % de matiére séche en fonction du gradient de vitesse Y (s).
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Figure 2.15.: Evolution de la contrainte de cisaillement T (N.m-2) d’'une solution de colle d’'os

a 15 % de matiére séche en fonction du gradient de vitesse Y (s).

Par contre, pour une faible augmentation de laraoié (0,04 a 0,08 Pa), la viscosité chute
tres rapidement, pour n'atteindre plus que desuvalele 0,06 a 0,40 Pa.s, selon la

concentration en colle d'os.

A faible contrainte de cisaillement (0,04 Pa), iscusité apparante de la solution suit une
tendance quasi exponentielle avec l'augmentationladeconcentration en colle d’os.
Cependant, pour des contraintes plus élevéesetontontrant une légere prohéminence a 15
% de colle d'os, I'effet de la concentration enlea’os est nettement moins marqué sur la
viscosité des solutions (Figure 2.17).
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Figure 2.16.: Evolution de la contrainte de cisaillement T (N.m-2) d’'une solution de colle d’'os

a 20 % de matiére séche en fonction du gradient de vitesse Y (s).
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Figure 2.17. : Evolution de la viscosité apparante n sous contraintes de cisaillement T
imposées de 0,04 Pa et 0,08 Pa a 25 °C de solutions de colle d’'os en

fonction de leur teneur en matiere séche (%).

Ainsi, a 25°C, la viscosité d’'une solution a 30 g ablle d’os, sur la base de sa matiere
séche, pour 80 g d’eau déminéralisée (solution,2 %jJ est de 34 Pa.s pour une contrainte
guasiment nulle. Cette viscosité est dans la gadesevaleurs requises pour la colle de soja
(0,5 a 75 Pa.s) selon la méthode d’applicatiora etdture des matériaux a coller (EN 542,
1995). Dans le cas de matériaux fortement abs@lzamme le papier ou certains bois, les

valeurs recommandées sont de 0,5 a 5 Pa.s (ENL9@3).

Pour ce qui est des particules de kénaf, qui pauda considérées comme relativement
adsorbantes, puisque leur taux de gonflement paula été estimé a 23 %, I'ajustement de
la concentration en colle dans 'eau, et surtaplication d’'une contrainte de cisaillement
suffisante lors du mélange avec les particulesnptira de revenir dans cette gamme de

viscosité, assurant ainsi un bon mouillage desqudes.

Les propriétés rhéologiques associées au bon coempent thermique de la colle d’os en

font donc un bon candidat éventuel pour agglomésepanneaux de kénaf..
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2.3.3. Caractérisation des plantes (riches en tannins) : Parkia biglobosa
ou Néré, Sorghum caudatum et Pithecellobium dulce.

2.3.3.1. Composition chimique des cosses de Néi@é. (biglobosa, de la
gaine foliaire de sorgho §. caudatuny et des écorces de faux
campécher P. dulcg

La répartition des principaux constituants des megade plantes sélectionnées pour leur
teneur en tannins est rapportée dans le tableau 2.5

Tableau 2.5 : Composition chimique des organes de plantes riches en tannins

Organes de plantes rcihes en tannins

Composants (%) Cosses de Ecorce de Gaine foliaire
P. biglobosa P. dulce deS. caudatum

Taux de matiere seche 91,68 94,12 94,80
Matiere minérale 2,90 4,97 7,76
Lipides 0,90 0,99 0,95
Matieres proteiques brutes 4,69 15,50 3,81
Cellulose 49,76 44,61 32,82
Hémicelluloses 2,52 20,96 32,75
Lignine 32,95 13,30 5,75

Les teneurs sont exprimées pour 100 g de matieleseé

Teneur en matiere minérale

La teneur en matiére minérale des organes de pladlectionnées varie logiqguement en

rapport avec la nature de ces organes :

- Pres de 8 % pour la gaine foliaire du sorgho, caaipgas aux valeurs relevées dans la
littérature pour ce type d’organes lignocellulogigdibreux (pailles, tiges ou feuilles)
de certaines céréales (ble, mais, avoine, org¢petres variétés de sorgh8aqrghum

prelpense9 % de cendres par exemple) (Han et Rowell, 1997)

- Pres de 5 % dans I'écorce Be dulce qui est un arbuste mais pour lequel peu de

valeurs sont disponibles dans la littérature.
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- Pres de 3 % dans la cosse du fruit du Néré, corlgapux valeurs trouvées dans
d’autres enveloppes de graines (2 a 3 % dans tpsesale tournesol (Bazus, 1991) ou

4 % dans le péricarpe du grain de blé (Godon, 1991)

Teneur en lipides

Les teneurs en lipides des organes de plantediséleges sont faibles, elles varient de 0,9
% a 0,99 % de la matiére seche du matériau anabestfaibles teneurs s’expliquent par le
fait que les cosses de gousses de néré, |'écortigedéeP. dulceet la gaine foliaire d&.

caudatunme sont pas des organes oléiferes typiques deeplaonsidérées.

Teneurs en matieres protéiques brutes

Les teneurs en matieres protéiques varient netten@evéees dans les écorcesRiadulce
(15,5 % de la matiére seche), elles sont troisghis faibles dans les cossesRidiglobosa
bien que cette plante soit aussi une légumineuserat théoriquement riche en protéines.
Cette remarque ne tient pas compte de la différdasdypes d’organes de ces plantes. Fort

logiqguement, les gaines foliaires 8ecaudatumme contiennent que 3,8 % de protéines.

Teneurs en cellulose, hémicelluloses et lignine

Le taux de cellulose dans les échantillons desnegiahoisis est assez élevé et semble
dépendre de I'espece et de la nature de I'orgagétak Ainsi, les échantillons de cosse de
P. biglobosa d’écorce deP. dulceet de gaine foliaires. caudatunont donné des taux
moyens de cellulose de 49,75 ; 44,61% et 32,82spertivement.

La teneur en hémicelluloses présentes varie bepute2,52 % pouP. biglobosaa 21 %
pour P. dulceet 32,75 % poufs. caudatunitableau 2.5). Le faible taux d’hémicelluloses
obtenu dans le cas du Néré est surprenant (2 36).eEl trop faible et peu vraisemblable.
Les répétitions de cette analyse ont toujours cor@ludes valeurs du méme ordre de
grandeur. Cette faiblesse du taux d’hémicelluloset g’'expliquer par le fait que lors de
'analyse ADF & NDF les frittés se colmataient gystaitiguement a cause de la présence,
dans les extractibles, de composés formant de®bgiivides visqueux. De plus, la présence
de composés phénoligues en forte proportion, commgs le verrons ultérieurement,

pourrait étre a I'origine de ces perturbationgsli est de méme de la présence de pectines ou
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de polysaccharides des mucilagineux (Vandenbodgenéehal, 1998). Ces constituants,
mal ou partiellement solubilisés lors des attacquagsles réactifs NDF et ADF, susceptibles
de se recombiner avec les autres constituantstaaxiéfaussent le résultat de I'analyse
gravimétrique. La valeur de teneur en hémicellulasété obtenue apres extraction des
constituants hydrosolubles a I'eau chaude. A 70é®aux d’extractible a I'eau est de 13 %
pour les cosses de ce fruit. Une fraction d’hérhitedes de faibles poids moléculaires

pourrait étre ainsi entrainée.

La teneur en lignine des différents organes deplatges est aussi tres variable, 5,7 % pour
la gaine foliaire dé. caudatuml3 % pour I'écorce dB. dulceet 33 % en moyenne pour la
cosse de fruit d@. biglobosa Cette teneur en lignine tres élevée, associéepaésence de
tannins, dans les cosses de fruit de néré justifiisation traditionnelle des cosses de cette
plante dans la préparation d’enduction pour pratéggesols et les murs par les populations
rurales de I’Afrique occidentale (Fafiog¢ al.,2004 ; Sina , 2006).

De par la multiplicité des propriétés chimiques degiéres protéiques (acides ou basiques,
chargés ou neutres, polaires ou apolaires, hydtmshou hydrophiles) telles que signalées
dans le chapitre trois (paragraphe 3.2.2.), legpgegtidiques constituant la MPB présentent
beaucoup d'aptitude a former des liaisons chimigae®es plus ou moins fortes avec les
groupements fonctionnels du matériel fibreux. Ceppétés des protéines sont exploitables
pour élaborer des panneaux de particules aux éaitjues mécaniques intéressantes. Les
protéines, et notamment celles de soja, et de ésotrsont proposées comme alternatives
aux résines a base de formaldéhyde (Kalapatha)., 1995 ; Kumaret al.,2002 ; Lambuth,
1994 ; Rouillyet al.,2001 ; Rouilly, 2002 ; Rouillet al.,2006 b ; Geneau, 2006).

Parmi les organes de plante retenus dans la peéétrte, |'écorce de tige Be dulceoffre
le meilleur atout en termes de potentiel protéiguec ses 15 % de MPB, pour leur mise en

ceuvre dans I'élaboration de panneaux de particules.

Les polysaccharides, notamment les hémicellulotés faction amorphe de la cellulose,
sont susceptibles de passer a I'état fondu lothelumopressage des panneaux, et de former
des liaisons mécaniques en pénétrant les anfraidsiate la surface du matériel fibreux,
remplissant ainsi les espaces vides laissés ezgrpdrticules, en s'y solidifiant (Frazier et

Jianwen, 1998 ; Shi et Gardner, 2001 ; Lamure, 0B6 plus de cet ancrage purement
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mécanique, les carbohydrates, a travers leurs gmepts hydroxyles, forment des liaisons
hydrogene avec les groupements fonctionnels déisydas (Felbyet al.,2002 ; Yelleet al.,

2004). Les hydrates de carbone forment ainsi asg@articules et les fibres des liaisons
meécaniques relativement fortes et des liaisons igoies de force faible a moyenne qui

peuvent étre exploitées dans la mise en ceuvreashe®pux de particules.

La lignine forme avec les tannins l'essentiel ddgphénols des plantes dont les applications
dans le domaine des matériaux sont connues (R224 ; Rowell, 1995 ; Sowunrst al.,
1996; Bisandeet al., 2003 ; Yelleet al., 2004 ; Gardner et al. 2005). Les groupements
carboxyliques latéraux des structures de ces péhylb prédisposent ces derniers a des
réactions chimiques de nature trés variables (hysko chélation oxydative, acétylation,
estérification, etc.) et par conséquent permettieist liaisons chimiques solides renforcant
ainsi les opportunités de mise en ceuvre de ceplpéipls dans I'élaboration des panneaux

de particules.

De par la distribution des composants chimiquesalganes de plantes riches en tannins
retenues dans la présente étude et sans rien ealevatouts des holocelluloses, les cosses
de P. biglobosaet les écorces de tige d& dulce nettement plus riches en matieres

protéiques et en lignine, pourraient présentemesleures aptitudes a former des liaisons

relativement solides avec les particules dansildkktion des panneaux de particules.

Le total des constituants dosés donne 93, 7 % lpocwsse dé. biglobosal00,5 % pour
I'écorce deP. dulceet 83,8 % pour la gaine foliaire & caudatumLes extractifs a I'eau
chaude (100 °C, pendant 1 heure avec un rapportdé&/$00) de ces mémes organes sont
respectivement de 67,4 % ; 37,5 % et 6,7 %, etfa@s de solubles aux réactifs NDF sont :
30,6 % ; 18,8 % et 21,2 % respectivement pour $aead. biglobosal’écorce deP. dulce

et la gaine foliaire d8. caudatum

Les cosses dB. biglobosacontiennent, d’apres les dosages, une forte ptiopade lignine
(anormalement éleveée : 33 %). Mais ce sont ellssiaqui donnent le plus d’extractibles a
I'eau [67 % (100 °C pendant 1 heure) et jusqu’ &« EXxtraction a I'’ASE : phase statique :
5 min, 2 cycles, Pression : 40 bars, L/S : 16, tenampire : 150 °C)]. Ces résultats supposent
gue la cellulose et les lignines (49,7 + 32,95 798P sont partiellement solubilisées par

l'eau! Ce n'est pas vraisemblable. L'explicatian plus plausible est qu'une partie des
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tannins hydrolysables correspondant a la masse umate|serait extraite par le réactif NDF,
et 'autre partie se retrouverait sous forme cosdenavec la lignine (insoluble au réactif
ADF mais détruite par I'action de KMn)p Cette hypothese confirme le taux tres faible
d’hémicellulose = NDF-ADF (2,5 %).

Le bilan matieres en excés de la compositioR ddulce serait d0 a la teneur en protéine qui
est surprenante (15,5 %) pour des écorces qui dondinaire peu riches en matiére
protéique. Le facteur multiplicatif (x 6,25) estopablement surévalué pour ce type

d’organe.

Une perturbation des dosages ADF-NDF-KMn@erait a la base des 16 % de MS de
manque au bilan matiere de la gaine foliaireSdecaudatum(84 % dosés au total). Une
partie des tannins condensés (proanthocyanidiregsdadubilisée par les réactifs NDF, et
éliminée. Cette action des réactifs NDF est cordarpar le taux élevé des solubles NDF
(21 %) en comparaison avec la teneur des extrastilis gaines foliaires & caudatuna
'eau a 100 °C pendant 1 heure (6,7 %).

2.3.3.2. Propriétés thermogravimétriqgues du mateériel liant annifere

Les thermogrammes ATG de la pyrolyse (figures 21820) des échantillons du matériel
végétal tannifére présentent quatre phases sogsi@ue la quatrieme ne soit pas toujours
bien marquée. Par contre, sous azote, seulemésiptiases sont remarquables. Les pertes
de masse observées au cours de la premiere plta¥e €240 °C) sont respectivement sous
air et sous azote de l'ordre de 15 et 22 % pausiglobosade 12 et 10 % pou?. dulceet

de 15 et 15 % pouB. caudatumLes taux de perte de masse supérieurs aux teaewrau
des échantillons (6 a 9% de la masse initiale)gueint qu’au cours de cette phase, outre
lélimination de I'humidité résiduelle, certains mposés ont été transformés ou
partiellement détruits. Les thermogrammes des aaabAED (Figure 2.21) appuient a cette
assertion en montrant des modifications structargie apparaissent beaucoup plus t6t (120
— 135 °C) avec une phase exothermique plus margadeisant ainsi des déstructurations
relativement importantes. Mellon et Sharma (2008yliquent que les températures
maximales de destruction de I'acide D-glucuronigqudu fructose sont de 165 °C et 211 °C
respectivement, températures bien inférieuresla delfin de la premiere phase de I'ATG.
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La deuxieme phase située dans la gamme de tem@sraliant de 240 °C a 420 °C pour les
cosses d@. biglobosaet de 240 °C a 350 °C pour les deux autres orgamegdantes riches

en tannins, se caractérise par une pente de perteadse abrupte. Au terme de cette phase,
la masse totale du matériel riche en tannin a digerde 50 % sous air pour tous les organes
et a 65 % sous azote pour les cosses de nér@5e¥%@apour I'écorce dP. dulceet la gaine
foliaire de S. caudatumLa perte de masse importante dans cette phaspligiex par la
destruction des hémicelluloses non structurel éadellulose qui a lieu entre 365 et 460 °C

(Mellon et Sharma, 2002 ; Strezewal.,2003 ; Tiaret al.,2003 ; Ouajai et Shanks, 2005).
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Figure 2.18 : Courbes de perte de masse de la cosse de Parkia biglobosa en analyse

thermogravimétrique sous air et sous azote
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Figure 2.19 : Courbes de perte de masse de 'écorce de Pithecellobium dulce en analyse

thermogravimétrique sous air et sous azote
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Figure 2.20 : Courbes de perte de masse de la gaine de Sorghum caudafum en analyse

thermogravimétrique sous air et sous azote

Au cours de la troisieme phase de pyrolyse, lagratrganique des cossesRieiglobosa

a connu une perte de masse réguliere et gradustie’a une valeur limite qui correspond a
la masse des cendres brutes sa disparition a 580uU€air et 630 °C sous azote. Les écorces
de tige deP. dulceet les gaines foliaires d& caudatunont perdu respectivement jusqu’a 75
% et 70 % de leur masse sous air avant d’amorcer pirase ultime, la quatrieme,
remarquable seulement sous air, et qui parach&/® aC la consumation total du matériel
végétal. L'existence de cette quatrieme phastedes températures allant de 470 °C a
550 °C est I'expression de la destruction spéaifigas hémicelluloses structurales et de la
lignine qui sont thermiquement plus stables (Shart®®6 ; Mellon et Sharma, 2002 ;
Strezovet al., 2003). Sous azote, la troisieme phase est cdilmayl caractérisée par une
chute réguliere de la masse du matériel riche mmrigusqu’a la destruction complete de la
matiere organique a 630 °C. La nécessité d'apmbotriique plus importante pour terminer
la destruction des échantillons sous azote moniee lg formation de charbon est plus

importante sous azote que sous air qui offre deditons d’oxydation plus favorables.
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Figure 2.21 : Courbes de calorimétrie différentielle des plantes a tannins

De ce qui précéde, il apparait donc que les teryésade thermopressage des panneaux de
particules doivent étre choisies dans la premidérase de la pyrolyse notamment dans la

plage de température comprise entre 110 °C et Zqqui correspond au début des

modifications structurales des organes.

2.3.3.3. Propriétés des extraits agueux de cosse &e biglobosad’écorce

de P. dulce et de gaine foliaire de5. caudatum

Taux d’extraction

La matiére seche extraite a l'eau (1 h a 70 °Ccawe ratio L/S de 8) représente

respectivement 58,1 %, 23,3 % et 15,6 % de |la neaséche de cosse de néré, d’écorce de

faux campécher et de gaine foliaire de sorgho.

L’augmentation du ratio liquide/solide (Figure 2.22 cette température, et surtout de la
température (70 a 150 °C, pression 40 bars pouetepératures supérieures a 100 °C) pour

un ratio liquide/solide de 16 augmente le rendendémttraction de matiere séche (Figure

2.23).
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Figure 2.22 : Evolution du taux d'extractible (Matiére séche extraite/Matiére séche initiale) a

'eau, en fonction du ratio liquide/solide (masse/masse) a 70 °C
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Figure 2.23 : Evolution du taux d'extractible (Matiere séche extraite/Matiere séche initiale) a

'eau, en fonction de la température a L/S=16

Le dosage des tannins dans les extraits aqueuder@&ffectivement leur présence, en

proportion variable selon I'organe de plante teigéé les conditions d’extraction aqueuse :

a) Dans les gaines foliaires d& caudatumpour lesquelles le taux de matiere seche
extraite reste limité a 13,6 % de MS dans les d¢andi les plus dures (L/S =16, T =
150 °C, P = 40 bars), la teneur en tannins dandrdi¢ varie de 17,8 a 25,3 %,
correspondant a un rendement d’extraction par ragpta matiere seche de 3,4 % au
maximum (figures 2.24 — 2.26). Il apparait donc tpsegaines foliaires d8. caudatum
sont peu riches en tannins hydrolysables. Rappeatepsndant que ces organes sont

connus pour contenir d’autres composants phéndjqueamment I'apigénidine (un 3-
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deoxyanthocyanidine), qui représenterait 10 G@%2de la matiere seche de la
gaine foliaire de S. caudatunselon certains auteurs (Dykes et Rooney, 200&stet
un colorant utilisé dans le domaine de l'alimetatet la coloration des matériaux,
notamment des cuirs (Kouda-Bona&isal., 1994 ; Palest al, 1997 ; Bellemare, 1998).

Ce colorant, extractible a I'eau, n’est pas dosdpméthode de dosage des tannins que
nous avons choisie.
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Figure 2.24 : Evolution de l'extraction des tannins a I'eau de la gaine foliaire de S.
caudatum (pureté : tannin/Matiére séche extrait et rendement : tannin/Matiére

seche d’organe), en fonction du ratio Liquide/Solide a 70 °C.
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Figure 2.25: Evolution de l'extraction des tannins a I'eau de la gaine foliaire de S.
caudatum (pureté : tannin/Matiére séche extrait et rendement : tannin/Matiére

séche d’organe), en fonction de la température a L/S = 16.
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Figure 2.26 : Cinétique de l'extraction des tannins a l'eau de la gaine foliaire de S.
caudatum (pureté : tannin/Matiére séche extrait et rendement : tannin/Matiére
séche d’'organe) a 70 °C et L/S = 16.

b) La teneur en tannin dans les extraitsRledulceest plus élevée (25,4 a 34,7 % MS
d’extrait). Le rendement d’extraction en tannin megte avec celui de la matiere seche
extraite, de 15,6 a 32,2 % dans les conditionstiieon les plus denses (L/IS=16, T =
150 °C) (figures 2.27 — 2.29). Ainsi, avec une tenen tannin extractible a I'eau de
10,6 % a 150 °C, les écorces®edulcese rapprochent des écorces de chataignier et de
noyer pour lesquelles les teneurs ont respectivedeB a 10 % et de 7 a 11 % (Lee et
Lan, 2006 ; Muetzel et Becker, 2006).
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Figure 2.27 : Evolution de I'extraction des tannins a I'eau de la gaine foliaire de P. dulce
(pureté : tannin/Matiére seche extrait et rendement: tannin/Matiére séche

d’organe), en fonction du ratio Liquide/Solide a 70 °C.
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Figure 2.28 : Evolution de I'extraction des tannins a I'eau de la gaine foliaire de P. dulce
(pureté : tannin/Matiere seche extrait et rendement: tannin/Matiére séche

d’organe), en fonction de la température a L/S = 16.
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Figure 2.29 : Cinétique de l'extraction des tannins a I'eau de la gaine foliaire de S.
caudatum (pureté : tannin/Matiére séche extrait et rendement : tannin/Matiére
seche d'organe), a 70 °C et a L/S = 16.

c) Avec un taux d’extractibles a I'eau chaude systé@matment plus élevé (44 a 72 % de
MS), les cosses de fruit d® biglobosase distinguent des deux autres organes étudiés.
La teneur en tannins des extraits de cosse, voden87 % entre 60 °C et 100 °C,
augmente considérablement a 110 °C (48 % de MSrdixpour continuer a croitre
entre 130 et 150 °C (figures 2.30 — 2.32). Il apfiatonc qu’une fraction importante de
tannins est hydrolysable, a partir de 100 °C. Rlas50 % de ces tannins seraient

associés a d’autres constituants des parois, namosssibles a I'extraction aqueuse.
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Cependant, avec une teneur en tannins hydrolysdbl82,2 % par rapport ala matiere
séche des cosses a 150 °C et un rapportde/46, P. biglobosase rapproche des

teneurs données pour des écorces de bois connuedepo richesse en oligoméres
phénoliques (écorce d’acacia de Taiwan : 51,6 %,dpi Chine : 46,5 %, Lee et Lan,
2006 ; Muetzel et Becker, 2006).
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Figure 2.30 : Evolution de I'extraction des tannins a I'eau de la gaine foliaire de P. biglobosa

(pureté : tannin/Matiere seche extrait et rendement: tannin/Matiére séche

d’organe), en fonction du ratio Liquide/Solide a 70 °C.
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Figure 2.31 : Evolution de I'extraction des tannins a I'eau de la gaine foliaire de P. biglobosa
(pureté : tannin/Matiere seche extrait et rendement: tannin/Matiére séche

d’organe), en fonction de la température a L/S = 16.
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Figure 2.32: Cinétique de l'extraction des tannins a l'eau de la gaine foliaire de S.
caudatum (pureté : tannin/Matiére séche extrait et rendement : tannin/Matiere
seche d'organe), a 70 °C et a L/S = 16.

En conclusion, bien que présents a des teneursliffésentes, les trois organes de plantes
étudiés contiennent effectivement des tannins hysibles. Leur solubilité dans I'eau,
associée a la stabilité thermique des matieredegucontiennent, permettent d’envisager
I'étude de I'apport de ces tannins pour la fornmatiun liant lors de I'incorporation directe

des organes de plante dans le mélange de partideldg€naf, et du thermopressage en
panneaux.

Par ailleurs, des extraits peuvent étre obtenusp@action agueuse de tous ces organes,
avec une richesse en tannin de 25 % pour le soBfh® pour le faux campécher et 50 %
pour le Néré. Remis en solution, ces extraits cmetdl a des hydrocolloides, dont le
comportement & I'’écoulement est de type rhéofliaiif(figures 2.33 — 2.35), et la viscosité
a faible contrainte est proche de celle d’'une cblle pour des teneurs en matiére seche
d’extrait de 20 a 25 % dans l'eau.

Ces extraits pourront donc aussi étre mis en caous forme d’hydrocolloide pour étudier

I'apport des tannins dans la formation d’un liaotipl’obtention des panneaux de particules
de kénaf.
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Figure 2.33 : Evolution de la contrainte de cisaillement T (N.m-2) d’'une solution d’extrait de

cosse de P. biglobosa a 25 % de matiére séche en fonction du gradient de

vitesse Y (s).
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Figure 2.34 : Evolution de la contrainte de cisaillement T (N.m-2) d’une solution d’extrait

d’écorce de P. dulce a 25 % de matiére séche en fonction du gradient de

vitesse Y (s).
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Figure 2.35 : Evolution de la contrainte de cisaillement T (N.m-2) d’'une solution d’extrait de
gaine foliaire de S. caudatum a 20 % de matiére séche en fonction du

gradient de vitesse Y (s™).

2.3.4. Caractérisation des plantes riches mucilages Bombax costatum
et Grewia venusta

2.3.4.1. Composition chimique des calices de fleur d8. costatumet des

écorces de tiges d&. venusta

La répartition des principaux constituants des megade plantes sélectionnées par leur
teneur en mucilage est rapportée dans le tabléau 2.

Teneur en matiere minérale

La teneur en minéraux des calices Rlecostatum(5,5 %), nettement supérieure a celle
relevée par Glewt al.,(1997), est prés de deux fois plus faible queeatisée dans I'écorce
de G. venustg9,5 %). La comparaison de ces valeurs avec ceble=nues pour les autres
organes de plantes étudiées (tableau 2.5 : 2%;et,7,76 respectivement pour la cosse de

P. boglobosal’écorce deP. dulceet la gaine foliaire d&. caudatummontre gu’elles sont
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proches de celles d’écorce Eedulcepour la premiére, et de gaine foliaire Slecaudatum
pour la seconde. Ce qui souligne I'absence de latiog entre la teneur en matiére minérale
et la nature de I'organe de plante analysé, d’aydiais que méme pour un méme organe, ces
teneurs en matiéres minérales sont susceptibleara aussi en fonction de la nature du sol
et de 'age (INRA, 1981).

Le taux de matiére minérale particulierement élelss écorces dé&s. venustapeut
s’expliquer par le fait que ces écorces sont gises en pectines. Or les pectines sont des
polyélectrolytes associés a des cations sous fdersel d’acide polygalacturonique (tableau
2.8: 49,7 a 61 % de I'extrait aqueux sec). Cepguirrait conduire & une teneur en matiéere
minérale plus élevée. Cette hypothese s’appuiaiserforte teneur des extraits aqueux de

ces organes en matiere minérale (26%).

Teneur en lipides

Les calices deB. costatummontrent un teneur en matiere grasse (0,84 %)lefaib
comparativement a I'écorce @& venusta1,14 %). Cette teneur en MG des caliceBde
costatumest 2 fois plus faible que celle obtenue par Gdewal., (1997) (2,5 %) sur le méme

type de matériel végétal.

Tableau 2.6 : Composition chimique des organes de plantes mucilagineuses

Organes de Plantes mucilagineuses

o)
Composants (%) Calice de fleurs de Ecorce de tige de

Bombax costatum Grewia venusta
Taux de matiére seche 89,76 89,04
Matiére minérale 5,47 9,55
Lipide 0,83 1,14
Matiere protéique brute 7,87 4,06
Cellulose 22,58 50,32
Hémicellulose 39,82 21,12
Lignine 4,95 3,82

Les teneurs sont exprimées pour 100 g de matieresé
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Teneurs en matiere protéigue brute

La teneur en matiéere protéique des caliceB.deostatumdentique a celle relevée par Glew
et al (1997) est relativement élevée (pres de 8 %) pewée a celle de I'écorce de tige de
G. venustg4 %). Ici aussi, la comparaison aux valeurs tresvgour les autres organes de
plante étudiés (tableau 2.5: 4,7 % ; 15,5 % et9%,8espectivement pour la cosse Rle
biglobosa I'écorce deP. dulceet la gaine foliaire d&. caudatuny ne permet pas d’établir
une corrélation entre la teneur en matieres proé&icet la nature de I'organe de plante
analysé. S’agissant de protéines métaboliques ifegsy...) ou de structure (parois jeunes),
leur teneur peut varier largement en fonction égéd’ et la structure des tissus cellulaires
étudiés (Tambwe, 1987 ; Nenonene, 1991).

Teneurs en cellulose, hémicelluloses et lignine

Les constituants fibreux (cellulose + hémideke + lignine) des parois de calice de
B. costatunet d’écorce dé&. venustaeprésentent respectivement 67 et 75 % de la reatier
seéche de ces organes. Dans les deux cas, la mandignine y est faible (inférieure a 5 et
4 %) ce qui souligne la différence avec les fibigsocellulosiques du kénaf (11,5 et 15 %).
Associé a une teneur en holocellulose (cellulob&micellulose : 62 % dar. costatunet

71 % dan<5. venusty ces faibles teneurs en lignine sont caractgriss des structures de
tissus cellulaires jeunes (peu lignifiés), indicaseaussi de la présence de pectines en forte
proportion. Cette présence de constituants muokagi, essentiellement de nature pectique,
est confirmée par la forte proportion d’extractibléeau et au réactif NDF, sur laquelle nous

reviendrons lors de la caractérisation des extraits

Les totaux des constituants dosés indiquent urtitléi 18 % de matiere seche des calices
de B. costatumet de 10 % de celle de I'écorce @e venustalLes colmatages fréquents
observés lors des dosages ADF-NDF-KMm@nstituent des perturbations qui expliquent

en partie ces manques de MS dans le bilan matiere.

De plus la forte teneur en extractibles a I'eawudea(l heure a 100 °C) des écorcessde

venusta4l %) est également une des origines de ce tEfifiau bilan matiére.
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2.3.4.2. Propriétés thermiques des calices dB. costatumet écorces dés.

venusta

Comme dans le cas des précédents organes, lesotframmes ATG des calices d&
costatumet des écorces dB. venustaont révélé quatre phases de perte de masse avec
laugmentation de la température sous air, la tprag et derniére phase étant moins
marquée sous azote (figures 2.36 et 2.37). Aipsesaune premiére étape de perte de masse
atteignant 10 %, entre 50 et 120 °C, corresponddi@imination des 10 % d’eau dans les
échantillons, la premiére phase se poursuit jas@20 °C, pour laquelle la perte de masse
atteint 20 & 22 %, correspondant a la destrua@mglucides libres, d’acides uroniques et
d'une fraction protéique (Sharma, 1996 ; MellonSétarma, 2002 ; Wongsasulak al,
2006). Au-dela de ces températures (220-240 °Q)s sar, les trois autres phases se
développent, avec des pentes de perte de massmaion de I'élévation de température,
différentes, correspondant successivement a laudgéisn des hémicelluloses, de la cellulose
et des lignines (Sharma, 1996 ; Mellon et SharM@22 Tianet al., 2003 ; Strezoet al.,
2003 ; Ouajai et Shanks, 2005). Comme précédemipeunt,les autres organes des plantes
etudiées (figures 2.18 — 2.20), la perte de masse €40 et 350 °C est plus rapide sous

azote, puis plus lente jusqu’a 600 °C.

100 A
80 A
60 -
40 A

Analyse sous air

4

20 - Analyse sous azote

0 . . . . . . |

0 100 200 300 400 500 600 700
Température (°C)

Perte de Masse (%)

Figure 2.36 : Courbes de perte de masse de sépales de Bombax costatum en analyse

thermogravimétrique sous air et sous azote
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Figure 2.37 : ATG Courbes de perte de masse d’écorce de tige de Grewia venusta en

analyse thermogravimétrique sous air et sous azote

Les thermogrammes AED des calicesBlecostatunet des écorces de. venustaévélent

de nettes modifications de structure des constisuantre 120 et 190 °C (Figure 2.38),
gamme de température pour laquelle la perte deamastait limitée a moins de 10 %, apres
la phase d’élimination d’eau. Aprés une phase wede chaleur exothermique qui passe par
un maximum, a 168 °C pous. venustaet 156 °C pourB. costatumle flux redevient
endothermique, avec un maximum a 172 °C péuwrenustaet 168 °C pouB. costatum
Simultanément, un pic enthalpique, endothermiquoaiit a 185 °C pous. venustaet 175

°C pour B. costatum Ces phénomenes de transition structurale ou dmtaiétion-
destruction des biopolymeéres sont difficilementilattables avec certitude aux différents
constituants en I'état actuel des connaissancesoiit cependant vraisemblablement liés a la
présence des mucilages et pectines dans les organpkantes étudiés, et traduisent les
modifications structurales susceptibles d’intervdors du thermopressage des panneaux

dans cette gamme de température.
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Figure 2.38 : Courbes de calorimétrie différentielle de calices de B. costafum et de d'écorce

de G. venusta

2.3.4.3. Composition des extraits de calice dB. costatumet d’écorce de

G. venusta

L’extraction a I'eau chaude (1h a 100 °C) descealideB. costatunet d’écorces deG.
venustaconduit & des rendements en matiére séche exdeau® % et 34 % respectivement.
Une fraction importante de cette matiére secheag@&test constituée de pectines comme le
montrent les rendements en substances pectiquepif@és a I'éthanol aprés extraction
agueuse a 20 °C (tableau 2.7). Ainsi, 75 % dendéiere séche extraite dB. costatum

serait de nature pectique, et 60 % dans le c& denusta.

Tableau 2.7 : teneur en extractibles totaux et en pectines des organes de
plantes mucilagineuses en pourcentage de matiére séche

d'organe

Extractibles  Pectines
Organes et plantes

(%) (%)
Calices deB. costatum 44,79 33,71
Ecorce de tige d&. venusta 19,99 12,00
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L’analyse de la teneur en acide galacturoniquesdtraits de ces deux organes confirme leur
nature pectique (tableau 2.8) avec 55 % et 50 peotisement dans les extraits de calice de

B. costatum et 49 % et 61 % respectivement dans lesiextd’écorce deG. venusta.

Tableau 2.8 : Teneur en acide galacturonqgiue dans les extraits de calice de B.

costatum et d’écorce de G. Venusta

Calice de Ecorce de tige de
B. costatum G. venusta
(% de MS) (% de MS)
Extractible a 'eau chaude 55,5 49,7
Substance pectique précipitée, lyophilisée 49,1 161,

Avec des teneurs inférieures a 65 %, selon la tilme©8/86 de la Communauté Européenne,

ces extraits ne peuvent étre appelés pectines, doaient effectivement étre désignés sous

le nom de substances pectiques, issues de la pobitog produite par ces plantes.

Tableau2.9: Composition des extractibles totaux et des pectines
lyophilisées du calice de B. costafum et de I'écorce de tige de
G. venusta en sucres simples (en pourcentage de sucres

totaux non compris les acides galacturoniques).

Calices de Ecorce de tige de
Composants B. costatum G. venusta
chimiques Extractibles Pectines  Extractibles  Pectines
totaux (%) (%) totaux (%) (%)
Rhamnose 14,45 22,94 11,18 6,31
Fucose 14,28 7,38 7,46 18,52
Arabinose 33,39 59,88 4,83 8,79
Glucose 16,29 1,82 53,64 56,04
Galactose 4,28 1,00 1,28 6,21
Mannose 7,60 - - -
Xylose 1,06 0,91 13,31 -
Maltose 1,27 3,86 2,34 -
NI 6,44 1,15 4,13 -
NI 0,94 1,06 1,83 -

NI : non identifié
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L’'analyse de la composition osidique des extraiiseaix et des substances pectiques isolées
(tableau 2.9) montre que les structures pectigaés dostatunet G. venustaont nettement
différentes, et sont associées dans I'extrait aquaudes polysaccharides de nature

hémicellulosique tout aussi différents.

Les pourcentages indiqués en répartition des sworeespondent a la teneur dans I'extrait
moins les acides galacturoniques. Notons que lsepoe® de fucose en proportion
significative les distingue des pectines classigl@sprésence d’'une forte proportion de
rhamnose et d’arabinose dans I'extrait pectiquégunetait I'existence de nombreux coudes
pectiques entre les chaines principales d’acidacgaionique, substitué par des chaines
latérales et arabinanes, de petites tailles (FigLB®). Par contre, la présence d’autres sucres
dans I'extrait aqueux (glucose, mannose, xylosgigire que ces substances pectiques sont
associées dans la structure pariétale a d'autrdgsgueharides solubles de type

hémicellulosique.

000
Arabinoglactanes ] & [1 Galactose @
= Arabincse (]
Rhamnose ()
Gal, Acld L]
Ac. ferruligue e

Arabinanes
L LTk

& agalaauronique)
'1:3 rhamnoss
) sutres cees

Figure 2.39: Schéma de structure de substances pectiques compléxes (Gidley ef al,
2002).
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La structure des substances pectiques isoléegiadges écorces dé. venustapparait plus
complexe : plus riches en acide galacturoniqudailsle proportion de rhamnose indique
probablement I'existence de chaines polygalactgruas plus longues, mais la présence de
nombreux autres sucres en proportion significa(glacose, mannose, xylose) associée a
celle d'arabinose, laisse supposer l'existence dmifications plus complexes que
précédemment. Remarquons que ces sucres sontpaéisents dans l'extrait aqueux, en
proportions différentes, particulierement pour yéoge et le glucose, ce qui indiquerait que
des hémicelluloses du type xyloglucane sont asseceéix substances pectiques Gle

venusta

Ces caractéristiques des extraits mucilagineuB deostatumet G. venustatant par leur
richesse en substance pectique, que par la steucaunifiée des polysaccharides extraits,

laissent présager d’une forte activité épaissiesdatces hydrocolloides.

2.3.4.4. Propriété rhéologique des extraits mucilagineux

L’analyse des courbes d'écoulement (figures 2.402.dtl) obtenues au rhéometre a
contrainte imposée, pour les hydrocolloides a 9'éxtihit deG. venustaet 25 % d’extrait

de B. costatunrévelent leur caractére rhéofluidifiant. A ces taseen matiére séche, qui
correspondent a la limite a partir de laquelle Hgdrocolloides gélifient, les viscosités a
faible contrainte sont élevées : 47,8 Pa.s @wenustat 58,4 Pa.s polB. costatumar =

2,7 et 12,8 Pa respectivement. La phase de descentla courbe d’écoulement de
'hydrocolloide a 9 % d’extrait d&s. venustase caractérise par une gélification plus
importante ayant pour conséquence un épaississenante viscosité trés élevee : 304 Pa.s
at=4,4Pa.
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Figure 2.40 : Evolution de la contrainte de cisaillement T (N.m-2) d’une solution d’extrait de

calice de B. costatum a 25 % de matiére seche en fonction du gradient de

vitesse Y (s).
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Figure 2.41 : Evolution de la contrainte de cisaillement T (N.m=2) d’'une solution d’extrait

d’écorce de G. venusta a 9 % de matiére séche en fonction du gradient de

vitesse Y (s).
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En conclusion, les extraits de calice Blecostatunet d’écorce dé5. venustgourront étre
mis en ceuvre sous forme d’hydrocolloide, de viséasimparable a celles requises pour la
plupart des bioadhésifs commerciaux (5 a 75 Pa.ex@nple pour la colle a base de soja
dans le collage de matériaux trées absorbants). tésepce de groupements acide
galacturonique des substances pectiques appamihean facteur favorable aux réactions
d’estérification et de saponification susceptitdesconduire a une réticulation du liant lors
du thermopressage des particules de kénaf. Deexdtaits obtenus a partir de pulpe de
betterave ont déja été testés dans le domaine ageodes bois (Damiot, 1998). Par
ailleurs, la stabilité thermique, associée a laulsibbation par I'eau des constituants
mucilagineux de calice dB. costatunet d’écorce dé&s. venustanous conduisent a étudier
leur incorporation directe dans le mélange de @ags de kénaf pour I'élaboration des

panneaux.

CONCLUSION

La composition chimique et les comportements thgues de matériaux susceptibles de
servir de sources de fibre#l.(cannabinus kénaf) ou de liants riches en tannima (
biglobosa: néré,P. dulce: faux campécherS. caudatum sorgho rouge) ou en pectings (
costatumt kapokier a fleurs rouges &. venusta ont été étudiés dans la perspective
d’élaboration de panneaux de particules sans foiéhglle ou trés peu. Les méthodes
d’analyse gravimétriques (ADF & NDF, Kjeldahl, gtet thermogravimétriqgues (ATG &
AED) ont été utilisées pour la caractérisation de matériaux. Les propriétés de certaines
matieres premieres végétales susceptibles d’étibséas dans le processus de
thermopressage des panneaux de particules et desague de fibres ont été étudiées a l'aide
de dispositifs d’analyse thermique (ATG et AED).

Les compositions chimiques des différentes matigresiieres vegeétales sélectionnées pour
nos études ont révélé que ces matériaux présedemntaptitudes favorables pour leur

utilisation dans I'élaboration des panneaux dequaes.

L'étude du comportement thermique des matiéres iprem végétales a montré la
dépendance de ce parametre vis-a-vis des espeg@sies d'origine. Les matériaux fibreux
ont affiché une résistance plus importante a lasfamation structurale sous l'effet de la

température que le matériel non fibreux. Les madrisources de liant semblent moins
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stables mais un programme judicieux d’apport dau’et de pression permettra de résoudre

les problemes éventuels qui peuvent se poser.

Une attention particuliere doit étre portée a langérature de chauffage qui doit
principalement se situer entre 110 °C et 250 °Cr pesi opérations de mise en forme des

panneaux de particules thermopresses.

La définition des conditions opératoires baséed'étude des effets de la température, de
’humidité, de la pression de thermopressage, du & des conditions d'incorporation des
liants naturels indispensables pour la mise en eederces matériaux d’origine végeétale

dans I'élaboration des panneaux de particuled'@djéet du chapitre suivant.
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CHAPITRE 3

ETUDE DE LA MISE EN CEUVRE DES
DIFFERENTS BIOADHESIFS DANS
L'ELABORATION DES PANNEAUX DE
PARTICULES
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INTRODUCTION

L’élaboration de panneaux de particules de kérfaitd'objet de plusieurs travaux dans le
cas de résines synthétiques du type urée-formati@eiphénol formaldéhyde, etc. (English
et al., 1997a; Sellers, 2001 ; Zane#éi al, 2003 ; Nemli, 2003 ; Guler et Ozen, 2004).
Quelgues essais sont aussi décrits avec des &dnése de polypropylene et de plastiques
recyclés (Youngquiset al, 1994 ; Sanadet al., 1995 ; Englishet al., 1997b ; Stark et
Sanadi, 2000 ; Mohanst al.,2002 ; Drzakt al.,2003). En dehors des travaux de efial.
(2003) qui décrivent I'obtention de panneaux aipdd bois de kénaf traité par injection de
vapeur d’eau, sans addition de liant, aucun trawaifait référence a la mise en ceuvre de
liants d’origine «naturelle» dans les panneaux ddiqules a base de particules de tige

écorcée kénaf.

Aprés avoir étudié les caractéristiqgues physicoraliies des différentes matieres premiéeres
retenues pour I'élaboration de nos panneaux decpkes de tige écorcée de kénaf, nous
envisagerons, dans ce chapitre, la mise en ceuvle Wsine urée-formaldéhyde, afin de
définir un protocole opératoire pour le thermopagsset étudier I'influence des principaux
facteurs sur les caractéristigues des panneaus.reuis étudierons les possibilités offertes
par la colle d'os comme liant d’origine animale saique les extraits d’organes de plantes

d’origine africaine que nous avons sélectionnéesnge sources de liant d’origine végétale.

3.1. ETUDE DE L'ELABORATION DES PANNEAUX DE
PARTICULES DE KENAF AVEC UNE RESINE UREE-FORMOL

3.1.1. Matériel et méthodes

3.1.1.1. Préparation des particules de kénaf

Les tigesd’H. cannabinusproduites a la station d’expérimentation Agronguei de I'Ecole
Supérieure d’Agronomie, Université de Lomé, ontrétbltées a maturité, apres séchage sur
pied (120 jours). Les tiges sont écorcées et sesckéus abri pendant deux semaines pour
séchage final. La matiére séche des tiges écoesteriors de 92 %. Les tiges écorcées de
kénaf sont broyées en particules grossiéres (praggbge 3.1) a l'aide d’'un broyeur a

marteau de type ELECTRA VS1 équipé d'une grillel@mm de maille. Les particules
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obtenues sont séchées 48 heures a I'étuve a 70&@ d'étre broyées a nouveau dans un
broyeur a couteau de type RETSCH SM100 équipé darile de 5 mm de maille. La
distribution granulométrique des particules airsteaues (photographie 3.2.) est donnée au
paragraphe n° 2.3.1.3 (figure 2.5), et la matiéahe moyenne est de 90 %.

Photo 3.1 : Particules grossiéres de tige Photo 3.2 : Particules de tige sans

sans écorce de kénaf. écorce de kénaf.

3.1.1.2. Préparation des panneaux de particules de kénaf

Les particules de kénaf écorcé, broyé et séché métangées a la résine UF et I'eau au
malaxeur planétaire de type PERRIER 721, pendantnii@utes. La résine urée-
formaldéhyde est une résine sous forme liquideu®ol UF dans I'eau) préte a I'emploi,
fournie par la société grecque Chimar Hellas SAé(elce 106), dont les caractéristiques
sont les suivantes : taux de matiere séche 65 éasiteé 1,286 ; pH = 8 ; viscosité a 25°C :
0,09 Pa.s. Le taux de résine UF incorporé est idgéinle rapport M¢/(Mur + Mp) x 100,
avec M)r la masse de matiére seche de résine UF etaMnasse de matiere séche de
particules de kénaf. Le taux d’eau du mélangg) @$t ajusté par ajout d’'une quantité d’eau
définie comme suit : Masse d’eau ajoutée 7 MH, — [Mk X Hq + Mg X Hg], avec M,
masse totale du mélange ;, Hhumidité du mélange recherchée x Mhasse totale de
particules de kénaf, Hhumidité des particules de kénaf (5 %) g hasse de résine
incorporée et K humidité de la résine (35 %). Le mélange esbdhit par garnissage
gravitaire manuel dans un moule carré de 27 cm gn2{photographie 3.3) préchauffé a la
température choisie pour le thermopressage, paureioun MAT (matelas de particules)
régulier et d'épaisseur quasi-constante (3,7 a 4 &¢m moule, fermé par une plaque
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supérieure, est placé entre les deux plateaux femasif(plateau inférieur fixe et supérieur
mobile) d’'une thermopresse hydraulique manuelleayge PE1 10T de marque PINETTE
(photographie 3.4).

Photo 3.4 : Presse a plateau chauffant PE1 10 T

Les montées en pression jusqu’aux valeurs de comsigoisies (P: 82 T.m? correspondant
a une pression de 1,6 MPa et:R37 T.n? correspondant & une pression de 2,7 MPa) sont
effectuées manuellement rapidement (3 a 5 s), @rdasion est maintenue pendant une

durée choisie : {t 1 ou 5 min et ;t 4 ou 20 min) comme illustré par la figure 3.1.
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Figure 3.1 : graphe de montées en pression dans I'élaboration des panneaux de

particules

En fin de cycle, la durée de la détente, correspond I'ouverture du moule, est fixée a 60
secondes. Les plaques sont démoulées et caraettapées refroidissement a I'air ambiant

pendant 30 minutes apres démoulage.

3.1.1.3. Caractérisation des panneaux de particules de kénaf

Les plaques sont pesées et leurs dimensions détemil’épaisseur moyenne est obtenue
en répétant 8 mesures réparties aléatoirementesuguatre c6tés de la plague. La masse
volumigue du panneau est calculée par le rappossende la plague/volume de la plaque.

Le gonflement est estimé par l'augmentation legpaisseur de la plaque apres 2 et 24

heures d’'immersion totale dans I'eau.

Le module d’élasticité en flexion (MOE) et le moelwe rupture en flexion ou résistance a
rupture en flexion (MOR) sont déterminés selondamre NFEN 310 (paragraphe 1.3.3) a
l'aide d’'une machine d’essai JFC de type H5KT éudfune cellule de force de 100 N, la

distance entre appuis de 100 mm, et la vitess&placement de la butté de 6 mm.thin

La cohésion interne (Internal Bond: IB) est déiedgm selon la norme NFEN 319
(paragraphe 1.3.4) a I'aide de la machine d’ed3@ide type H5KT équipé d’'une cellule de

force de 5kN, la vitesse décartement des mors ded%mm.mif.
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Dans les deux types de tests mécaniques (flexais pioints et cohésion interne), le logiciel

Q.MAT 4.53 a servi pour l'acquisition et le traitent des données.

3.1.2. Résultats et discussion

Les essais préliminaires de thermopressage dexuybest de tige écorcée de kénaf en
présence de résine urée-formaldéhyde ont montré'tfumidité du MAT de particules est
un facteur d’aspect satisfaisant. En effet, lagmée d’'une trop forte quantité d’eau génére
'apparition de clogues plus ou moins importantéa surface des panneaux (photographies
3.5 et 3.6), et peut aller jusqu’a I'éclatementaetiélamination du panneau sous I'action de
la détente brutale de la pression de vapeur deasude I'ouverture du moule. Bien que ce
dernier phénomene puisse étre limité par le cant@l la détente, et la mise en place d’'un
systeme d’évacuation de la vapeur d’eau, il edémble de limiter 'lhumidité du MAT. Les
essais préliminaires nous ont conduits a la fixet7a%, valeur a partir de laquelle les
phénoménes de cloquage et de délamination n’agpgardiplus, moyennant une adaptation

du programme de thermopressage en deux palienedsign de maintien :

- une pression de 82 T/nfl,6 MPa) pendant une durée correspondant & 2@ % d

durée du cycle ;

- puis une pression de 137 /(2,7 MPa) pour les 80 % de la durée du cycle.

Photo 3.5 : Cloques au centre de panneaux de particules de tige de kénaf et de résine U.F.
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Photo 3.6 : Panneau de particules de tige sans écorce de kénaf et de résine U.F.

délaminé

Dans ces conditions, les influences des trois fastetaux d’'incorporation de la résine UF,
température du thermopressage et durée du therasage ont été étudiées. Le tableau 3.1

rassemble les résultats obtenus pour le plan dieqee réalise.

Tableau 3.1 : Densité moyenne des panneaux de particules de tige de kénaf a
matrice de la résine urée formaldéhyde

Variables Niveau Densité
Taux de liant 10% 469,96 (66,90) a
15% 455,73 (47,19) a
140 485,46 (17,00) a
Température (°C) 180 507,65 (23,67) a
190 395,42 (33,23) b
Durée de pressage (min) 479,66 (47,18) a
25 446,03 (62,61) a

Les valeurs entre parenthéses sont des écarts types
Les valeurs affectées de la méme lettre dans ufenm® sont statistiquement
identiques suivant le test de Newman-Keuls<a(p05.

3.1.2.1. Effet des différents facteurs sur la densité des paeaux de
particules de kénaf

Dans la gamme de température 140-180 °C, l'augrientdu taux d’'incorporation de la
réinse UF de 10 & 15 % a un effet [égérement rf§gati’'ordre de - 25 kg.i) sur la masse
volumigue des panneaux de particules. De mémega@ntation de la durée de
thermopressage, de 5 a 25 min, se traduit aussiogenne par une légere diminution de la
masse volumique (de I'ordre de — 22 kg)mSeule 'augmentation de la température de 140
a 180 °C se traduit par une petite augmentatiofadeasse volumique (de I'ordre de 22

kg.m®). En réalité, ces variatiosn de densité sontlémige de la signification, car du méme
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ordre de grandeur que l'erreur § %). Néanmoins, ces résultats indiquent une tadiem
pour 'augmentation de la masse volumique des @anneun taux d’incorporation de résine
UF limité a 10 %, pour une durée de thermopressag® min, favorable du point de vue
economique, associé a une température de 180 f@eperatteindre une valeur de masse
volumique (538+ 21,5 kg.nT) proche des valeurs recommandées pour les panrdEaux
faible densité selon la norme américaine ANSIA200B299 (LD-1 Low Density Class |,
550 + 10 % kg.nt). Remarquons cependant que 180 °C apparait conmadimite de
température de thermopressage. En effet, les maskaniques des panneaux obtenus avec
10 ou 15 % de taux d’incorporation de résine UF5ebu 25 minutes de durée de
thermopressage a 190 °C, sont nettement plus $a{bleins 100 & 150 kgifh Cet effet
défavorable de la température de 190 °C, ampldiélg durée du thermopressage peut étre
relié au phénomene observé sur les thermogrammeEs des particules de tige de kénaf
ecorcée a cette méme température (figure 2.4)ppd&ation d’'un pic exothermique
traduisant certainement des phénomeénes de dégmadddis pectines (3,3 & 6 % selon
Morrison et al., 1999) et autres composants de faible poids maé&eu(Mellonset al,
2002), et conduisant a un affaiblissement de lacgire lignocellulosique et une diminution

de sa masse volumique.

Globalement, les densités des panneaux obtenus seltve protocole opératoire sont
nettement supérieures a celles obtenues par Sellatg1993, 1995) avec le méme type de
matériaux (240 a 250 kg.m-3). Elles sont compasableelles obtenues par Xt al. plus

récemment pour des panneaux de particules de bdigrhf traités par injection de vapeur

d’eau sous pression, sans addition de liantgiXai., 2003 et 2004).

3.1.2.2.  Effet des différents facteurs sur les propriétés déexion (MOE
et MOR) des panneaux de particules de kénaf

Le taux d’'incorporation de la résine UF, entre 1Q%%, n’a pas d'effet significatif sur les

caractéristiques de résistance en flexion de pamneézeules 'augmentation de la durée et
de la température de thermopressage ont un effgitiépeu important, respectivement sur
le module d’élasticité MOE (- 60 MPa en moyennerg®a 25 min de durée) et la résistance

a rupture MOR (- 1 MPa en moyenne pour 140 a 186 @mpérature).
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L’effet négatif d’'une augmentation de la températest confirmé par les résultats obtenus a
190 °C de température de thermopressage (figuPest 3.3).

600 -

MOE (MPa)
g

0 T T T T T T 1
130 140 150 160 170 180 190 200

Température de thermopressage (°C')

=#=10% UF, 5 min ===—10% UF, 25 min 15% UF, 5 min ==15% UF, 25 min

Figure 3.2 : Evolution du module d’élasticité en flexion (MOE) des panneaux de

particules de kénaf en fonction de la température de thermopressage

Cet effet trés négatif d’'une augmentation de lapnature au-dela de 180 °C, amplifié par
celle de la durée du thermopressage pourrait @&meme précédemment attribué a une
dégradation de la structure lignocellulosique dmsiqules de kénaf. Mais elle pourrait aussi
étre attribuée a la dégradation de la résine Ug0a°C, confirmée par la forte odeur d’urée

des émissions gazeuses lors du thermopressage.
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Figure 3.3 : Evolution du module de rupture en flexion (MOR) des panneaux de

particules de kénaf en fonction de la température de thermopressage

Dans les conditions les plus avantageuses d’unt pi@rnvue économique (10 % de résine
UF, 5 minutes a 140 °C), la résistance a ruptusepd@neaux reste supérieure a 5 MPa pour
un module d'élasticité supérieur a 520 MPa, carestigues qui satisfont quasiment aux
recommandations de la norme ANSI208-1, 1999 (MOES6 MPa, MOR = 3 MPa). Ces
résultats sont nettement supérieurs a ceux obfmrnuSellers et al. (1995) (MOE = 125 MPa
et MOR = 0,8 MPa), mais plus faibles que ceux degrar Xuet al. (2003) (950 a 1 750
MPa) dans le cas de panneaux sans liant, traitegnjeation de vapeur d’eau, sous une
pression de 6 MPa, une température de 190 °C esemé de la vapeur d’eau et pour des

durées de 7 a 25 min.

3.1.2.3. Effet des différents facteurs sur la cohésion intere (IB) des
panneaux de particules de kénaf

Deés lors que la température de thermopressageinéstieure ou égale a 180 °C, aucun des
trois facteurs étudiés n'a d'effet significatif sla cohésion interne des panneaux, par
comparaison avec 'écart type expérimental des reegt 0,10 MPa). Tout au plus, un taux
de résine UF minimum (10 %) associé a une températa 180 °C pendant 5 minutes
conduit au meilleur résultat (IB = 0,44 MPa). Cette valeur, quatre fois supérieure a la
valeur recommandée par la norme ANSI 2081, 199B MRa) pour les panneaux de cette

catégorie LD-1, est aussi nettement supérieurdl@ aatenue par Selleet al. (1995) pour
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des panneaux de faible densité a base de tigessaree de kénaf et de liants UF, PF ou
PMDI.

Remarquons toutefois que, comme pour les autresctéaistiques des panneaux,
laugmentation de la température a 190 °C faitameéint chuter la cohésion interne (figure
3.4).

0,45 -
0,40 -
0,35 -
0,30 -
0,25 -
0,20 -
0,15 -
0,10 -
0,05 -
0,00 . . . . . . . |
120 130 140 150 160 170 180 190 200

IB (MPa)

Température de thermopressage (°C')
=4=—10% UF, 5 min === 10% UF, 25 min 15% UF, 5 min ====15% UF, 25 min

Figure 3.4 : Evolution de la cohésion interne IB des panneaux de particules de tige

écorcée de kénaf en fonction de la température

La diminution brute de la cohésion interne des paaor thermopressés a 190 °C confirme
'hypothése d'une dégradation de la résine UF et laestructure des particules

lignocellulosiques a cette température élevee.

3.1.2.4.  Effet des différents facteurs sur le gonflement eépaisseur des
panneaux de particules de kénaf

Le taux d’incorporation de résine UF et la tempéatde thermopressage entre 140 °C et
180 °C n’ont pas d’effet significatif sur le taug donflement en épaisseur des panneaux de
particules de kénaf. Seule, 'augmentation de l#&e&uau thermopressage semble conduire a
une augmentation du taux de gonflement (en moydar@es de + 6 %). Bien que toutes les
valeurs n’aient pu étre obtenues pour les panngermopressés a 190 °C, en raison de leur
trop forte déformation et leur faible cohésion inte 1B, 'augmentation de la température

au-dela de 180 °C semble aussi nettement favdeigaux de gonflement (10 % UF, 190 °C,
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5 minutes : IB = 0,17 MPa et TS = 57 %). Comme oowvait s’y attendre, et bien que la
corrélation ne soit pas parfaite du fait d’'un efi#interaction température-durée de
thermopressage (figure 3.5), c’est le panneau passéda plus forte cohésion interne qui
présente le plus faible taux de gonflement (10 % 180 °C, 5 minutes : IB = 0,41 MPa et
TS =30 %).

TS (%)
60 4
® (0,17:56,8)
55
50 -
45 -
(0,28:40,1)
40 )
.[0,26'39,33 ® (0,36;38,38)
0,3:36,2)
35 1 (0,3:35,84)
®
30 A (0,3:32,4) ® (0,41;30,4)
25 -
20 T T T T ' ] IB @IP}])
0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5

Figure 3.5 : Evolution du taux de gonflement en épaisseur des panneaux de particules

de tige de kénaf écorcée en fonction de leur cohésion interne (IB)

Cependant, la sensibilité a I'immersion dans I'das panneaux obtenus dans nos conditions
opératoires reste élevée (> 30 %), par comparagea celle obtenue pour des panneaux de
particules de bois de kénaf écorcé de faible defEh : 12 a 15 % obtenus par Selletrsal.,
1995). Notons toutefois que pour ce type de panndastinés pour usage général en milieu
sec, aucune exigence n’est proposée par la norm8l 2981, 1999 pour la taux de

gonflement aprés immersion.

Cette différence des taux de gonflement des panreganés immersion est liée a la nature de
la résine (UF, PF ou PMDI).

En conclusion, les panneaux obtenus par notre @rhgca partir de particules de tige de
kénaf écorcée et de résine urée-formaldéhyde @atiatix caractéristiques requises pour les
panneaux de faible densité a application dans eatlte de la finition intérieure, 'isolation
thermique et phonique. Leur sensibilité a I'eaurppétre modifiée par I'un des traitements
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évoqueés au paragraphe 1.6.2. L'augmentation dent@drature du thermopressage au-dela
de 180 °C s’'avere cependant nettement défavorable paopriétés mécaniques des
panneaux. C’est pourquoi, nous nous limiterons@°IBcomme température maximum de

thermopressage dans la suite de notre étude.

3.2. ETUDE DE L’ELABORATION DES PANNEAUX DE PARTICULES
DE TIGE DE KENAF ECORCEE AVEC LA COLLE D'OS

3.2.1. Matériel et méthode

Les particules de tige écorcée de kénaf sont pgépatomme précédemment (paragraphe
3.1.1). La colle d’'os précédemment caractériseea@paphe 2.3.2.) est séchée (48 h a 70
°C), broyée au broyeur RETSCH SM100 équipé d’'uribegde 2,5 mm de malille, est
dissoute dans l'eau (28,2 g MS de colle pour 50egqud: 36 % g de MS) a 50 °C sous
agitation. Le pH de la solution a 25 °C est de 6,12

Le protocole de mélange de la colle avec les paesc de formation du MAT dans le moule

et de thermopressage est le méme que précédempaagraphe 3.1.1). Les propriétés

mécaniques des panneaux formés sont déterminéesleslnormes décrites au paragraphe
3.1.1.3).

3.2.2. Résultats et discussion

Le tableau 3.2 rassemble les résultats obtenus lpoplan d’expériences réalisé dans le

domaine expérimental suivant :

- taux d’incorporation de la colle d'os : 10 a 15 %1§,
- température de thermopressage : 140 a 180 °C,

- durée de thermopressage : 5 a 25 min.

Dans ce domaine expérimental, les trois factewdi€ n'ont pas d’influence significative
sur la densité des panneaux. La densité moyenrdees@9+ 17 kg.m®, valeur proche des
recommandations de la norme ANSI A2081, 1993 peuype de panneau de faible densité,

comme dans le cas des panneaux élaborés avemia 45
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Tableau 3.2 : Propriétés mécaniques des panneaux de particules fabriqués avec
de la colle d'os : infulence de la température, du taux de liant et de la
durée de thermopressage.

Variables Niveaux Densité MOE MOR B TS
(MPa) (MPa) (MPa) (%)
Température (°C) 140 51297 44794b 446a 0,40b 38,31a
P 180 506,66 505,85a 4,89a 058a 4343a
Taux de colle d'os (%) 10 502,22 45941a 447a 042a 38,13a
: 15 517,41 49438a 4,883a 047a 4362a
Durée de 5 514,39 506,17a 4,87a 046a 39,76a
thermopressage (min) 25 505,23 447,62b 448a 046a 4198a
Recommandations EN 317 :
ANSI 208.1, 1999 550 550 3 0.10 23 %

Les valeurs affectées de la méme lettre dans uparm sont statistiquement identiques suivantdé te
de Newman-Keuls a$ 0,05.

MOE : Module d'Elasticité en flexioMOR : Module de résistance en flexidB, : Cohésion interne,
TS : gonflement en épaisseur.

Par contre, a la différence du cas précédent, meumation de la température
thermopressage de 140 °C a 180° C a eu un effeéfipge sur I'ensemble des
caractéristiques mécaniques des panneaux, ménerslib augmenter légerement le taux de

gonflement en épaisseur (figure 3.6).

Ainsi, en moyenne, pour les teneurs en colle detllb % et les durées de thermopressage
de 5 et 25 min, 'augmentation de la températuré4fea 180 °C améliore de plus de 10 %
les modules en flexion (+ 58 MPa pour MOE et + (MFRa pour MOR) et surtout de pres de
50 % la cohésion interne (+ 0,18 MPa pour IB). €fé¢t favorable de la température de
pressage sur le module de rupture et la cohésitamna a aussi été observé pour les
panneaux de tige de kénaf obtenus avec un adlaésiint polyéthylenimine ou une résine
UF (Li et al., 2004 et Kalaycioglu et Nemli, 2006). Dans le cadalcolle d’os, ce résultat
pourrait étre imputé au comportement thermique ele extrait protéique. En effet, les
protéines extraites d'os sont des collagénes plusains dégradés en gélatine. A plus de 80
°C, les protéines de colle d'os sont dénaturéesnue le montre leur analyse AED (Figure
2.10 du paragraphe 2.3.2.2.), et la gélatine estw® pour posséder une transition vitreuse
autour de 200 °C a sec (Slad¢ al., 1989). Cette température décroit avec le taux

d’hydratation de la gélatine, comme dans le casadé®s protéines, et il est probable que
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lors du thermopressage, bien que le taux réel ditiiténde la colle soit difficile & évaluer
(27 % d’eau dans le MAT initial pour finir a moide 5 % a la fin du thermopressage, une
température de 180 °C reste suffisante pour askutesnsition des protéines de colle d’'os
qui de ce fait pourront s’écouler sous la conteimgécanique et établir de meilleurs joints de
colle entre les particules. Sous I'hypothése d'wllage par ancrage mécanique, ceci
expliquerait le net effet positif sur la cohésiaterne des panneaux.
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Figure 3.6 : Evolution des caractéristiques mécaniques MOE, MOR, IB et du taux de
gonflement en épaisseur (TS) des panneaux de particules de tige de kénaf

écorcé thermopressée avec la colle d’os en fonction de la teméprature

La teneur en colle d'os (figure 3.7) et la duréetdmopressage (figure 3.8) n'ont que peu
ou pas d’effet sur la cohésion interne des pannesturur taux de gonflement en épaisseur
(tout au plus, + 5,5 % pour TS lorsque la teneucate passe de 10 a 15 %). Par contre,

'augmentation de la teneur en colle améliore um lpemodule a rupture (+ 0,41 MPa) et, a
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la limite de la signification, le module d’élasti&i(+ 35 MPa), alors que celle de la durée de
thermopressage a l'effet inverse MOE ; - 59 MPBI@R (- 0,38 MPa).
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Cohésion interne (MPa)

Taux d'incorporation du liant

Figure 3.7 : Cohésion interne des panneaux de particules de tige de kénaf élaborés a 10 ou
15 % de colle d’'os
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Figure 3.8 : Cohésion interne des panneaux de particules de tige de kénaf thermopressés
pendant 5 ou 15 minutes

Ainsi, la colle d’'os incorporée a un taux de 15 &mhtiere seche dans le MAT de particules
de tige écorcée de kénaf conduit a un panneau tipeessé en 5 minutes a 180 °C dont les
caractéristiques mécaniques (MOE : 541 MPa, MOR:N&Pa, IB = 0,58 MPa) (tableau

3.3) sont satisfaisantes pour une utilisation conpaeneau de faible densité. Elles sont
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méme supérieures a celles obtenues dans les meilmnditions du méme domaine
expérimental avec la résine UF (MOE = 521 MPa &10F, 5 min et 140 °C ; MOR = 5,57
MPa a 15 % UF, 5 min & 140 °C ; et IB = 0,41 a 10 5 min a 180 °C) (figures 3.2 &
3.3) qui prouve l'efficacité de la colle d’os commeésine pour le thermopressage des
particules de kénaf. Seul, le taux de gonflemeptésa immersion totale dans I'eau
pendant deux heures, reste trop élevé (TD2oY comme dans le cas de la résine UF
(30 % dans le meilleur des cas), pour satisfaive ratommandations de la norme (23 %
pour la norme EN 317 applicable a ce type de pan)e&’apport de la colle d'os pour la
cohésion interne des panneaux ne se traduit pasneadiminution de la sensibilité a I'eau
des panneaux, probablement du fait de la trop graffihité des protéines de colle d’os pour
I'eau.

Tableau 3.3 : Propriétés mécaniques des panneaux de particules fabriqués avec
de la colle d'os.

Taux de liant Température Durée MOE MOR B TS
(%) (°C) (min) (MPa) (MPa) (MPa) (%)
140 5 438,2 4,22 0,33 35,1
10 % 25 396,7 4,07 0,36 38,3
180 5 541,1 5,23 0,58 41,1
25 461,7 4,36 0,57 38,0
140 5 509,3 4,87 0,37 36,7
15 % 25 447,6 4,68 0,35 43,2
180 5 536,2 5,16 0,60 46,2
25 484,5 4,83 0,58 48,4

Pour tenter d’améliorer ces résultats, et en pdieic la sensibilité a I'eau, nous allons
étudier maintenant l'effet des extraits des orgadesplantes, riches en tannins ou en

polysaccharides.

3.3. ETUDE DE L'EFFET DES EXTRAITS D'ORGANES DES PLANTES
SELECTIONNEES POUR L’ELABORATION DE PANNEAUX DE
PARTICULES DE TIGE ECORCEE DE KENAF

3.3.1. Matériel et méthodes

Les extraits de cosse de. biglobosa d’écorce deP. bulce de gaine foliaire deS.

caudatum de calices d&. costatumet d’écorce d&. venustasont ceux obtenus dans les
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conditions opératoires décrites aux paragraphe.2e2 dont les caractéristiques sont les
suivantes (tableau 3.4) :

Tableau 3.4 : Composition des extraits des organes de plantes riches en

tannins et en mucilage retennues.

Extrait Cosse Ecorce Gaine foliaire Calice Ecorce
P. biglobosa P. dulce S. caudatum B. costatum G. venusta

Teneur en eau
(%) 27 20 11 15 11
Matiere minérale
(% MS) 20 6 29 6 26
Teneur en tannin
(% MS) 45 35 24 - -
Teneur en
substance - - - 75 60

pectique (% MS)

Les particules de tige de kénaf écorcée sont pgépatomme précédemment (paragraphe
3.1.1.1).

Les extraits d’organes de plante sélectionnés oo de poudre séche sont mélangés aux
particules de kénaf, en proportion de 10 % de maséche (30 g d’extrait pour 270 g de
particules de kénaf). Le mélange est hydraté pantaj’eau jusqu'a 27 % d'eau, et

homogénéisé au malaxeur PERRIER 721 pendant 1Qesinu

Ce protocole d’introduction des extraits sous foreepoudre séche a été préféré a celui
d’une introduction en solution dans I'eau ajoutéerp atteindre une humidité du MAT de

27 %, car a de telles concentrations (voisines ®l&4, les colloides formées ont une

viscosité tres élevée comme l'ont montré les caraetions rhéologiques (paragraphe
2.3.3.3. et 2.3.4.4.) et le mélange dans un matag&nétaire du type PERRIER serait

inefficace.

Le protocole de formation du MAT, dans le moulaletthermopressage, sont identiques a
celui décrit precédemment (paragraphe 3.1.1.2.3. ¢enditions de thermopressage sont
celles ayant conduit aux meilleurs résultats dansak de la colle d’os : 5 minutes a 180 °C

en deux paliers a 6 tonnes (1 min) et 10 tonnesiy.
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3.3.2. Résultats et discussions

Les résultats de caractérisation des panneaux wbt@wec les extraits de plantes

sélectionnées comme liant sont rassemblés daabléati 3.5.

L’'usage des extraits aqueux n’a pas modifié la mastumique des panneaux de particules.
Elle est en moyenne de 498 23 kg.m. La composition chimique des extraits n'a
aucunement influencé la masse volumique des parr{8@8+ 21 kg.m® et 492+ 34 kg.nm"
respectivement pour les panneaux élaborés avemAdsits riches en tannins et en
substances pectiques). Les masses volumiques dae®eauex €laborés avec les extraits
agueux sont proches de la valeur recommandée partae ANSI A208.1, 1993 pour ce
type de panneau de faible densité (550), ainsidgsepanneaux fabriqués avec la colle d’'os

(509+ 17 kg.n?) et la résine UF (538 32 kg.n).

Tableau 3.5: Caractéristiques des panneaux de particules de tige écorcée de

kénaf obtenus avec les extraits aqueux d’organes de plantes

sélectionnées.

. .. MOE  (MOR IB TS
Type de liant Densité (MPa) MPa) (MPa) (%)
Extraitde cossede 40549 72595h  498b  030c 43,93 b
P. biglobosa
Extrait d’écorce de 52565 110400a 566a 045a 42,08 b
P. dulce
Ex_trglt de gaine 498,04 511,35¢ 2,38d 0,11 c 64,11 a
foliaire deS. caudatum
Extraitde calicede 51597  5e836c  4,01c  0.26b 4417 b
B. costatum
Extrait d’écorce de 468,29 48417cd 3,73c¢ 0,21 c 43,12 b
G. venusta
Témoin U.F. 538,08 447,92d 4,15c¢ 0,41 a 30,38 c

Recommandations ANSI .
208.1, 1999 550 550 MPa 3 MPa 0,10 MPa EN317:23%

Les valeurs affectées de la méme lettre dans uoar® sont statistiquement identiques suivant le
test de Newman-Keuls a0,05.

MOE : Module d'Elasticité en flexionlMOR : Module de résistance en flexiol® : Cohésion
interne,TS : gonflement en épaisseur.
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Comme on pouvait le craindre, aucun des extraitgeax] des organes de plantes
sélectionnées n'améliore la résistance des panngdeau. Au contraire, leur sensibilité a
’humidité est supérieure a celle des panneaux iten#o I'exception de I'extrait de gaine
foliaire de S. caudatumles taux de gonflement en épaisseur restent @lguits a ceux

obtenus avec la colle d'os.

Les extraits de calice dB. costatumet d’écorce deG. venustariches en substances
pectiques, conduisent a des caractéristiques naEscomparables a celles obtenues avec
la résine UF dans les mémes conditions de therraspge (MOE = 447 MPa, MOR = 4,1
MPa), bien gu’un peu plus faibles pour la cohésitarne (IB = 4,1 MPa). Ce qui prouve
bien que ce type de polysaccharide pectique postEsipropriétés adhésives, comme l'ont
montré plusieurs auteurs dans le cas des polysadesgariétaux non cellulosiques extraits
de pulpe de betterave (Caruwadl al., 1995 ; Maureatet al., 1996 ; Damiot, 1998 ; Jorda,
2003), et des pectines de tournesol (MaréchalgalR1999).

L’extrait de gaine foliaire d§. caudatuntonduit a des panneaux de particules de propriétés
meécaniques les moins bonnes et avec les taux diegamt en épaisseur les plus élevés. Ce
résultat peut étre imputé au fait que cet extrpit,ne représente que moins de 20 % de la
matiere seche de la gaine foliaire®lecaudatumne contient que 24 % de tannins et avec un
taux de matieres protéiques inférieur a 3,8 %. dtantre, les extraits de cosse He
biglobosa et d’écorce deP. dulce conduisent a des panneaux dont les caractéristique
meécaniques satisfont largement aux exigences dorame ANSI 208.1, 1999 et dont la
résistance a la rupture et la cohésion interne smmparables aux meilleures obtenues avec
les panneaux de particules a base de la collepios les mémes parameéteres (MOR : 5,23
MPa et IB : 0,58 MPa). Les modules d’élasticitétsoettement plus élevés, atteignant des
valeurs de 725 et 1 100 MPa pour les deux extr@gscomportement, qui traduit une plus
grande raideur des panneaux, pourrait traduiredle spécifique joué par les tannins
introduisant des liaisons covalentes de partagee elgs constituants des particules
lignocellulosiques, en particulier avec la lignieieles hémicelluloses. Cependant, bien que
contenant plus de tannins, I'extrait Be biglobosa(45 % de tannins) conduit & de moins
bons résultats que I'extrait & dulce(35 % de tannins). Cette différence pourrait Bfe a

la différence de nature entre les tannins contetars ces deux extraits : les composés
phénoligues deP. biglobosa apparaissent plus condensés avec d’'autres maécule

puisqu’une partie d’entre eux n’est libérée lord’detraction qu’au-dela d’'une température
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de 100 °C par hydrolyse (8 2.3.3.3., Figure 2.17%s tannins, plus condensés, bien
gu’hydrolysables, seraient moins favorables au lo@pement de liaisons covalentes lors du

thermopressage.

En conclusion, tous les extraits d’'organe de pladiectionnés présentent des propriétés
liantes qui permettent d’envisager leur mise enreeghans le protocole d’élaboration de
panneaux de particules de tige écorcée de kéntille densité que nous avons choisi. A
'exception du taux de gonflement en épaisseurs ttes panneaux obtenus ont des
caractéristiques meécaniques satisfaisantes par avampn a la norme, bien que le
mécanisme d’adhésion des particules soit probaliedi#érent selon I'origine de I'extrait.
Sans exclure le role des acides galacturoniquedest oses substituants de la chaine
polyacide galacturonique, dans la formation des¢éias chimiques avec les constituants des
particules de kénaf, les propriétés adhésives xtesits riches en substances pectiquBs (
costatumet G. venusta pourraient étre reliées au comportement thermideeces
biopolyméres, mis en évidence par les analyss AE®Datganes de plantes dont elles sont
extraites (Figure 2.21, paragraphe 2.3.4.2.). Aisinage de 180 °C, température du
thermopressage, les pics endothermiques obserwdésamt traduire les transitions de
structure de ces biopolymeéres pectiques, dont Esgge a un état fondu favoriserait
'ancrage mécanique, comme dans le cas de la dae Dans le cas des extraits riches en
tannins, le mécanisme prépondérant s’apparenteraite résinification avec formation de
liaisons covalentes entre les constituants phémedigdes tannins et les constituants des

fibres de kénaf, augmentant en particulier les rresdd’élasticité des panneaux.

Il apparait dés lors intéressant d'étudier lesratiions entre la colle d’'os et les extraits

d’organe de plante dans I'élaboration des panndatparticules.

3.4. ETUDE DE L’ELABORATION DES PANNEAUX DE PARTICULES
DE TIGE ECORCEE DE KENAF AVEC UN LIANT MIXTE COLLE
D’OS-EXTRAIT D’ORGANE DE PLANTE SELECTIONNE

3.4.1. Matériel et méthode

Les protocoles de préparation des particules @edégkénaf écorcée, de la colle d’os et des

extraits d’organe de plantes sélectionnées, aimsi @plui de leur mise en ceuvre pour la
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production des panneaux sont les mémes que préosel@n{paragraphe 3.2.1 et 3.3.1).

Seule change la composition du liant : le mélangea# sec d’organe de plante sélectionné-
particule de kénaf est imprégné avec la quantitéalle d’os préparée de telle sorte que le
liant obtenu, incorporé a raison de 10 % de laémaéche totale, soit constitué a 20 % puis
50 % de colle d'os séche, et que I'humidité du MBIt de 27 %.

Ainsi :

 Le mélange de 24 g (MS) d’'extrait sec et de 27M§)(de particules est imprégné
avec 16,6 g de solution a 36 % de colle d’'os sojt @S) de colle d'os pour le
mélange de liant contenant 20 % de colle d’os.i&et Idésigné par leype 4-1 est

donc composé de 80 % d’extrait et 20 % de colls ¢’'o

* Le mélange de 15 g (MS) d’extrait sec et de 270eg(MS) de particules est
imprégné avec 41,5 g de solution & 36 % de cols doit 15 g (MS) de colle
d'os pour le liant contenant 50 % de colle d’osliaet désigné par leype 1-1 est
donc composé a 50 % d’extrait et 50 % de colle.d’os

3.4.2. Résultats et discussion

Le tableau 3.6 rassemble les résultats de carsati®n des panneaux de particules de tige

écorceée de kénaf avec les liants mixtes colle didgaits d’'organe de plante sélectionné.

L’introduction de colle d'os n’a pas conduit a ureiation de la masse volumique moyenne
(498 + 18 kg.m°) des panneaux de particules. Remarquons toutgfigides extraits riches
en tannin conduisent a des panneaux de masse gpiar@igérement plus élevée que celle
des panneaux a base des extraits riches en substpectigues notamment pour les
panneaux dont les extraits sont substitués a 2@rtapolle d’os (respectivement 58425
kg.m* et 459+ 6 kg.n).

Globalement, le taux de gonflement en épaisseupadeseaux, qui reste supérieur a 34 %
dans tous les cas, n'est pas amélioré par l'inttdn de colle d'os. Ce résultat, logique si
I'on considére la sensibilité a 'eau des panneabiservée avec la colle d'os (paragraphe
3.2.2) seule ou avec les extraits d’organe de @laélectionnés (paragraphe 3.3.2), montre
cependant que les interactions chimiques évensuglle pourraient se produire lors du
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thermopressage entre les protéines et les substprciques et surtout les tannins ne sont
pas suffisantes pour diminuer I'hydrophilie et enflement des panneaux.

La cohésion interne IB, bien que restant supérialaevaleur requise par la norme, n’est pas
ameliorée par comparaison a celle obtenue danasleles panneaux liés avec la colle d’os
seule (IB = 0,58 MPa a 10 % de colle, 5 min a 180 Cependant, I'apport de la colle d'os
incorporé pour moitié dans le liant avec I'extrd# gaine foliaire de5. caudatumqui
conduisait a la plus faible valeur de IB (0,11 Mi#aas colle d’os) est manifeste (0,49 MPa

pour 50 % de colle d’0s).

Mais ce sont surtout les effets sur les caractguiss de résistance en flexion des panneaux
qui sont les plus remarquables : pour tous legdiaonstitués a 50 % de colle d’'os et 50 %
d’extrait d'organe (liant 1-1), les valeurs de miedd'élasticité (MOE) sont augmentées ; et
les résistances a rupture en flexion sont toutasgoement doublées, par comparaison au
méme liant sans colle d’os (tableau 3.5), voire m@has que triplées dans le cas de I'extrait
de gaine foliaire d&. caudatunfMOR : 2,4 a 8 MPa). Ces valeurs sont toutes seynés a
celles obtenues avec la colle d’'os seule (MOE = & et MOR = 5,2 MPa), pour un
méme taux d’incorporation dans le MAT de particules qui traduit un effet de synergie
positif entre le liant protéique et les liants Bshen substances pectiques ou en tannins,
impliquant des réactions de réticulation de la moatliante, augmentant ainsi sa résistance
meécanique, dans les conditions du thermopressage Bypothése s’appuie sur la réactivité
connue des protéines avec les composés phénokglies sels minéraux, en particulier les
collagénes animaux, exploitée par exemple dan®headhe du tannage des peaux (Sibari,
1993). L'apport de I'acide galligue ou de tannimsathataignier sur la résistance mécanique
de films thermoformés a base de protéines végétalagssi été démontré par plusieurs
auteurs (Orliac, 2002 ; Orliaet al., 2002). Ainsi, les substances pectiques pourraient
conduire a la formation de liaisons ioniques ens acides galacturoniques et les
groupements amines ionisés de la gélatine accessiRemarquons cependant que cet effet
de réticulation des pectines avec la gélatine n‘esttainement observable que dans le cas
d’'une proportion élevée de colle d’'os (mélange 60%), et se traduit surtout sur la
résistance a rupture MOR. Par contre, les compasésoliques, susceptibles de former des
liaisons covalentes par estérification des groupgsnacides accessibles de la gélatine,
conduiraient a une réticulation déja sensible poutaux de substitution de 20 % de colle

d’os pour les extraits riches en tannins (MQGRpdnenaux a 10 % de mélange de liant

146



sans et avec 20 de colle d'os: 5 a 8,1 MPa pBuiglobosa 5,7 a 9,4 MPa poup.
dulce; 2,4 a 5 MPa pous. caudatum et encore plus net pour un taux de substitud®®0

% de colle d’os (respectivement 9,6 ; 11,1 et 8 MPa

Tableau 3.6 :  Propriétés mécaniques des panneaux de particules a base de liants

mixtes associant les extraits d’organes de plantes et la colle d'os.

Composition Densité MOE (MOR IB TS
de liant (MPa) MPa) (MPa) (%)

4-1 515,93 964,13b 8,13b 0,24b 41,07c

Nature des Extraits

Extrait de cosse de.
biglobosa

Extrait d’écorce de.

4-1 498,94 130550a 9,41a 0,38a 37,34d
dulce

Extrait de gaine foliaire

4-1 498,04 607,87d 5,00c 0,15d 52,26a
deS. caudatum

Extrait de calice d8.

4-1 495,27 482,61e 592c 0,21c 40,21c
costatum

Extrait d’écorce dés.

4-1 424,45 29594f 3,48d 0,18c 47,83 a
venusta

Extrait de cosse de.

; 1-1 526,97 958,59b 9,65a 0,41a 38,23d
biglobosa

Extrait d’écorce de.

1-1 521,35 1342,25a 11,068,36 a 34,27 e
dulce

Extrait de gaine foliaire

1-1 484,05 717, 75¢c 8,00b 0,49a 43,26b
deS. caudatum

Extrait de calice d8.

1-1 525,41 703,63c 8,23b 0,28b 43,82Db
costatum

Extrait d'écorce dé. 11 489,77  6615lc 6,4lc 0,35a 36,23d

venusta
Témoin U.F. 538,08 447,92d 4,15c 04la 3038c
Recommandations ANSI 208.1, 1999 550 550 3 010 “DSM7

Les valeurs affectées de la méme lettre dans uoare sont statistiquement identiques suivant $é de
Newman-Keuls a g 0,05.

MOE : Module d'Elasticité en flexiodlOR : Module de résistance en flexidB, : Cohésion intern€lS :
gonflement en épaisseur.

Composition de liant4-1: 80 % poudre d’organe + 10 % colle d'ak-1: 50 % poudre d’'organe + 50 %
colle d'os.
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3.5. CONCLUSIONS POUR L’ELABORATION DE PANNEAUX DE
PARTICULES DE TIGE ECORCEE DE KENAF

Les résultats obtenus avec la résine synthétigée-farmol ont montré que les particules de
tige écorcée de kénaf conduisent par thermopressags panneaux de faible densité dont
les caractéristiques mécaniques sont suffisantas gquatoriser les applications recherchées
pour ce type de panneaux (isolation et paremenagancement intérieur utilisation en

milieu sec). Leur sensibilité a I'eau, traduite pkas taux de gonflement élevé (> 35 %),
nécessitera cependant d'étudier leur formulatioecades composés hydrophobes, comme
par exemple des parafines, des cires ou deérivigBgyes, ou leur traitement de surface par

enduction ou traitement thermique (paragraphe 1.6.2

Le remplacement de la résine UF par une colle e&sine solution originale et intéressante
puisqu’outre le fait qu’elle réduit fortement lesiig€sions de formaldéhyde, elle conduit a
des panneaux de faible densité, dans des condiéomsomiques intéressantes (10 % de
colle, 5 min a 180 °C), et dont les propriétés mépses sont ameéliorées par rapport a celle
des panneaux a base de résine UF. Seul le taurrdiement apres immersion totale dans
I'eau reste trop élevé pour autoriser des apptioatde ces panneaux en milieu humide. De
facon tout aussi nouvelle et originale, la substtutotale de la résine UF par des extraits
d’'organes de plantes d'origine africaine sélect@mpour cette étude en raison de leur
richesse en substances pectiques ou en tanninduitopour des taux d’incorporation
limités a 10 % dans le MAT de particules de tigekdéaaf écorcé, et dans les mémes
conditions de thermopressage (5 min a 180 °C), & mnneaux dont les résistances
meécaniques sont équivalentes a celles obtenueslavésine UF, voire supérieures dans
certains cas. La combinaison des apports de la dalk et des extraits d’organe des plantes
sélectionnés pour cette étude s’avere encore piidsessante. L'effet de synergie des
protéines de colle d’os (la gélatine) et des sulgst® pectiques, et plus encore des tannins
extraits, permet, pour des teneurs en liant limifd® % dans le MAT de particules de tige de
kénaf écorcé, et les mémes conditions de thermegges d’atteindre des caractéristiques de
résistance mécanique (MOE = 660 a 1 340 MPa ; M@4=a 11 MPa ; IB=0,3 a 0,5 MP)
qui sont dans la gamme de celles décrites paerGet Ozen en 2004 (MOR = 6,3 a
12,4 MPa; IB = 0,2 a 0,4 MPa), pour des panneauyafticules de tige de cotonnier en
trois couches liés par des résines urée-formolrpurées a 6 - 10 % pour la couche interne,
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a 8 - 12 pour les couches externes, dans les aomglile thermopressage (6 min a 150 °C),
et de masse volumique 400 & 700 Kg.m

Ces résultats sont aussi nettement supérieursxaateanus par plusieurs auteurs avec les
mémes particules de kénaf et des liants synthéiquedes traitements spécifiques (Sellers
et al.,1995 ; Xuet al.,2003, etc.) (tableau 3.7).

Cependant, en dépit de ces propriétés mécanigueautpriseraient les applications de
panneaux en milieu sec, les taux de gonflement mtés trop élevés pour répondre aux

normes en vigueur pour ce type de panneaux.

La volonté d’adaptation de ces procédés aux camdittechnologiques des pays en voie de
développement comme le Togo, nous conduit a étudhes la suite de notre travail, la

simplification du procédé par I'élimination de Iagse d’extraction et de lyophilisation.
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Tableau 3.7 : Récapitulatif des propriétés mécaniques des meilleurs panneaux de

particules de kénaf contenant 10 % de liant et thermopressé a 180

°C pendant 5 minutes.

Liant Densité MOE MOR B TS
(MPa) (MPa) (MPa) (%)

Urée formaldéhyde 538 448 4,15 0,41 30

Colle d'os 506 541 5,23 0.58 41

Extrait de cosse de. biglobosa 485 726 4,98 0,30 44

Extrait d’écorceP. dulce 498 1104 5,66 0,45 42

Extrait de calice d8. costatum 516 568 4,01 0,26 44
: : 0

Extrait de coss’e de. biglobosg80%) + 516 964 813 0.24 41

20% de colle d'os

Extrait d’écorce dé. dulce 80%) +

20% de colle d'os 499 1 306 9,41 0,38 37

Extrait de gaine foliaire d8. caudatum

(80%) + 20% de colle d’os 498 608 5,00 0,15 52
. . 0

Extrait de coss’e de. biglobosg50%) + 507 959 9,65 0.41 38

50% de colle d’'os

Extrait d’écorce dé. dulce(50%) +

50% de colle d'os 521 1342 11,06 0,36 34

Extrait de gaine foliaire d8. caudatum

(50%) + 50% de colle d’os 484 718 8,00 0,49 43

Extrait de calice d8. costatun{50%) +

50% de colle d'os 525 704 8,23 0,28 44

Extrait d’écorce d&. venustd50%) +

50% de colle d'os 490 662 6,41 0,35 36

Sellerset al.,1995
Urée formaldéhyde 8 % 240 125 0,8 0,2 12-15
Xu et al.,2003
Vapeur d’eau sous pression, Sans liant et550 2500 12,6 0,49 75

thermopressé a 183 °C pendant 15 min
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CHAPITRE 4

MISE AU POINT D'UN NOUVEAU
PROCEDE DE PRODUCTION DE
PANNEAUX DE PARTICULES DE TIGE
DE KENAF ECORCE A BASE DE
LIANTS ISSUS DES
AGRORESSOURCES
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INTRODUCTION

Les résultats que nous venons de présenter penneatteres et déja d'envisager la
fabrication de panneaux de faible densité pouragpsications d’isolation et d'aménagement
intérieur, en milieu sec, a partir de kénaf et é'wolle d'os ou d’extraits des organes de

plantes sélectionnées. Cependant, le procédé giviBgure 4.1) impose deux contraintes :

Récolte des organes de plantes sélectionnés

Récolte du kénaf

Fibres l
. Ei
Ecorgage |~ longues Extraction aqueuse | <——— ¢
l Colle d'os
! — s Résidusolide
Broyage

Equ —> de la solution Concentration et séchage = ———> Eau
‘1’ de colle d'os

l Préparation l

Mélange Extrait

(Pectines ou tannin)

A

Formation du mat 5 | Thermopressage
Panneaux de Finition et traitement
particules de kénaf de surface

Figure 4.1 : Schéma du procédé de fabrication de panneaux de particules de tige écorcée

de kénaf

- d'une part, disposer des moyens d’extraction ddsstances pectiques ou des

tannins des organes de plantes choisis ;

- dautre part, réduire la sensibilité a 'eau desrmaux par une formulation de la

colle ou un post-traitement des panneaux.

Pour tenter d’améliorer ce procédé en le simplifialous allons étudier la possibilité

d’élaborer les panneaux de particules de kénafnenrporant directement les poudres
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d’'organes des plantes sélectionnées, sans extrgmt@alable des substances pectiques ou

des tannins gu’ils contiennent.

4.1. ETUDE DE L’ INCORPORATION DIRECTE DES POUDRES
D'ORGANES DE PLANTES  SELECTIONNEES  AUX
PARTICULES DE TIGE DE KENAF ECORCE

4.1.1. Matériel et méthode

Les particules de tige de kénaf sont obtenues copm@deédemment décrite (paragraphe
3.1.1.1). Les poudres des organes de plantes iséle&ts sont préparées par broyage au
broyeur a couteaux RETSCH SM 100 équipé d’'uneegdé maille 2,5 mm de cosse e
biglobosa,d’écorce deP. dulce,de gaine foliaire d&. caudatumgle calices d®. costatum

et d’écorce deG. venusta.La composition chimique de ces organes a été tdéan
paragraphe 2.3.3.1. et 2.3.4.1

Les poudres d’organe de plante sont mélangéesatigyles de kénaf, en proportion de 10
% de la matiere séche totale, le mélange est ydra27 % d’'eau et homogénéisé au
malaxeur PERRIER 721 pendant 10 minutes. Le pré#éad®e thermopressage (5 min a 180

°C) est le méme que précédemment décrit (parag@aptie?2.).
4.1.2. Résultats et discussion

Les résultats de caractérisation des panneaux wbtavec les poudres des organes de

plantes sélectionnées comme liant sont rassemalésld tableau 4.1.

La masse volumique moyenne des panneux de pasgioblienus par incorporation directe
des poudres d’'organes de plantes sélectionnéesH886kg.n) est, comparativement &
celle des panneaux contenant les extraits de cememérganes (49& 23 kg.md),
légerement faible et encore plus par rapport @ cebs panneaux fabriqués avec la résine UF
(538 + 32 kg.m?®). Néanmoins, cette masse volumique est confornie@ @orme ANSI
A208.1, 1993 pour ce type de panneau de faibleitede@s550).

Les propriétés des panneaux obtenus par incorporalirecte des poudres d’organe

montrent, par comparaison avec celles du pannsaudisin thermopressage des particules
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de kénaf sans liant additionnel, une |égere analmr des modules d’élasticité MOE et de
résistance a la rupture MOR. Mais ces valeurs meskettement inférieurs a celles obtenues

avec les panneaux a base des extraits de ces mégaees de plante (tableau 3.5).

Tableau 4.1 : Propriétés mécaniques des panneaux de particules de tige de kénaf

et a matrice d'organes végétaux bruts

Poudre d’organe Densité MOE (MOR B TS
ajouté (MPa) MPa) (MPa) (%)
Kénaf seul sans liant -0y 535 gg 1,34 0,28 52,39
ajouté

Poudre de cosse de

. 473,93 402,54 Db 3,17b 0,20 c 42,57 bc
P. biglobosa

Poudre d’'écorce de

492,62 374,23 c 201d 0,10d 39,28 ¢
P. dulce

Poudre de gaine foliaire

deS. caudatum 490,94 371,80c 229d  006e ]

Poudre de calices de

422,27 370,58 ¢ 2,72 c 0,06 e -
B. costatum

Poudre d'écorce de  \/n0n  40571b  236d  014d 45,28 b

G. venusta

Témoins U.F. 538,08 447,92 a 4,15 a 0,41 a 30,38 d
Recommandations ANSI .

208.1, 1999 550 550 3 0,10 EN 317 :23%

Les valeurs affectées de la méme lettre dans uoarm® sont statistiquement identiques suivant le
test de Newman-Keuls a0,05.

MOE : Module d'Elasticité en flexionlMOR : Module de résistance en flexiol® : Cohésion
interne, TS : gonflement en épaisseur.

La cohésion interne des panneaux est nettemenblaffpar la présence des poudres
d’'organe, a tel point, pour les gaines foliairesSdeaudatunet les calices dB. costatum,
gue la cohésion des panneaux aprés immersion @ansn’est plus assurée (photographie
4.1). Bien que le taux de gonflement soit plus €ldes panneaux obtenus avec les trois
autres poudres de cosBe biglobosa d’écorceP. dulce et d’écorceG. venustaont de
meilleures caractéristiques mécaniques que cewenobtpar Selleet al. (1995) avec la
résine UF (MOE = 125 MPa, MOR = 0,8 MPa, IB = 0,PaJ.
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Photo 4.1 : Gonflement en épaisseur de panneaux de particules a matrice de

poudres d’organes bruts de plantes aprés 2 heures d'immersion.

Ces résultats peuvent étre imputés au fait ques das conditions de thermopressage et de
préparation des particules de tige de kénaf écptesecaractéristiques des panneaux sont
déja meilleures que celles obtenues par Sellercétdre, I'imprégnation du MAT par 27 %
d’eau n'apparait pas suffisante pour permettrernabilisation significative des substances
pectiques ou des tannins contenus dans les poddrggne. Bien que cette remarque doive
étre pondéree par le fait que l'introduction de?d@e poudre d’organe ne correspond pas a
la quantité de tannins ou de substance pectiquadunts, dans le cas de I'incorporation des
extraits de ces organes, et donc que les effeenaides seront nettement plus faibles, il est
probable que les améliorations observées pourkastances en flexion par l'incorporation
des poudres soient essentiellement lié a un effeehplissage du mat de particules de kénaf
par des petites particules de matériau lignoceadlglee, qui sont peu dégradées dans les
conditions du thermopressage (perte de masse <d 7180 °C d’aprés les analyses ATG de
ces poudres d’organe, figures 2.18 a 2.20 et 2.363&).

L’apport de I'incorporation des poudres d’organe @as net dans le cas des panneaux de
particules de kénaf préparés avec la colle d’osefiat, I'incorporation de 20 et 50 % de
matiere seche de colle d’'os en substitution desdnesud’organe, selon un protocole
identique a celui décrit précédemment dans le @ss ektraits de ces mémes organes
(paragraphe 3.4.1) montre que les modules d’éistt surtout les résistances a rupture
sont plus élevées pour 50 % de poudre d’organd éto e colle d’os (tableau 4.2), par

comparaison avec les panneaux a base de colleseide (MOE = 447 MPa, MOR = 4,15
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MPa, IB) 0,41 MPa, TS = 30 % pour 10 % de collesd’> min a 180 °C). Par contre, la
cohésion interne reste plus faible et le taux deflgment plus élevé. Comme attendu, la
substitution a 20 et 50 % des poudres d’organelgarolle d'os, n'a apporté aucune

modification manifeste de la densité des panneaux.

Tableau 4.2 : Propriétés mécaniques des panneaux de particules a base de liants
mixtes associant les poudres d’'organes de plantes a la colle d'os.

Composition Densité MOE (MOR IB TS
de liant (MPa) MPa) (MPa) (%)

4-1 49460 67560b 391c 0,24a 39,34

Nature des poudres

Poudre de cosse ¢
biglobosa

Poudre d’écorce de.

4-1 44852 540,05¢c 391c 0,18b37,32
dulce

Poudre de gaine

. 4-1 49803 77487a 46110,19b 53,65
foliaire deS. caudatum

Poudre de calice d#. 4-1 45395 41980e 366d13c 5324

costatum
Poudre d'écorce de. 41 44079 40377e 296d%20 4121
venusta ab

Poudre de cosse ¢

. 1-1 476,28 560,62c 560a 0,24a 38,36
biglobosa

Poudre d’écorce de.

1-1 467,50 626,75b 450M,09d 67,23
dulce

Poudre de gaine

o 1-1 49404 85255a 6,73a 0,27a 46,34
foliaire deS. caudatum

Poudre de calice dg.

1-1 456,45 514,82c 5,69a 0,17b47,36
costatum

Poudre d'ecorce dé. 1-1 44584 47234d 4,9210,18b 40,67

venusta
Témoins U.F. 538,08 44792d 4,15c¢ 0,41a 30,38c
Recommandations ANSI 208.1, 1999 550 550 3 0,1 233;)7 :

Les valeurs affectées de la méme lettre dans uoare sont statistiquement identiques suivant $é de
Newman-Keuls a g 0,05.

MOE : Module d'Elasticité en flexiodMOR : Module de résistance en flexidB, : Cohésion intern€elS :
gonflement en épaisseur.

Composition de liant4-1: 80 % poudre d’organe + 10 % colle d'ak-1: 50 % poudre d’'organe + 50 %
colle d'os.
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Ainsi, bien que I'apport des substances pectiqueies tannins ne soit pas aussi important
gue dans le cas des extraits, ces résultats oulaewbie pour un nouveau procédé de
fabrication de panneau de particules de kénafrmamporation directe des poudres d’organe
des plantes sélectionnées, avec la colle d’osucéuiera I'étape d’extraction et de séchage
préalable des substances pectiques ou des taridarsélioration des propriétés des

panneaux pourrait, dés lors, étre obtenue par ueileore mobilisation des substances

pectiques ou des tannins lors du mélange avealtisydes de kénaf.

4.2. ETUDE DU PRETRAITEMENT DU MELANGE PARTICULES
DE TIGE DE KENAF — POUDRE D'ORGANE DE PLANTES
SELECTIONNES

Parmi les méthodes de détermination des extrastibtle matieres végétales
lignocellulosiques, I'extraction a la soude a 1 #nsl 'eau est souvent proposée (Bazus,
1991 ; Manolas, 1993, Magro, 1995 ; Han et Rovi&f7 ; Damiot, 1998 ; Jorda, 2003). Ce
traitement permet d’extraire, entre autre, lesipestet les composés phénoliques comme les
tannins. Pour tenter d’améliorer la mobilisatios ¢ennins ou des substances pectiques dans
les poudres d’'organe de plantes sélectionnées,diorprocessus de thermopressage des
particules de kénaf, nous avons choisi de tragemélange particules de kénaf — poudre
d’organe par une solution de soude a 1 % dans.|Raur limiter les risques de dégradation
alcaline des composés extraits, le traitementéadisé a température ambiante (25°C), avec
un ratio liquide/solide de 1,5. Il s’agit donc daiimprégnation par la solution alcaline, le
mélange, obtenu a une humidité de 40 %, étanttenséché, et le MAT de particules ajusté

a 27 % d’humidité pour son thermopressage.

4.2.1. Matériel et méthode

Les particules de tige de kénaf écorcé et les msude cosse d@. biglobosa d’écorce de
P. dulce de gaine foliaire dé&. caudatum de calice deB. costatunet d’écorce deG.

venustasont les mémes que précédemment (paragraphe.4.1.1)

La solution de soude a 1 % dans I'eau est ajoutées un rapport liquide/solide de 1,5
(1500 ml de solution pour 1000 g de solide), aélamge obtenu pour un taux
d’incorporation de 10 % de poudre d’'organe avecpkasicules de kénaf. L’ensemble est
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homogénéisé au malaxeur planétaire PERRIER 721apérdd min, puis séché a I'étuve a
70 °C pendant 24 heures et stocké a 50 °C.

Le protocole de formation du MAT (humidité : 27 &i)de thermopressage (5 min a 180 °C)

est le méme que précédemment (paragraphe 3.1.1).

Pour comparaison des résultats, les panneaux adeagarticules de kénaf traitées a la
solution de soude a 1 % (liquide/solide = 1,5)héés, puis mélangées aux extraits d’organe
des plantes sélectionnées, avec un taux d’incaiiparale 10 %, puis réhydraté a 27 %
d’humidité (10 min au malaxeur PERRIER 721) ontsawsé fabriqués selon le méme

protocole avec les MAT obtenus.

4.2.2. Résultats et discussion

Le tableau 4.3 rassemble les résultats des casmtiéns des panneaux obtenus avec le

prétraitement a la solution de soude a 1 %.

Le traitement des particules de tige écorcée dafkgar la soude a 1 % dans I'eau provoque
une amélioration spectaculaire des propriétés nigwes des panneaux. Ainsi, en I'absence
de liants ajoutés, les modules MOE et MOR passespectivement, avant et apres
traitement, de 232 a 1447 MPa et de 1,3 & 9,2 MRBacohésion interne IB est aussi

ameliorée (0,28 a 0,44 MPa). Par contre, ce tratenalcalin se traduit par un tel

gonflement dans I'eau qu’il est impossible de lesamer.

Ces résultats sont imputables aux mécanismes datatbn des biopolyméres des particules
lignocellulosiques. En effet, les ions Ofldvorisent la solvatation par I'eau des groupement
hydroxyles accessibles dans I'édifice fibreux amsdccellulose, hémicelluoses et lignine
(paragraphe 1.1.4.4.), provoquant ainsi, selonclasditions du traitement (température,
concentration en soude, pression, etc.) la disparide tout ou partie des liaisons
hydrogenes qui assurent la cohésion de cet édifige. soude provoque aussi la
saponification des liaisons esters associant legdaefluloses et la lignine. Il en résulte, dés
lors que le ratio liquide/solide est assez élew#&lmrant ainsi I'extraction d’hémicelluloses
et de lignine, dont la cuisson alcaline pour laifaiion de pate a papier est un exemple bien

connu. De nombreux auteurs ont ainsi étudié I'exima d’hémicelluloses de substrats
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lignocellulosiques en milieu alcalin (Bazus, 199anolas, 1993, Magro, 1995 ; N'diaye,
1996 ; Raynal-loualalen, 1996 ; Han et Rowell, 19®8&réchal, 2001).

Tableau 4.3 : Caractéristiques des panneaux de particules de kénaf traitées a la
soude a 1 % dans lI'eau en présence des poudres d’organe des
plantes sélectionnées ou avec incorporation post-traitement d’extraits

des organes de plantes sélectionnées

Composition du Densité MOE MOR IB TS
mélange (MPa) (MPa) (MPa) (%)
Kénaf seul sans liant

ajouté 460,26 1447 9,2 0,44 -
Keénaf + poudre de cosse 455,23 1629 105 0.19 i
deP. biglobosa

Kénaf + extrait de cosse 447,29 2169 133 0.29 i
deP. biglobosa

Kenaf + poudre d'écorce 430,51 1561 9.4 0.10 i
deP. dulce

Kénaf + extrait d’écorce 443,51 249 15 0.12 o
deP. dulce

Kénaf + poudre de gaine ,,q ¢ 112 07 0,14 i
foliaire deS. caudatum

Kenaf + extralt de gaine ;4764 2031 11,7 0,18 :
foliaire deS. caudatum

Kénaf + poudre de calice 448,35 1902 10,8 0.24 i
deB. costatum

Keénaf + extrait de calice 453,03 1488 0.17 0.17 i
deB. costatum

Kénaf + poudre d’écorce 429,23 1702 10,8 0.2 i
deG. venusta

Keénaf + extrait d’écorce 459,91 185 0.45 0.56 i
deG. venusta

Valeurs requises par EN 317:
ANSI A208.1 550 550 3 0.1 23

Les valeurs affectées de la méme lettre dans upnere® sont statistiquement identiques suivantde te
de Newman-Keuls a$ 0,05.

MOE : Module d'Elasticité en flexiodlOR : Module de résistance en flexidB, : Cohésion interne,
TS : gonflement en épaisseur

Dans notre cas, le traitement des particules dafkgar la solution de soude a 1 % dans

'eau se traduit par I'incorporation de 1,5 % deid® par rapport a la matiere seche des

159



particules. Le séchage, a 70 °C, puis la réhydoatau MAT a 27 % d’humidité, raméne la
concentration en soude dans I'eau a un équivalerg, s %. Dans de telles conditions, les
hémicelluloses et la lignine sont solvatées pau,ece qui a aussi pour effet I'abaissement
de leur température de transition vitreuse (Sladeeeine, 1991 b ; Schniewind et Berndt,
1998 ; Maréchal, 2001). Lors du thermopressageGa°C8 les hémicelluloses et la lignine
peuvent alors s’écouler sous la contrainte de fess une température supérieure a leur
température de transition, et contribuer a la faionad’une matrice liante, qui durci du fait
de I'évaporation de I'eau. Mais le phénomene decidsement, essentiellement lié a la
reformation de nombreux ponts hydrogenes, restersidle : I'hnydratation de la matrice
ainsi formée est aussi favorisée par la présenceodde résiduelle, ce qui explique le

gonflement par I'eau des panneaux.

Exception faite du cas de la gaine foliaire 8e caudatuml'introduction des poudres
d'organes des plantes sélectionnées avec les yagide kénaf, avant leur traitement
alcalin, améliore les caractéristiques de résistamu flexion, par comparaison avec les
résultats obtenus sans traitement (tableau 4.1)cdPaparaison avec les valeurs de MOE et
MOR atteintes pour les particules de kénaf traigfesnilieu alcalin mais sans liant ajouté,
I'amélioration est aussi nette pour la plupart pesdres d’organes introduits, en particulier
pour les cosses d& biglobosales calices d8. costaturret les écorces de. venustaCeci

qui indiquerait que les tannins et les substancedtiques sont bien mobilisés pour
contribuer a la formation du liant, par le traiterhalcalin. Par contre, les cohésions internes
ne sont pas améliorées, ni par rapport aux valgotienues sans traitement alcalin (tableau
4.1), ni par comparaison a la valeur obtenue pesipéhrticules de kénaf traité, sans liant. Les
poudres d’organes introduits ne favoriseraientlpaésistance mécanique des joints de colle

et 'ancrage mécanique obtenu avec la matrice {ggroicellulosique issue du kénaf.

Les essais réalisés par incorporation des exulagsorganes de plantes sélectionnées apres
le traitement des particules de kénaf par la swiutie soude a 1 % (tableau 4.3) montrent
cependant que le comportement de ces liants esibtemmau milieu alcalin. Ainsi, I'apport
des tannins de cosse Hebiglobosaest parfaitement confirmé, avec des valeurs de MOE
MOR jusgu’a présent inégalées (2 170 MPa et 13,38 MBpectivement), pour une valeur de
cohésion interne satisfaisante (IB = 0,29 MPa).thesins de cosse @R biglobosaseraient

stables en milieu alcalin et leur mobilisation poemforcer la matrice liante des particules de
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kénaf est bien effective, méme si elle ne miningias le taux de gonflement par I'eau des

panneaux.

A linverse, les tannins extraits de I'écorce He dulce qui conduisaient aux meilleurs
résultats dans le cas des panneaux de particuleérdd non traités (tableau 3.3), perdent
leur efficacité lorsqu’ils sont mis en ceuvre aves particules de kénaf traitées a la soude.
Ce résultat tend a confirmer la difféerence de stmec des tannins d@. dulce et P.
biglobosa déja relevée lors de I'étude de leur extractipardgraphe 2.3.3.3.). Le milieu
alcalin favoriserait leur dégradation, limitant dleapport pour la résistance mécanique de la
matrice liante. Par contre, de fagcon moins attenfutaux de gonflement en épaisseur des
panneaux est nettement limité (TS = 24 %). En midikealin, lors du thermopressage a 180
°C, les tannins et leurs produits de dégradatioresembineraient avec les hémicelluloses,
voire la lignine du kénaf pour les rendre plus lopdrobe. L'apport des tannins par
l'incorporation de la poudre d’écorce Be dulceaux particules de kénaf est ainsi limité par

le traitement alcalin.

Le cas de la gaine foliaire d& caudatunest différent : I'apport de I'extrait aux propéét
meécaniques des panneaux de particules de kénaf i la solution de soude a 1 % est net
(MOE = 2031 MPa, MOR = 11,7), méme s'’il ne limpas le taux de gonflement et
n'améliore pas la cohésion interne, ce qui indigiteune bonne stabilité de tannins en
milieu alcalin. Mais, leur faible proportion darsslpoudres de gaine folaire (< 4 %) ne
permettrait pas I'expression de cet apport dansake de l'incorporation directe avec les
particules de kénaf, en dépit du traitement alcdinla présence de ces particules fines de

nature essentiellement lignocellulosiques n'amélfmas les propriétés des panneaux.

Les extraits de calice d®. costatumet d’écorce dé&s. venustarévelent le comportement
différent des substances pectiques. Mis en ceuvnenediant des partiulces de kénaf traitées
a la soude a 1 % dans l'eau, ils conduisent aéastances mécaniques plus faibles (MOE =
1 488 et 184 MPa, et MOR = 0,17 et 0,45 MPa) gllesatteintes lorsque les poudres des
organes de plantes sont introduits directement (MAE02 et 1 702 MPa, et MOR = 10,8
et 10,8 MPa). Ces résultats indiquent bien la bditéi a la dégradation alcaline des
polysaccharides pectiques. Par contre, cette dagpadesterait limitée dans les poudres qui
les contiennent, et leur mobilisation pour formae umatrice liante avec les hémicelluloses

et les lignines du kénaf est effective.
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En conclusion, le prétraitement alcalin par uneutsmh de soude a 1 % associé a
I'introduction des poudres de cosse Bebiglobosa d’écorce déP. dulce de calice de

B. costatumet d'écorce deG. venustapermet d’améliorer trés significativement les
propriétés mécaniques des panneaux avec des maglakgjues en flexion supérieurs a
1 500 MPa, des module de rupture en flexion ateigriO0 MP. Les valeurs de cohésion
interne (IB : 0,1 a 0,2 MPa) restent supérieureslies requises par la norme. Toutefois, le
taux de gonflement en épaisseur, largement favpeasde traitement alcalin, reste beaucoup

trop éleve.

4.3. ETUDE DE L’INFLUENCE DE LA COLLE D'OS SUR LES
PROPRIETES DES PANNEAUX DES MELANGES PARTICULES

DE KENAF - POUDRE D'ORGANE DE PLANTE
SELECTIONNEES TRAITEES PAR LA SOUDE A 1 % DANS
L’EAU

4.3.1. Matériel et méthode

Les particules de kénaf et les poudres d’organglalges sélectionnées sont les mémes que
précédemment et sont traitées par une solutiorodeéesa 1 % dans I'eau comme décrit au
paragraphe 4.2.1, mais pour un taux d’incorporaties poudres d’organe de 5 %. Aprés
séchage, la colle d'os préparée comme précédemfparagraphe 3.2.1.) est incorporée,
avec un taux de 5 % par rapport a la matiére séghaélange, au malaxeur PERRIER 721

pendant 10 minutes, et ’humidité du mélange esttag a 27 %.

Le protocole de préparation du MAT et de thermagage (5 min a 180 °C) est identique
aux précédents (paragraphe 3.1.1.).

4.3.2. Résultats et discussion

Le tableau 4.4 rassemble les résultats de carsatién des panneaux de mélange de
particules de kénaf — poudre d’organe prétraité lpasoude a 1 % dans l'eau, et

thermopressés en présence ou non de colle d’os.

Il apparait que la colle d’os ne joue plus son wéeliant comme c’était le cas pour les
panneaux issus des meélanges non traités de pestidel kénaf et de poudre d’organe de

plantes sélectionnées (tableau 4.2) : les moduddssticité et de résistance a la rupture sont
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respectivement diminués d'un facteur d’au moinst8'au moins 5 pour les poudres
d’organe riches en tannins, et restent nettemestfaibles pour les poudres d’organe riches
en substance pectique. Les écarts sont encoreefd@udés avec les résultats obtenus apres
traitement alcalin (tableau 4.3). Par contre, lAésion interne IB et surtout les taux de
gonflement en épaisseur sont nettement améliotésgraant des valeurs inférieures aux
valeurs recommandées pour ce type de panneaux €né&ih 317 : 23 % de taux de

gonflement).

Tableau 4.4 : Caractéristiques des panneaux de mélange de particules de kénaf —
poudre d'organe prétraité par la soude a 1 % dans l'eau, et

thermopressés en présence de colle d’os

MOE MOR B TS
(MPa) (MPa) (MPa) (%)

Cosse d®. biglobosa 460,22 71,94 ¢ 0,44 d 0,54b 21,30b
2 Ecorce dé. dulce 481,43 80,00 ¢ 0,95 c 0,47b 19,25 b

Réf. Poudre d’'organe Densité

Gaine foliaire de S.
caudatum

4 Calice deB. costatum 475,25 465,25 a 3,0la 0,31c 26,28 a
5 Ecorce d&5. venusta 449,74 175,31 b 2,35b 0,80 a 2259 b

Les valeurs affectées de la méme lettre dans Uuners®sont statistiquement identiques suivantde te
de Newman-Keuls a$ 0,05.

3 453,67 83,85¢ 1,04 c 0,44 b 17,58 c

MOE : Module d'Elasticité en flexiodlOR : Module de résistance en flexidB, : Cohésion interne,
TS : gonflement en épaisseur

Ces résultats indiquent que le comportement della d’os est modifie en milieu alcalin.
En milieu alcalin, et lors du thermopressage, latgé®e de la colle d’'os se dégrade sous
forme de polypeptides ne possédant plus de prépriédihésives suffisantes. A I'appui de
cette hypothese, remarquons que les caractéristiggeaniques des panneaux de particules
de kénaf traités a la soude 1 % (MOE = 393 MPa, MOR6 MPa) sont aussi plus faibles
gue celles du témoin sans ajout de colle (MOE 47 KIPa, MOR = 9,12 MPa) (tableau
4.5).

Cependant, la cohésion interne IB reste élevéea (BlBa) alors que le taux de gonflement
en épaisseur est aussi plus faible (TS = 21 %) t&wkances (diminution des MOE et MOR,
amelioration d’IB et de TS) se confirment dansds des liants mixtes 5 % de colle d’'os +

5 % d’extraits d’organe des plantes sélectionn&d'®xception du cas des extraits d’écorce

163



de P. dulce Ainsi, en présence de la soude résiduelle dangdaticules de kénaf, les

protéines de colle d'os, totalement dénaturéesyagtraient avec les hémicelluloses et la
lignine solvatées par le traitement alcalin, maissa probablement les tannins ou les
substances pectiques extraites. Ces interactionspeftent peut-étre en jeu la réactivité des
protéines sous forme polypeptidique vis-a-vis deamosés phénoliques, et polysaccharides
(hémicelluloses et pectique), ne favorisent passistance en flexion des panneaux, mais

elles sont propices a la résistance des jointolie et a I'ancrage mécanique des particules.

La diminution remarquable de la sensibilité de pasnaeux de particules a I'eau provient
certainement de la réticulation des matieres pyogs provoquée par la présence de la soude
résiduelle. En effet plusieurs auteurs ont montré lg traitement des matiéres protéiques a
la soude modifie ces dernieres en les rendant nsamhbles et peu dégradable (Nishito

al., 1994 ; Mercadé-Prietet al.,2006 ; Ajandouzt al.,2008).

Tableau 4.5 : Caractéristiques des panneaux de particules de kénaf traitées a la
solution de soude 1 % et thermopressées en présence de colle d’os
et d’extraits de poudres d’organe de plantes sélectionnées.

Composition du liant Densité MOE MOR B TS
ajouté (MPa) (MPa) (MPa) (%)
Kénaf seul 460,27 1 447,55 a 9,19 a 0,44 b -
10 % Colle d'os 447,00 393,71 c 2,60 c 0,63a 2b,21

5% colle d’os + 5% extrait

de cosse dB. biglobosa 457,84 207,17d 2,48 c 0,53a 26,98a

5% colle d'os + 5% extrait
d’écorce deP. dulce

5% colle d’os + 5% Extrait
de gaine foliaire d&. 453,88 217,056d 1,26d 0,27c 19,94b
caudatum

5% colle d'os + 5% Extrait
de calice ddB. costatum

5% colle d'os + 5% Extrait
d'écorce d&5. venusta

434,03 990,72 b 599 b 0,03d -

464,47 179,32 d 1,19d 0,51a 20,36b

465,17 111,39 e 0,51e 0,44b 22,07b

Les valeurs affectées de la méme lettre dans uoar® sont statistiquement identiques suivantde te
de Newman-Keuls a$ 0,05.

MOE : Module d'Elasticité en flexioMOR : Module de résistance en flexidB, : Cohésion interne,
TS : gonflement en épaisseur
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En conclusion, I'apport de la colle d'os, manifegi@ur les résistances mécaniques des
panneaux de particules de kénaf, en présence odeswpoudres ou extraits des organes de
plantes sélectionnées, est nettement compromis Iparprétraitement alcalin des
particules, dans les conditions opératoires qus awans choisies. Cependant, les valeurs de
cohésion interne et surtout la diminution des tdexgonflement des panneaux issus du
traitement alcalin pourrait étre exploitée a travem post-traitement d’enduction du MAT ou
du panneau lui-méme par un mélange colle d’'os -dq@od’organe ou extrait d’organe de

plantes alcalinisées. Cette voie devra étre étudiée

Une alternative serait d’améliorer la mise en contde la solution alcaline avec les
particules de kénaf et les poudres d’organe, dfibbtenir une meilleure mobilisation des

liants, pour une teneur en soude résiduelle pibefa

44. MISE AU POINT DUN NOUVEAU PROCEDE DE
FABRICATION DE PANNEAUX DE PARTICULES DE TIGE DE
KENAF ECORCEE

Le pétraitement étudié repose sur la mobilisatiea démicelluloses et de la lignine des
particules de kénaf par la soude diluée, et labilidation des tannins ou des substances
pectiques des poudres d’'organe sélectionné. atqole d’imprégnation par la solution
de soude a 1 %, avec un rapport liquide/solidel @edans le malaxeur PERRIER (10
minutes a température ambiante) conduit effectiviraedes panneaux de bonne résistance
mécanique. Cependant, la quantité de soude inteo{ub % par rapport a la matiére seche
du MAT) est trop élevée et pénalise le gonflemefieau des panneaux. Par ailleurs, elle

limite I'apport des extraits d’organe de plante ipl@s propriétés mécaniques.

Pour pallier ces problemes, nous avons envisagéndliarer la mobilisation des
biopolyméres en augmentant l'efficacité de la mee contact soude/solide, ce qui
permettrait de limiter la quantité de solution dede imprégnée. Cette voie, déja explorée
dans le cas du traitement de paille de cérealem(&i al.,1998), est rendue possible grace a
la mise en ceuvre de la technologie bi-vis, abondambinexploitée dans le domaine du
fractionnement de nombreuses matieres végétalesgrgMaloos ; N'Diaye, 1996 ;
Vandenbossche, 1998 ; Marechal, 2001 ; Rouilly2200inelliet al.,2006 ; Geneau, 2006
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4.4.1. Matériel et méthodes

Les particules de kénaf et les poudres d’'organglalges sélectionnées sont les mémes que
préecédemment (paragraphe 4.1.1).

Le prétraitement par la solution de soude a 1 %éadisé dans un extrudeur bi-vis de type
CLEXTRAL BC45, équipé d'un fourreau de 7 modulesafecm de longueur (longueur

totale du fourreau: 1,4 m). Le fourreau est thedgolé par des induthermes. La
configuration et le profil de vis installé sont aes dans la figure 4.2.

. Poudre
Particules de ,
. . d’organe de
tige de kénaf
- . plantes
écorce, L .
sélectionnées.

| |
A

B C D E F G

T2F | C2F| C2F| C2H C2k BB C2F C2F C2F BB

@)
A5}
B
(@)

2F (C2FR2FC C2F| CF2C| C2H C2F Ci1F

66 50 33 25 25| 5x§ 33 33 25 55 3B 33 25 5 25 -525 33 33

!

Solution
de soude
al%

Figure 4.2 : Profils de vis adoptés pour I'extrusion dans le réacteur bivis BC45

Les patrticules de tige écorcée de kénaf sont initesl dans le premier module du fourreau
par I'intermédiaire d’'un doseur volumétrique a Mie débit de particules est fixé a 13,5
kg/h. Elles sont convoyées dans le second modula salution de soude a 1 % dans I'eau
est injectée par l'intermédiaire d’'une pompe dosalestype DKM K20-2 pp 16. Le débit de
solution de soude est fixé & 15 k§.kle sorte que le taux de soude par rapport aticylas

est de 1,11 % et le ratio liquide/solide est deotrespondant a une humidité du mélange de
50 %. Le mélange est convoyé dans le troisieme haodu sont installés des éléments
restrictifs de type bilobe qui assurent son malexatg’'imprégnation des amas de fibres par
le liquide. Les poudres d’organes sélectionnés israduites dans le quatrieme module par
l'intermédiaire d’'un doseur a vis et le mélangeagstvoyé jusqu’au sixieme module ou des
éléments restrictifs constitués par des contrésfilejourés assurent un mélange sous

cisaillement interne ; le mélange ainsi homogénésténsuite convoyé dans le septieme et
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dernier module jusqu’a la sortie du fourreau. Lrapgérature de consigne du fourreau est de
60 °C.

Trois types d’extrudats ont ainsi été prépares :

- extrudat de particules de kénaf seul,

- extrudat du mélange particules de kénaf — poudvegdhe de plantes sélectionnées

avec un taux d’incorporation de 10 %,

- extrudat du méme mélange mais avec un taux d’imcation de 5 %.

Les extrudats obtenus, a une humidité de 50 %, s&xiiés a I'étuve a 70 °C pendant 48
heures et stockés a 50 °C. Le protocole de formadio MAT (27 % d’humidité) et de
thermopressage (5 min a 180 °C) sont identiquepetoédents (paragraphe 3.1.1.).

Pour comparaison des panneaux de particules onéaigés selon le méme protocole pour
un ajout de 10 % de colle d’os a I'extrudat desipales de kénaf seul, et de 5 % a I'extrudat

des mélanges particules de kénaf + 5 % de poudrgatie.

4.4.2. Résultats et discussion

Les caractéristiqgues de I'ensemble des panneagxwbty partir des extrudats ainsi préparés

sont rassemblées dans le tableau 4.6.

Il apparait que le prétraitement par la solutiorsdede a 1 % réalisé dans I'extrudeur bi-vis
a densifié les panneaux obtenus faisant passetdsymnneaux de particules de type faible

densité (inférieur a 550) a des panneaux de typenmme densité (supérieur a 550).

Cet accroissement spectaculaire de la densité demepux de particules est une
conséquence de la densification des matieres presnigégétales extrudées. En effet,
I'extrusion en réacteur bi-vis provoque une déstmation par défibrage plus poussé des
amas de fibres que sont les particules et parriudes composants amorphes conduisant
ainsi a un produit plus homogene qui, thermopredeénent des panneaux de particules

d’aspect plastifié.
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Les résultats obtenus pour le thermopressage disupes de kénaf extrudées sans ajout de
liant confirment l'efficacité du traitement : lesoniules MOE et MOR sont plus élevés dans
le cas du traitement par imprégnation au malax&RMER, et bien que la cohésion interne
soit un peu plus faible, le taux de gonflementowte des valeurs comparables (bien que
trop élevées) a celles obtenues sans prétraitesieaiin. Ces résultats, peut-étre imputés au
fait que la teneur en soude introduite dans leficodes de kénaf est plus faible (1 % de
soude pour I'extrusion, et 1,5 % de soude pour #arage). De plus, les contraintes
thermomeécaniques exercées dans I'extrudeur, ercydaet dans les contre-filets, a 60 °C,
assurent une meilleure mobilisation des hémicedkdoet de la lignine du kénaf et un

remélange intime avec les fibres cellulosiques.

L’ajout des poudres d’organe dans I'extrudeur amnéltoutes les propriétés mécaniques des
panneaux, exception faite des panneaux de pasdiculbase de poudre de calice Rle
costatum(tableau 4.6, Réf. 6 : MOE : 1 438,9 MPa contr88 MPa pour le prétaitement a
la soude seul (tableau 4.3)) pour lesquelles ledutes de flexion restent cependant élevés.

La comparaison des résistances en flexion et désomh interne atteintes avec celles
obtenues pour le kénaf seul (Réf. 1) (MOE = 1 833aMMOR = 10,1 MPa et IB = 0,11
MPa) montre que le traitement en deux temps damglideur bi-vis, par imprégnation de la
soude aux particules de kénaf dans la premiére, zonie ajout des poudres d'organe et
homogénéisation de I'ensemble dans la seconde peneet aux constituants extractibles
des poudres d'organe de jouer pleinement leurpole 'amélioration des propriétés de la
matrice liante. Ainsi, tous les panneaux obtemés, homogénes (figure 4.2), présentent des
modules d’élasticité MOE supérieurs a 2 000 MPdestmodules a rupture MOR supérieurs
a 9 MPa, associés a une cohésion interne 1B supérée0,4 MPa. En patrticulier, les cosses
deP. biglobosaqui contiennent la plus forte proportion de tasniconduisent a des valeurs
remarquablement élevées de résistance mécanique @/®155 MPa, MOR = 23 MPa et
IB = 0,74 MPa) et surtout limitent le gonflement @paisseur aprés immersion dans I'eau
(TS = 11,5 %). Remarquons que les écorce& deenustaqui sont riches en substances
pectiques, conduisent aussi a des panneauxbahme qualité (MOE = 2 330 MPa,
MOR = 13,1 MPa, IB = 0,53 MPa) et dont le gonfletn@s = 18,9 %) satisfait a la norme

en vigueur pour ces panneaux (EN 317 : < 23 %).
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Tableau 4.6 : Caractéristiques des panneaux de particules de kénaf traités par la

soude 1% dans I'eau dans I'extrudeur bi-vis.

¢+ Composition des .. MOE (MOR B TS
Réf. panneau Densite (MPa) MPa) (MPa) (%)
1 Particules de kénaf 675,25 1853,7510,12e 0,11f 46,15 d
Particules de kénaf 10 %
2 oudre de cosse @ 752,21 3155,38a23,02a 0,74b 11,50 h
iglobosa
Particules de kénaf 10 %
3 poudre d'écorce dB. dulce 737,28 2040,75c1155d 0,83b 32,94 e
Particules de kénaf 10 %
4  poudre de gaine foliaire de 820,33 2017,00c 9,15e 041d 83,78 a
S. caudatum
Particules de kénaf 10 %
5 poudre de calice d8. 659,75 1438,88d 8,07 f 0,42d 50,94c
costatum
Particulesde kénaf 410 %
6 poudre d’écorce dé. 752,96 2330,88b13,16d 0,53c 18,92 g
venusta
Particules de kénaf 10 %
7 colle d'os 736,48 2338,13b1490c 0,36d 54,94 c
Particules de kénaf 5 % 1 440.38
8 poudre de cosse deP. 705,8 d’ 9,09 e 0,59 ¢ 23,67 f
biglobosa+ 5% colle d’os
Particules de kénaf 5 % 1366.25
9 poudre décorce dP. dulce 652,99 d’ 8,77f 0,22e 84,52 a
+ 5% colle d'os
Particules de kénaf 5 %
10 poudre de gaine foliaire d¢010,16 3 142,00a 18,49b 147a 57,58Db
S. caudatum 5% colle d'os
Particules de kénaf 5 % 1 539.50
11 poudre de calice deB. 676,24 d ' 12,69d 0,39d 81,64 a
costatumt+ 5% colle d'os
Particules de kénaf 5 % 2 156.75
12 poudre décorce deG. 707,64 b 16,50c 0,57c 67,07b
venustat+ 5% colle d'os
Recommandations AN¢ EN 317:
208.1, 199 550 550 3 010 “53

Les valeurs affectées de la méme lettre dans uloar sont statistiquement identiques suivant le

test de Newman-Keuls a0,05.

MOE : Module d'Elasticité en flexiorlMIOR : Module de résistance en flexiol® : Cohésion

interne, TS : gonflement en épaisseur.
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Photo 4.2 : Eprouvettes de panneaux de particules de tige de kénaf et poudre de cosse de

P. biglobosa extrudées

Ces résultats, meilleurs en comparaison a ceuxobtplus haut (paragraphe 3.5., tableau
3.6), sont comparables & ceux obtenus paeiXal. (2003) pour des panneaux de bois de
kénaf traités par injection de vapeur sous pressidhermopressés sans liant ajouté (MOE =
2500 MPa, MOR = 12,6 MPa, IB = 0,49 MPa), par €ait Ozman (2003) pour des
panneaux dont le liant phénol formaldéhyde a ébstgué a 20 et 30 % par de la lignine
organosolv, et par Lu et Shi (2004) pour des pamnéant le liant phénol formaldéhyde a

été substitué a 60 % par du tannin de méléze.

Par contre, si l'incorporation de colle d'os auxtigalles de kénaf traitées par la soude en
extrudeur bi-vis permet effectivement d’améliores bropriétés mécaniques des panneaux
(tableau 4.6, Réf. 7: MOE = 2 338 MPa, MOR =91MIPa, IB = 0,36 MPa) par rapport a
celles des panneaux a base de particules présratége colle d'os (MOE = 541 MPa,
MOR = 5,2 MPa, IB = 0,58 MPa) elle n’en limite pasensibilité a I'eau (TS = 55 % contre
41 %). Cette sensibilité a I'eau se retrouve dartab des panneaux de particules traitées a la
soude en extrudeur bi-vis, avec 5 % de poudre dimrgntroduite, et 5 % de colle d’os
ajouté a I'extrudat. Seule, la poudre de cossB.dgiglobosaconserve I'apport des tannins,
conduisant alors a un taux de gonflement de 23,6Rénarquons cependant que la colle
d’'os apporte toujours une consolidation des prigsiénécaniques puisque, bien que les
poudres d’organe ne soient plus incorporés qu’a &a¥s le mélange, les valeurs de MOE,
MOR et IB restent élevées, voire méme sont nettemexéliorées pour la poudre de gaine
foliaire deS. caudatuniRéf. 10 : MOE = 3 142 MPa, MOR = 18,5 MPa, IB,27.MPa).
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4.5. CONCLUSION

Les résultats présentés dans ce chapitre permdtaamntisager une grande simplification du
procédé de fabrication des panneaux de particeléigel écorcée de kénaf (figure 4.3).

Ce procédé évite I'étape d’extraction préalable tdesins ou des substances pectiques des

poudres d’organe de plantes sélectionnées.

Réalisée en extrudeur bi-vis, en continu, I'imp#ggn par une quantité limitée de soude en
solution (1 % de soude par rapport aux particulelsy d’eau pour 1 kg de particules) puis
l'introduction des poudres d’organe et 'homogéatm du mélange, permettent de solvater
les hémicelluloses et la lignine du kénaf, et déifisr les tannins ou les pectines de poudre
d’organe, pour former la matrice liante. Bien quesceptibles d’étre améliorés pour les
autres poudres d’organe, ce sont les cossé&s baglobosaet les écorces d8. venustagui
conduisent a des panneaux dont les caractéristigeegésistance mécanique et de
gonflement satisfont amplement aux exigences deolane pour les panneaux de faible
densité, en usage intérieur a I'abri de 'humidltés résistances en flexion et la cohésion
interne permettraient méme d’envisager les appbicatrelevant de la catégorie P6 selon la
norme EN 312 (MOE = 3 150 MPa, MOR = 20 MPa, IB,600MPa, TS = 15 %).
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Figure 4.3 : Schéma du nouveau procédé simplifié de fabrication de panneaux de

particules de tige écorcée de kénaf

Poudre d'organe
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CONCLUSION



Le vingtieme siécle peut étre considéré comme ablui extraordinaire développement de
la transformation industrielle des ressources pesitbesoins de ’'homme. Mais I'enjeu du
vingt et unieme siecle apparait de plus en plusneencelui de la durabilité de ce
développement, a travers la maitrise de la gesteoones ressources et de I'impact de leur
transformation sur I'environnement et la santé€’ldenhme. Face a I'’épuisement annoncé des
énergies fossiles, en particulier du pétrole, etaacroissement des émissions de gaz
carbonique que génere le prélévement de carborsdefota biomasse par son caractere
renouvelable et sa grande diversité apparait degiuplus comme la ressource alternative.
L’exploitation raisonnée des productions agricotssdyicoles et marines pour l'alimentation
humaine d’'une part, et comme matiére premiere daffanerie des agroressoruces pour la
production d’énergie, de produits chimiques et @ggémaux d’autre part, est 'un des points
clefs du développement durable. Les travaux présatdans ce mémoire, qui visent a la mise
au point d’'un nouveau procédé de fabrication denpanx de particules a partir d'une plante
a fibre annuelle cultivée et de liants extraitsgdtaessources s’inscrit pleinement dans cette

perspective.

L’industrie de la production de panneaux composligeocellulosiques, aux multiples
applications dans le domaine de la constructionbétiment et ses aménagements, de
'ameublement, la décoration, etc. est essentigigmissue de la filiere bois pour
I'approvisionnement en particules et fibres. Cependde nombreux travaux ont porté, ces
dernieres années, sur I'exploitation d’autres semide particules lignocellulosiques comme
les coproduits de culture et de transformation -agrlastrielle de plantes annuelles (pailles,
tiges, moelles, supports, enveloppes et coquesaieeg, bagasses et pulpes, etc.), voire de

plantes a fibres (lin, chanvre, sorgho, roseauy, ....

La plante modele source de particules choisie puire étude est le kénaHipiscus
cannabinusL.). Cultivée en Afrique et en Asie, et connue pder multiples utilisations
traditionnelles locales, le kénaf est surtout eix@lpour la production de fibres longues
destinées a la fabrication de cordage et de tiodlevariété de kénaf sélectionnée pour notre
étude a été produite a la station d’expérimentafgnonomique de I'Ecole Supérieure
d’Agronomie — Université de Lomé (Togo). Le déamatie des tiges séchées permet la
séparation de I'écorce des tiges contenant lesdilamgues. Le broyage mécanique des tiges

écorcées, qui représente 65 % de la matiere séshtiges, conduit a des particules dont :
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- lanalyse de la composition chimique montre de®lkont riches en cellulose (60
%) associées a des hémicelluloses (20 %) et peiidigs (15 %),

- lanalyse de la distribution granulométrique et tlteurs de forme montre qu’elles

sont formées d’amas de fibres courtes,

- les analyses thermogravimétriques et calorimétagliférentielles montrent qu’au-
dela de la déshydratation et I'entrainement de o@@p organiques volatiles, qui
représentent une perte de masse voisine de 10 $casoaux alentours de 100 °C,
elles sont stables dans une gamme de températut®0da 250 °C, sans perte de
masse significative, ce qui n’exclu pas des madliis structurales des
biopolyméres aux alentours de 200 °C.

L’étude des conditions opératoires du thermopresg@gnpérature, durée) de ces particules
de tiges écorcées, broyées en présence de résimdonmaldéhyde (taux d’incorporation de
résine, humidité du MAT) a permis de définir untpomle de thermopressage des panneaux.
Dans les meilleures conditions (10 % d’UF, 27 %udiidité du MAT, 180 °C, 1 min a 1,6
MPa et 4 min a 2,7 MPa), les caractéristiques desgaux obtenus (densité = 540 kg.m-3 ;
MOE = 450 MPa ; MOR = 4,2 MPa ; IB = 0,4 MPa et 80 %) sont satisfaisantes pour
une utilisation comme panneaux de particules daédalensité, a applications générales en

milieu sec (type P1).

Cependant, bien que les caractéristiques de cesepax puissent étre améliorées par
incorporation d’additifs, la mise en ceuvre de lairré UF reste un facteur limitant, en

particulier pour les applications en intérieur, fit des émissions de formaldéhyde. La
recherche de liants issus d’agroressources pdabbéation des panneaux de particules de

kénaf a donc été le second obijectif de ce travalil.

Notre choix s’est porté, dans un premier tempsusercolle d’origine animale, la colle d’os,
disponible commercialement au Togo, utilisée latalet pour la fabrication d’enduits, et
connue pour ses applications traditionnelles elageldes bois et papiers. L’analyse de sa
composition (95 % de protéines de type gélatine)san comportement thermique et des
propriétés rhéologiques des solutions acqueusepearntis de définir les conditions de sa

mise en ceuvre comme résine pour les panneaux theFss@s, qui n'avaient jamais été
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décrites a notre connaissance. Les caractéristigéeaniques des panneaux de particules de
tige de kénaf obtenus dans une large gamme detimorsdbpératoires (10 a 15 % de colle
d’os, 5 minutes de thermopressage de 140 a 188di@)supérieures a celles obtenus avec la
résine UF (MOE =530 MPa ; MOR = 5 MPa ; IB = §)fa), pour des taux de gonflement
par I'eau équivalents (35 a 40 %). Un nouveau mécde fabrication de panneaux de
particules a tres faible émission de formaldéhyaeyr un usage général en intérieur, peut

donc étre proposé pour son intégration dans urgeefitle valorisation industrielle du kénaf

au Togo :
ECORCAGE ) .
. Particules de tige
Kénaf —— £fi > BROVAGE Carticules de-
o {D—eﬂb-rage écorcée de kénaf
meécanique) l
Colle
M MALAXAGE € Dos
Fibres longues
(Filasse)
v
v
Cordage THERMOPRESSAGE
textile
v

Panneaux de
particules de type P1

Deux autres types de liants extraits d’organes ldetgs sélectionnées pour leurs usages

traditionnels au Togo ont ensuite été étudiés :

- La caractérisation de la composition chimique étukle des conditions d’extraction
agueuse de cosse de gousse de NRaki@ biglobosa Benih d’écorces de tiges de
tamarinier d’'Inde ou faux Campéchdrithecellobium dulce Benthet de gaine
foliaire des sorghos rouges ou sorghos de teimt(8i@ghum caudatum Stapuf'une
part, et de calice de fleur de kapokier rouBenjbax costatujret d’écorce de tiges
de Grevia venusta Fresemnt permis d’obtenir des extraits riches en tasnin
hydrosolubles (44 %, 33 % et 23 % respectivemeaudréir des trois premiers types
d’'organes) et en substances pectiques (75 et 68spectivement a partir des deux

derniers types d’organes).
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- La mise en ceuvre de ces extraits, a partir de ljyagade leur comportement
thermique et rhéologique, comme liant des partcude tige de kénaf écorcé a
conduit a des panneaux thermopressés dont lest@astiqgues mécaniques sont
équivalentes voires supérieures a celles obtentezsla colle d’os ou la résine UF
(MOE = 1100 MPa; MOR = 5,7 MPa; IB = 0,45 MPanslde cas de I'extrait

d’écorces dé. dulcs.

Les tannins hydrosolubles, comme les substancdmjpes de ces extraits aqueux assurent
efficacement le rble de résine thermodurcissablesdkes panneaux thermopressés.
L’association des extraits riches en tannins agecolle d’'os dans le liant améliore encore
les résistances en flexion des panneaux, ce quigpreuattribué a la synergie entre tannins et
protéines (MOE =1 300 a 1 350 MPa ; MOR = 9,5 a/Pla pourP. dulcea 50 a 80 % de
taux de substitution dans la colle d’os). Maise&slgnergie agit peu sur la cohésion interne
et ne limite pas significativement le taux de genfent par I'eau qui reste supérieure ou égal

a 35 % dans le meilleur des cas.

De nouveaux liants a base de tannins ou de sulestaectiques extraits d'organe de plantes
récoltées au Togo pourraient donc étre produitalémsent pour I'élaboration des panneaux
de particules de tige écorcées de kénaf. L'optitimisades conditions d’extraction et de
formulation de ces liants permettra d’améliorercgades propriétés de ces panneaux.

Mais l'incorporation directe des organes de plateyés dans les particules de kénaf
simplifie grandement le procédé. Elle nécessiteegdpnt une adaptation pour assurer la
mobilisation des tannins ou des pectines extradildrs du thermopressage. L'imprégnation
du mélange particules de kénaf (90 %) - poudregdioe (10 %) par une solution de soude a
1 % dans l'eau, avec un rapport liquide/solide ¢ d température ambiante dans un
malaxeur planétaire provoque le gonflement desiceattignocellulosiques et la solvatation
des extractibles. Les résistances mécaniques anrfldes panneaux thermopressés obtenus
a partir de ces mélanges sont élevées dans premseikes cas (MOE = 1 500 a 1 900 MPa ;
MOR = 9 a 11 MPa), bien que le milieu alcalin paigsovoquer la dégradation des tannins
d’écorce deP. dulceet des pectines de. venustaet surtout augmente considérablement la
sensibilité a I'eau de tous les panneaux. L’incaapon de colle d’os permet néanmoins de

corriger cet effet négatif et d’'amléliorer la coloésinterne des panneaux.
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Un nouveau procédé mettant en ceuvre la technolbigidrusion bi-vis, permettant de
minimiser la quantité de soude et d’optimiser ldan@e particule-liant, est mis au point : les
particules de tige écorcée de kénaf sont imprégpaeta solution de soude a 1 % avec un
ratio liquide/solide de 1 a 60 °C dans la premizo@e de I'extrudeur, puis mélangées
intimement sous contrainte de cisaillement aux psad’organe dans la seconde zone de

I'extrudeur.

La caractérisation thermoacoustique et la tenueagtessions environnemantales restent des
investigations indispensables devant permettreadactériser de maniere plus complete les

panneaux ainsi obtenus afin d’en faire des produitgstriels potentiels.
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