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RESUME

L’agriculture modeme utilise une grande quantité de plastiques, qui sont
généralement des produits & wusage unique. En raison des problémes
environnementaux tels que le changement climatique, les émissions de CO,,
l'utilisation de matériaux plus respectueux de I'environnement et moins énergivores
est devenue une sérieuse enjeux écologiques. A cet égard, I'utilisation de matériaux
composites biodégradables comme alternatives des matéraux pétrochimiques dans
l'agriculture s’avére nécessaire. La présente étude vise a développer des pots
biodégradables, a pouvoir fertilisant & partir de sous-produits agro-industriels.
Différentes formulations ont été préparées en utilisant de I'acide polylactique (PLA),
de la fibre thermomécanique (TMP), des boues mixtes (BM), du biochar et du fumier
de poulet (FU). Divers tests de caractérisation mécaniques, thermiques et chimiques,
ainsi que de biodégradabilité et de quantification du pouvoir ferilisant de ces
maténiaux ont &té réalisés. Les résultats ont montré que lincorporation de 20 % de
BM, FU, ou Biochar dans la matrice PLA augmentait son module de Young en traction,
tout en améliorant son taux de cristallinité par rapport au PLA pur. L'évaluation de la
dégradation accélérée des biocomposites dans le compost a révélé que I'ajout de FU
et de BM augmente la dégradabilité des biocomposites, cependant, 'ajout de biochar
ralentit leur dégradation. Les résultats ont également mis en lumiére que les
biocomposites ont enrichit le sol en nutiments, tout en assurant leur sécunté d'usage
pour les sols et les plantes.

Mots-clés : PLA, biodégradation, biocomposite, pouvaoir fertilisant, pot biodégradable,
sous-produits agro-industriels, développement durable, valonsation des matiéres

organiques résiduelles.

Keywords: PLA, biodegradation, biocomposite, fertilizing capacity, biodegradable pot,
agro-industrial by-products, sustainable development, valorization of residual organic

matter.



INTRODUCTION

Au cours des derniéres décennies, des progrés importants ont été réalisés vers une
plus grande durabilité dans l'industrie de I'horticulture, vy compris I'adoption de la
Gestion intégrée des Parasites (GIP), la fertilisation adéquate et I'utilisation d'engrais
a libération contrélé, etc. Toutefois, il demeure des obstacles a surmonté pour la
réalisation d'une véntable durabilité, principalement la dépendance envers les
plastiques a base de pétrole dans plusieurs applications telles que le paillage, les films

d'ensilages, les systémes d'irmigations, et en particulier les pots de culture.

En 1960, lintroduction des pots en plastigue a représenté un changement
révolutionnaire pour lindustrie des sermres et des pépiniéres. Selon Garthe et al.
(1993), 245,85 Mt de plastique ont &té utilisés annuellement dans 'agriculture, dont
145,15 Mt de livres, étaient attribuées aux contenants de plantes. Cette consommation
a connu une croissance exponentielle, atteignant plus de 4 milliards de contenants en
plastique a usage unique par an seulement aux Etats-Unis en 2013 (Schrader et al_,
2013). Il convient de souligner spécifiguement les données canadiennes, provenant
d'une étude récente d’AgriRECUP, une organisation qui gére le recyclage des déchets
agricoles, indiquant que la production agricole au Canada utilise environ 62 000
tonnes de plastique chague année, dont 2 654 tonnes sont spécifiquement utilisées
dans le secteur des pépiniéres et de I'horticulture. Cette augmentation montre les
avantages en termes de performance, polyvalence et Iégéreté des pots en plastique.
Cependant, cela révéle aussi la nécessité de découvrir des alternatives durables,
étant donné leur impact environnemental et le fait que prés de 98 % finissant dans les
décharges (Schrader et al_, 2013).

Une fois mis en décharge, les plastiques peuvent prendre jusqu’a 500 ans pour se
décomposer complétement. Ce processus de décomposition entraine la formation de
fragments de plastique de plus en plus petits, se transformant en micro et
nanoparticules (Rahman et al., 2021). Ces particules altérent la porosité du sol,
perturbant le mouvement de lair & travers celui-ci, et peuvent aussi impacter
négativement les communautés microbiennes du sol, réduisant ainsi la fertilité des

terres arables. Des études ont démontré que les fragments de plastique libérent des



esters d'acide phtalique, des composés chimiques potentiellement cancérigénes,
dans le sol. Ces substances ont la capacité de s'accumuler dans les cultures,
représentant ainsi un risque pour la santé humaine dans le cas d'un exposition

prolongée (Evans et al., 2004).

Des efforts pour fournir des alternatives durables aux pots a base de pétrole ont mis
I'accent sur l'utilisation des fibres naturelles et des composants organiques tels que le
tourbe, le papier, la fibre de noix de coco, le coq de riz, les fibres de plumes de volaille,
de paille de riz et de fumier laitier. Cependant, la plupart des pots fabriqués a partir de
ces fibres ne possédent pas les caractéristiques fonctionnelles du plastique, souvent
requises par les agriculteurs. Ces alternatives affichent des propriétés mécaniques
inférieures, comme une moindre résistance a la déchirure pour les pots en papier ou
une faible résistance aux chocs lors du transport des contenants. Evans et al. (2010)
ont souligné aussi que la résistance a '’humidité et la gestion des besoins en eau

étaient parmi les défauts les plus critiques de ces pots.

Le développement des pots biodégradables a partir des plastiques biodégradables
est devenu lune des solutions alternatives au probléme des déchets plastiques
provenant des activités agricoles. Cette nouvelle approche est 'une des clés pour
atteindre les objectifs d’'une agriculture durable. Parmi ces matériaux, la poly (acide
lactique) (PLA) se distingue. Ce polyester aliphatique, dérvé de ressources
renouvelables telles que le mais, le grattage, la canne a sucre, la pomme de terre et
d’autres matiéres premiéres renouvelables par fermentation bactérienne, offre des
avantages notables. Il posséde des propriétés remarquables, telles que la nigidité,
I'hydrophobicité, la non-toxicité, et la biodégradabilité. Ces caracténistiques le rendent
comparable aux plastiques conventionnels dérivés du pétrole (Munawar et al_, 2015;

Karamanlioglu et al., 2013).

Etant donné que le coiit du plastique biodégradable est beaucoup plus élevé que celui
du plastique pétrochimique, il est peu probable qu'il soit utilisé a grande échelle.
L’utilisation de déchets agricoles en tant que charges dans les biocomposites a suscité

un immense Intérét scientifiqgue en raison de ses effets environnementaux



pragmatiques, incluant la biodégradabilité, la réduction de I'empreinte carbone, et la

diminution du colt des produits biopolyméres.

Le développement des pots biodégradables a partir de biocomposites dérivés de
ressources durables et de déchets de biomasse a significativement contribué a établir
un équilibre écologique entre I'agriculture et l'industrie (Ahn et al., 2011; Gigante et
al., 2021). Dans cefte optique, les travaux de ce mémoire consistent & améliorer
davantage la durabilité dans le domaine de I'horticulture ornementale en développant
des pots biodégradables a partir de déchets de biomasse agricole et de sous-produits
de l'industrie du bois. Afin d'évaluer la performance de divers pots biodégradables
comme altemative potentielle aux pots en plastique traditionnels, il est d'abord
impératif de déterminer les propriétés des matériaux composites élaborer pour
comprendre leur impact sur 'efficacité d'utilisation, d’étudier la biodégradabilité de ces

matérnaux et d'évaluer le pouvoir fertilisant de ses maténaux.

Le présent manuscrt est divisé en trois chapitres principaux, suivis d’'une conclusion
générale. Le premier chapitre est consacré a la revue de la littérature. Un deuxiéme
chapitre qui se concentre sur I'approche méthodologique, contenant les objectifs et
les hypothéses du travail ainsi qu'une description détaillée du matériel et des
méthodes de caracténsations adoptées. Un troisiéme chapitre est consacré a
I'analyse et la discussion des résultats. Finalement, la conclusion générale du
manuscrit fait le bilan des résultats de cette recherche et propose des perspectives

pour les futures recherches.



1. ETAT DES CONNAISSANCES

1.1 Matiére organique résiduelle
1.1.1 Problématique de gestion de la matiére résiduelle
Avec des projections indiquant que la population mondiale atteindra bientét les 10
milliards, la croissance démographigue exponentielle est identififée comme un
probléme majeur (Wallerstein, 2020). Cette augmentation de population se confronte
a un défi de surconsommation dans les sociétés modemes, ol la demande en produits
ne cesse de croitre, exercant une grande pression sur un systéme aux ressources
déja limitées. Cette dynamique engendre une perturbation de la sécunté alimentaire
mondiale, ainsi que I'accumulation de matiéres résiduelles en grande quantité, posant

le défi d'une gestion efficace de leur fin de vie.

Au Canada, et plus précisément au Québec, la production annuelle des matiéres
résiduelles est aux alentours de 13 millions de tonnes métriques, dans laquelle la
matiére organique résidentielle (résidus verts et alimentaires) représente environ
1,546 Mt humide.

Les méthodes traditionnelles de gestion des matiéres résiduelles, notamment
I'enfouissement et [lincinération, entrainent des iInconvénients é&cologiques
significatifs. L'enfouissement des déchets, particuliérement des matiéres organiques,
en milieu anaérobie (sans oxygéne), conduit & leur décomposition. Cela entraine la
production de méthane (CH4), un gaz a effet de serre puissant. 5'il n'est pas contrdlé,
le méthane contribue au réchauffement climatique et présente des risques d'incendie
ou d'explosion. Le processus d'enfouissement génére également du lixiviat, un liquide
pouvant libérer des composés organigues, inorganiques et des pathogénes dans
I'environnement en cas de fuite, menacant ainsi la qualité des eaux souterraines.
L'incinération, de son cdté, pose également des problémes environnementaux. Ce
traitement libére des gaz polluants comme des oxydes d’'azote (NO-), du dioxyde de
soufre (S0O.), des dioxines, et des particules fines, nuisant a la qualité de I'air et posant

des risques pour la santé publique.



Ces informations mettent en évidence la nécessité de repenser les stratégies de
gestion des déchets pour minimiser leur impact environnemental et favoriser des

pratiques plus durables.

1.1.2 Gestion de la matiére résiduelle

Le secteur des matiéres résiduelles (MR) produit environ 4 % des émissions
nationales de gaz a effet de semre (GES) (Environnement et Changement climatiques
Canada, 2016). Pour combattre le changement climatique et réduire le gaspillage des
ressources, le gouvernement du Québec défend le principe des 3RV-E dans la gestion
de la matiére résiduelle (GMR). Ces matiéres doivent étre Réduites a la source,
Réemployées, Recyclées, Valorisées et finalement Eliminées. Cette approche vise a
prioriser les actions dans la gestion des MR, avec l'objectif de transformer le Cluébec
en une société sans gaspillage, ol la seule matiére résiduelle éliminée serait le résidu
ultime. La matiére organique issue des MR est a la fois une perte et une ressource a
valoriser. Pour pouvoir analyser les impacts de sa gestion, il est nécessaire de prendre
en compte ce qu'elle remplace et le contexte dans lequel elle est produite (Tanguy,
2016).

La valorisation des matiéres résiduelles organiques en agriculture souligne leur réle
fertilisant et leur contribution au cycle écologique. En transformant ces matiéres en
compost ou en amendements, il est possible d'imiter le processus naturel de
décomposition, comme la décomposition des feuilles en automne, enrichissant ainsi
le sol en nutriments, en énergie et en humus. Cette pratique de recyclage soutient la
santé du sol, améliore sa structure et sa fertilité, et surtout favorise une agriculture

durable.

1.1.3 Matiéres résiduelles fertilisantes
Les matiéres résiduelles fertilisantes (MRF) sont des « matiéres résiduelles dont
I'emploi est destiné & entretenir ou a améliorer, séparément ou simultanément, la
nutrition des végétaux, ainsi que les propriétés physigques et chimiques et I'activité
biologique des sols ». Par convention, les déjections animales (fumiers) et autres

engrais de ferme ne sont pas considérables comme des MRF, bien que ces matiéres



soient résiduelles et comportent des propriétés d'engrais et d'amendement des sols

(voir Figure 1.1).

Matiéres Résiduelles Fumiers, lisiers et autres
Fertilisantes (MRF) résidus d'exploitation agricole
Matiéres résiduelles compostable - Matiéres résiduelles de
Secteurs nunicipa I'industrie forestiére
Secteur de la transformation
______________________________ primaire du bois (sciene) et des
fabniques de pites et papiers
- Matieres putrescibles
- Résidus alimentaires - Résidus de scieries
- Résidus verts (écorces, sciure efc.)
- Résidus de bois non - Résidus de fabriques de
contaniinés pates et papiers
- Boues d’épuration - Ecorces
municipales - Boues de papetiéres
Figure 1.1

Répartition des matiéres organiques résiduelles en secteurs selon les

divisions réglementaires
Source : Adapté de Hébert et al.( 2004)

Les principaux types de MRF sont les biosolides, les amendements calciques ou
magnésiens (ACM) et les composts. Les biosolides, traditionnellement appelés,
proviennent du traitement primaire des eaux usées (biosolides primaires), ou du
traitement secondaire (biosolides secondaires), et sont souvent combinés (biosoclides
mixtes). Ces biosolides peuvent provenir du traitement d’eaux usées municipales ou
industrielles. lls sont utilisés comme amendements organigues des sols comme
source d'éléments fertilisants (engrais). Les ACM regroupent pour leur part les
cendres, les poussiéres de cimenteries, les boues de chaux, de papetiéres et autres

résidus minéraux alcalins.



Le recyclage des matiéres résiduelles fertilisantes (MRF) au Québec, qui sont riches
en matiéres organiques et nutniments, contribue significativement a la réduction du
gaspillage des ressources, en accord avec les objectifs de la politique provinciale de
gestion des déchets. Les MRF sont principalement destinées a I'épandage sur les
terres agricoles et acéricoles, transformées en compost, intégrées dans la production
de terreaux commerciaux, utilisées dans la sylviculture et comme litiére animale. En
2014, prés de 1,4 Mt de MRF ont é&té épandu sur sol ou utilisé comme litiére,
contribuant ainsi a la fertilité des sols et a la réduction de [l'utilisation d'engrais

minéraux importés, diminuant les colts associés.

1.1.4 Pouvoir fertilisant de la matiére organique résiduelle
Les résidus organiques sont principalement composés de carbone, d’hydrogéne et
d'oxygéne, qui constituant plus de 90 % de leur masse séche. Ces matériaux sont
également une source de nutriments essentiels pour les plantes, regroupés en macro
et micro-éléments. Les macro-éléments, comme l'azote (N), le phosphore (P), le
potassium (K}, le soufre (S), le calcium (Ca) et le magnésium (Mg), varient en quantité
selon le type de matiére organique. En revanche, les oligo-éléments, ou nutriments
secondaires, sont présents en moins de 0,1 % de la matiére séche. La partie suivante
se concentrera sur trois macro-éléments cruciaux : l'azote, le phosphore et le

potassium.
Azote (N)

L'azote joue un réle clé dans la croissance des plantes, agissant comme un élément
central de la fertilisation et influencant directement les rendements agricoles. Il est un
composant majeur des acides aminés et nucléiques, essentiels a la vie cellulaire. La
majorité de I'azote dans le sol est présent sous forme organique, représentant plus de
95 % de 'azote total, tandis que I'azote minéral ne constitue qu’une petite fraction, <
5 % (Mustin, 1987).

L'azote organique est converti en ammonium (NHs*) par le processus
d’'ammonification, réalisé par divers micro-organismes, puis en nitrate (NOz) par

nitrification, un processus effectué par des bactéries spécifigues comme



Nitrosomonas et Nifrobacter. Ces formes minérales d'azote, NHs* et NOs, peuvent
étre directement absorbées par les plantes ou immobilisées dans la biomasse
microbienne du sol. La Figure 1.2 illustre le cycle de I'azote, montrant comment I'azote
est transformé dans le sol, un processus principalement facilité par I'activité des micro-

organismes (Victor, 2021).

Les recherches de Amlinger et al. (2003) ont révélé que les composts provenant de
déchets municipaux enrichissent le sol en nutiments, incluant 'azote minéral, qui peut
constituer jusqu'a 0,15 % de leur composition. Leur utilisation dans les sols peut
significativement augmenter la disponibilité immédiate de I'azote minéral (Amlinger et
al., 2003).

i Emissions
volatilisation N, + NoO

Lixiviation
de nitrates

Oy

Figure 1.2

Schéma du cycle de I'azote lié &4 un apport de la matiére organique
Source : Adapté de Victor et al. (2021)

Phosphore (P)
Les plantes absorbent le phosphore principalement sous forme d'ions phosphate
(H2PO* et HPO4*). Ce nutriment est vital pour la formation des composants
structuraux clés tels que les acides nucléiques et les phospholipides, pour faciliter les
transferts d’énergie par phosphorylation, et pour participer a diverses réactions

métaboliques. Cela influence ainsi la réactivité des substrats et les modifications



conformationnelles des coenzymes. La disponibilité du phosphore issu de la matiére
organique résiduelle est influencée par les caractéristiques du sol, notamment sa
capacité a immobiliser le phosphore par adsorption sur des oxydes de fer et
d'aluminium ou par précipitation en cas d'apport élevé. Ainsi, un équilibre entre
phosphore minéralisé et immobilisé se forme, rendant la disponibilité du phosphore
dans le sol vanable, dépendant de facteurs tels que la composition et le pH du sol
(Bowen et al., 1976).

Potassium (K)

Le potassium (K*) est un ion essentiel pour les plantes, absorbé et transporté
principalement sous forme ionique. Il est crucial pour maintenir la pression osmotigque
et la turgescence cellulaire, car il peut s’accumuler en grandes quantités dans les
vacuoles. Le potassium régule aussi les mouvements des cellules et des organes,
aide a I'accumulation et & la migration des anions, tels que les ions nitrate (NO3), et
facilite le fonctionnement continu des pompes a protons par des échanges avec les
ions H*. Il active de nombreuses enzymes et joue un réle vital dans la synthése des
protéines et des polysaccharides, cependant, son absence peut entrainer une
accumulation d'acides aminés et de sucres, ce qui peut perturber les processus

métaboliques essentiels des plantes et des micro-organismes.

L'apport de potassium par les résidus organiques dépend de leurs natures. Des
études ont montré que le compost de fumier est un bon fertilisant potassique, mais
peut aussi présenter en excés pour les plantes et d'engendrer un déséquilibre K* /
Mag*.

1.1.4.1 Valorisation des boues papetiéres en agriculture
L'application des boues issues de l'industrie papetiére offre des bénéfices notables en
agriculture, principalement en améliorant la fertilité du sol. Ces boues augmentent la
teneur en matiére organique, enrichissent le sol en éléments nutritifs essentiels tels
que I'azote, le phosphore et le potassium, et améliorent le pH, la structure du sol, ainsi

que sa capacité a retenir I'eau et a échanger les cations (Camberato et al., 2006).
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Des analyses physico-chimiques menées sur différents types de boues (primaires,
secondaires ou mixtes) ont été résumées dans le Tableau 1.1 (Faubert et al., 2016).
Ces analyses révélent que les biosolides papetiers sont des sources de
macronutriments comme le potassium, le calcium, le magnésium et le soufre, ainsi
gue de micronutriments. Bien que la concentration de ces éléments vare selon les
usines, elle est généralement inférieure a celle trouvée dans les biosolides

municipaux, a 'exception du bore et du molybdéne.

Tableau 1.1
Propriétés physiques et chimiques des boues primaires, secondaires, mixtes
(primaire-secondaire) et de désencrage des usines de pates et papiers (PPMS)

Parameétres PPMS PPMS PPMS PPMS
primaire secondaire mixte désencrage
Matiéres séches (*%eMS) 15-57 1-47 19-60 32-63
Teneur en cendre (“cMS) 10-15 10-20 20 40-60
Azote (%MS) 0,045-02 11-7,7 0,7-36 0,15-1,0
Phosphore (%MS) 0,01-006 02528 0,22-0,74 0,0012-0,16
Potassium (%MS) 0,02-001 0,078-0,7 0,03-0,33 0,0029-0,2
Rapport C/N 111,1-943 8,1-50,1 13,1-31,1  34,1-3441
PH 511 6-8,5 3,881 7,292

Source : Adapté de Faubert et al. (2016); * %MS =Pourcentage de matiére séche

L’épandage de boues provenant de l'industrie des pates et papiers a un effet positif
sur la fertilité du sol et stimule I'activité microbienne. Les &tudes de Chantigny et al.
(2000) ont observé des améliorations dans les propriétés du sol et ont spécifiguement

noté que les boues de désencrage favorisent la croissance et I'activité microbienne.

Des recherches supplémentaires ont mis en évidence une augmentation du
rendement des cultures suivant 'épandage de boue. Marouani et al. (2019) a montré
que l'usage de boues de désencrage enrichies en azote organique, telles que les
boues d'épuration, le fumier de volaille ou les boues secondaires, représente une

méthode agricole durable, capable de soutenir la qualité et le rendement des cultures.



Bien que I'épandage de boues soit une pratique répandue et généralement acceptée
dans les régions a proximité des usines de pates et papiers, certaines préoccupations
subsistent, notamment en ce qui concerne la teneur en métaux lourds. Faubert et al.
2016 ont relevé que, bien que la concentration de métaux lourds dans les boues
papetiéres soit souvent inférieure a celle des biosolides municipaux et des limites

réglementaires, elle demeure un sujet d'inquiétude pour le public.
1.1.4.2 Valonisation du Biochar en agriculture

L'utilisation du Biochar en agriculture offre de multiples avantages pour les propriétés
du sol et 'environnement. Comme souligné par Spokas et al. (2009) son incorporation
dans les champs influence positivement les caractéristiques physiques et chimiques
du sol, contribue a la réduction des émissions de gaz a effet de serre tels que COz,

CH4, et NzO, et améliore la santé microbienne du sol.

Lehmann et al. (2006) ont mis en avant son réle significatif dans I'absorption des
microbes et des fertilisants, réduisant ainsi le lessivage de ces demiers. Sa structure
poreuse lui confére une capacité efficace a capturer les microbes, ainsi que des
propriétés antibactériennes et antifongiques notables. De plus, sa porosité facilite
I'aération du sol, améliorant ainsi les conditions de croissance des plantes (Chan et
al., 2011; Liao et al., 2013).

Comme il est montré dans le Tableau 1.2, le Biochar est riche en carbone, oxygéne
et hydrogéne. Il contient aussi des minéraux et cligo-éléments essentiels comme le
calcium, le potassium, le sodium, et le fer, offrant ainsi un supplément nutritif au sol
(Tan et al., 2011). A des températures de pyrolyse plus élevées, le Biochar devient
plus riche en carbone, et possédent des teneurs en hydrogéne et oxygéne plus faibles.
La surface spécifique et la porosité du Biochar augmentent généralement avec la

température de pyrolyse.
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Tableau 1.2
Propriétés physico-chimiques des résidus de bois et du Biochar

C(%) H(%) N(%) S(%) O(%) *SS(mZg)

Epinette noire 48 4 6,57 0,08 1,04 439 0,5

Ll Ll T Ll T Ll

400 °C 725 371 0,71 060 230 158
350 °C 754 384 087 0,51 194 208
315°C 530 576 074 086 396 42

Source : Adapté de Ayadi et al. (2020) *SS : Surface spécifique

Le Biochar peut également jouer un réle dans I'immaobilisation de contaminants, y
compris des métaux lourds comme le plomb, le cuivre et le cadmium (Tan et al., 2011).
Sa porosité crée un milieu favorable pour la croissance microbienne, et par la suite
favorse la formation d’agglomérats, améliorant ainsi I'aération et la rétention d'eau du
sol. Cette structure affecte positivement la texture, la profondeur, et la consistance du
sol (Tammeorg et al., 2016). La capacité du Biochar a retenir l'eau a été
particuliérement notée dans les sols tropicaux, contribuant & une gestion plus efficace
de I'eau et des nutriments (Glaser et al., 2002).

A long terme, I'application de Biochar augmente la fertilité du sol (Steiner et al., 2008)
et améliore la capacité d’échange cationique (CEC), la porosité, 'humidité et aussi le
pH du sol (Lehmann et al., 2006). Plusieurs travaux de recherche ont conclu que
l'usage de Biochar entraine une hausse du rendement des cultures, signifiant que sa
présence enrichit le sol en carbone et en éléments nutntifs, améliorant par conségquent

la structure du sol et la productivité agricole (Zhang et al., 2020).

1.1.4 .3 Valorisation du fumier de poulet en agriculture
Le fumier de poulet, un sous-produit de l'industrie avicole, est riche en nutriments
essentiels. Il se distingue par sa forte concentration en azote et inclut également
d'importantes quantités de phosphore et de potassium, ainsi que des oligo-&léments
tels que le cuivre, le zinc, le calcium, le cobalt, le fer, le sélénium, le molybdéne, le

manganése et le bore. Par rapport a d'autres types de fumiers le fumier de poulet



affiche des niveaux supéneurs en azote, phosphore et calcium, le rendant

particuliérement bénéfique pour I'agriculture (Tableau 1.3).

Tableau 1.3
Composition chimique moyenne du fumier de difféerentes races de volailles et
de bétail

Origine du Azote Phosphore Potassium Calcium
fumier (kg/mg) (kg/mg) (kg/mg) (kg/img)
Poulets 15,0 15,0 8,0 240
Oies 55 5,5 95 8,5
Canards 8.0 11,0 5,0 13,5
Vaches 4.7 2.8 6,5 43

Les cochons 51 44 6.8 44

Les Chevaux 54 29 9.0 43
Mouton 75 3.8 11,9 58

Source : Adapté de Drozdz et al. (2020)

En raison de sa composition riche en nutriments, le fumier de poulet peut étre valorisé
comme un amendement organique capable d'enrichir le sol, d'en améliorer les
propriétés physiques et de renforcer sa fertilité biologique (Drézdz et al., 2020). Son
application comme engrais naturel offre une méthode efficace pour accroitre la fertilité

du sol et promouvoir une agriculture durable.

1.2 Les polyméres biodégradables
Au cours des 100 derniéres années, les plastiques ont progressivement &té utilisés et
sont désormais omniprésents et indispensables (Sohn et al., 2020). Cependant, en
raison de la production continue de plastiques a base de pétrole et d’'une gestion des
déchets inadéquate, Zhong et al. (2018) prévoient que la quantité de déchets
plastigues annuelle atteindra 850 millions de tonnes d’ici 2050. De plus de 150 millions
de tonnes de débris plastiques flottent actuellement a la surface des océans (Hees et
al., 2019). Une production de plastique aussi vigoureuse entraine des problémes bien
établis nuisant a l'environnement en créant une pollution marine, une pollution

terrestre et une pollution de I'air par des émissions de COz. Cette économie linéaire
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tirée par la combustion de combustibles fossiles entraine I'émission de gaz a effet de
seme, et 'épuisement inconsidéré des ressources naturelles nuit considérablement a

la vie des générations futures (Hees et al_, 2019).

Afin de lutter contre ce probléme, I'adoption des polyméres biodégradables se
présente comme une solution clé. Ses polyméres conservent des propriétés et des
performances essentielles sans affecter la durabilité. Ceftte transition réduit la
dépendance aux ressources fossiles, soutenant ainsi une économie circulaire plus

durable.

1.2.1 Définition d’'un bioplastique biodégradable
Le terme « biodégradable » correspond a une substance pouvant, sous I'action de
micro-organismes naturels tels que les bactéries ou les champignons, se décomposer
en eléments divers, généralement en COz, CH4, H20, biomasse ainsi que d'autres

substances naturelles.

La biodégradabilité des plastiques est définie par des standards et l'utilisation du
terme est donc bien encadrée. Selon la norme ASTM D6400 : « Se dit d'un plastique
dégradable dont la dégradation résulte de I'action de micro-organismes naturellement
présents dans le milieu tel que les bactéries, les mycétes ou les algues » (ASTM,
2012).

1.2.2 Classification des polyméres biodégradables
La classification des bioplastiques, en fonction de leurs procédés de synthése et de
leurs sources, est présentée sur la Figure 1.3, afin d’expliquer les différents types de

bioplastiques. Les quatre groupes sont :

Groupe 1 : Les bioplastiques naturels issus directement de la biomasse, par

exemple I'acide polylactique (PLA).

Groupe 2 : Les bioplastiques issus des micro-organismes par fermentation
microbienne, par exemplele polyhydroxyalcanoates (PHA) et le
polyhydroxybutyrate (PHB).



Groupe 3 : Les bioplastiques obtenus par synthése a partir de monoméres

renouvelables comme les protéines et polysaccharides.

Groupe 4: Les bioplastiques pétrochimiques biodégradables comme le
polycaprolactone (PCL), la poly (acide glycolique) (PGA) et le polybutyléne

succinate-co-adipate (PBSA).

Folymére bisdégradable

Bropolymeres Polymcres
(Ressowce (Ressounce
rensvelanhile) Pétrochome)
D" angine ¥ o e mecio- ¥ ongane -
lrinaasse A EATRsae lesleclmologee
PHA
Pristéme Pabv sacchanides PLA PGA
L I L1 Ll & H!E! i
s Amidou PBSA
closerumn
Provéine de .
= Cellulose
Glhulen Cavaghdénamne
Figure 1.3

Polyméres biodégradables représentatifs basés sur deux ressources
Source : Adapté de Zhong et al. (2020)

1.2.3 Nommes d’évaluation de biodégradabilité des bioplastiques
Les normes d'évaluation de la biodégradabilité des bioplastiques jouent un réle
important dans la détermination de leur impact environnemental et leur intégration
dans des pratiques durables. Ces normes établissent des procédures expérimentales
scientifiques précises pour tester la dégradabilité d'un matériau, ainsi que des

méthodes exactes pour mesurer et calculer les résultats.
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Les normes d'essais de biodégradation sont classées en diverses catégories classées
selon les conditions environnementales spécifiques dans lesquelles se trouvent les

essais de biodégradation, comme l'indique le Tableau 1.4 (Niaounakis, 2013).

Tableau 1.4
Normes d’essai de biodégradation en fonction des conditions
environnementales

En compost En terre En eau de mer

ASTM D5338 EN 17033 ASTM D6691

ISO 14855 NF U52001 ASTM D7474/D7473M
EN 14045 ISO 17556 OCDE 306

ISO 20200 ASTM 5988 ISO 16221

ISO 16929

Source : Adapté de Niaounakis et al. (2013)

1.2.3.1 Normes de biodégradation du compostage
La biodégradation pendant le compostage est évaluée a l'aide des normes d'essai
1SO 14855 et ASTM D5338. La norme ASTM D5338 - 15 spécifie une méthode pour
mesurer la biodégradation aérobie des plastiques dans un environnement de
compostage contrélé et 8 des températures thermophiles de laboratoire (entre 50 °C
et 70 °C). L'essai commence par mélanger le matériau testé avec des biodéchets frais
a une concentration spécifique, puis ce mélange est introduit dans un bac de
compostage a échelle pilote, déclenchant ainsi le compostage biologique. Une
population microbienne naturelle active la décomposition, accompagnée d'une

augmentation spontanée de la température.

Au cours de ce processus, la masse de compostage est réguliérement mélangée. De
plus, la température, le pH, la teneur en humidité et la composition gazeuse des
matéraux de compostage sont réguliérement surveillés et doivent répondre a
certaines exigences afin de garantir une activité microbienne suffisante et appropriée.
Aprés 12 semaines de compostage, le test est considéré comme terminé. La
désintégration est évaluée de maniére quantitative par tamisage sur 2 mm, 10 mm et

par un bilan massique.


https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S221334372300163X#bib70
https://www.sciencedirect.com/topics/earth-and-planetary-sciences/microbial-activity

Dans le contexte des activités de recherche, I'adoption de méthodes d'essai standard
est une pratique courante. Ces normes permettent d’évaluer si un produit peut étre
classifié comme bioproduit ou reconnu comme biodégradable sous des conditions
environnementales définies. La recherche en bioplastiques, en particulier ceux
synthétisés en laboratoire, est orientée vers lI'amélioration de leur capacité de
biodégradation. Pour simuler le compostage en laboratoire, les paramétres tels que la
température, la teneur en eau, le pH, et le rapport carbonefazote (rapport C/N) sont
soigneusement ajustés, ce demier &étant généralement établi 8 30:1. Cette approche
méthodique assure que les conditions de compostage soient optimisées pour évaluer

la dégradation des bioplastiques de maniére contrélée et précise.

Dans le cadre des activités de recherche, les méthodes d’essai standard sont
couramment adoptées. Ces normes sont appliquées pour déterminer si un produit
peut &tre désigné comme bioproduit ou considéré comme biodégradable dans des
conditions environnementales spécifiques. De plus, la recherche sur les bioplastiques,
notamment ceux développés en laboratoire, vise a améliorer leurs propriétés de
biodégradation (Mihai et al., 2014).

1.2.3.2 Normes de biodégradation du sol
Les normes ISO 17556, ASTM D5988, NF U52-001, UNI 11462, et EN 17033 sont les
méthodes standardisées clés pour évaluer la biodégradation des plastiques dans le

sol dans des conditions optimales et contrélées.

Réaliser des tests de biodégradabilité sur de longues périodes présente des défis,
notamment parce que les normes utilisent une biomasse de référence, comme la
cellulose. De plus, I'absence de spécification d'un sol de référence complexifie ces
évaluations. La norme ne requiert pas l'identification précise des micro-organismes ou
des communautés microbiennes impliquées, suggérant que la diversité biologique du

sol et ses effets sur la biodégradation ne sont pas pris en compte de maniére détaillée.

La biodégradabilité du bioplastique est principalement affectée par le type de sol
sélectionné dans lequel des micro-organismes spécifigues sont naturellement

présents (Giordano, 2018). Il est donc difficile de comparer la biodégradabilité d'un
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méme matériau dans différents sols, car les mécanismes de biodégradation changent
non seulement au cours de la saison, mais aussi d'un endroit a 'autre (Kolstad et al_,
2012). Par exemple, les sols sablonneux ne sont généralement pas propices a la
biodégradation des biopolyméres, principalement en raison de leur faible capacité de
rétention d'eau. L'eau constitue le milieu vital pour la plupart des micro-organismes
responsables de la biodégradation. En conséquence, la faible teneur en eau des sols
sablonneux limite l'activité microbienne nécessaire pour la décomposition des

biopolyméres (Cucina et al., 2021).

Dans les activités de recherche, les méthodes d'essai s'alignent souvent sur les
standards é&tablis, mais ces normes ne reflétent pas toutes les conditions
environnementales existantes. L'environnement naturel a I'échelle du laboratoire est
simulé en variant la température, 'humidité, la profondeur et la taille des échantillons
enfouis. Dans ces recherches, la perte de masse, mesurée périodiquement, est le
principal indice utilisé pour évaluer la biodégradabilité des bioplastiques dans le sol.
En effet, il est supposé que des micro-organismes sont présents dans le sol et que et

ils seraient capables de dégrader le matériau.

1.2.4 Indices de biodégradabilité
Les indices de biodégradabilité pour les bioplastiques sont déterminés par les
caractéristiques structurelles comme le poids moléculaire et la morphologie de
surface, ainsi que par l'activité microbienne. L'émission de gaz tels que le CO4, le O,
et le CHs reflétent les processus de dégradation dans des conditions aérobies ou
anaérobies. La perte de poids, souvent utilisée comme mesure de la biodégradabilité,
peut étre trompeuse, car elle peut résulter de processus non biologiques (Folino et al_,
2020). Des approches alternatives pour mesurer la biodégradabilité comprennent
I'évaluation de la réduction du carbone total (Adhikan et al_, 2016), I'observation de
changements visuels comme la décoloration ou I'érosion (Harmson et al., 2018), les
mesures d'adénosine triphosphate (ATP) : une molécule qui sert de source d'énergie
principale pour de nombreux processus cellulaires utilisé pour évaluer l'activité
microbienne ou la biodegradabilité pour les produits oxodégradables, et I'analyse

spectroscopique. La conversion du carbone en CO2 et CHs est un critére pour


https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S221334372300163X#bib81

I'évaluation de la biodégradabilité en conditions anaérobies (Ruggero et al., 2019)
avec le test du potentiel biochimique de méthane (BMFP) comme la méthode standard
en laboratoire. En conditions aérobies, la production de CO: et la consommation de

02 servent d'indicateurs de biodégradabilité.

1.2.5 Les différentes étapes de biodégradation de biopolymére
La biodégradation des biopolyméres se déroule en deux phases distinctes: la

dégradation primaire (ou partielle) suivie de la dégradation totale comme illustrée dans

la Figure 1.4.

Polymére

~ .
i Oxydation ou hydrolyse
Polymerisation ‘ (enzymes)
~
Fragments
L-/ ‘ N\,
H:0 o CO: et/ou CHs

Mineéralisation

Biomasse
Figure 1.4

Schéma du processus de biodégradation d’un biopolymére
Source : Adapté de Polman et al. (2021)

Durant la dégradation primaire, les chaines polyméres se fragmentent, augmentant la
surface de contact entre le polymére et les micro-organismes, facilitant ainsi la
décomposition des macromolécules en fragments plus courts. Cette fragmentation est
généralement catalysée par des enzymes extracellulaires, soit endoenzymes,
scindant aléatoirement les liaisons internes des chaines, soit exoenzymes, clivant les
unités monoméres aux extrémités des chaines. Cette &étape se produit en dehors des
cellules des micro-organismes, principalement en raison de la grande taille et de

I'insolubilité des macromolécules.
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La seconde phase (minéralisation) se produit lorsque les fragments oligomériques
deviennent suffisamment petits pour étre pénétrés a lintérieur des cellules. Ces
fragments peuvent étre dorénavant bicassimilés et minéralisés par les micro-
organismes, conduisant a la formation de gaz (tels que CO2, CHa, N2, Hz), d'eau, de

sels, de minéraux et de nouvelle biomasse.

1.2.6 Facteurs influencant la biodégradation

1.2.6.1 Environnement et conditions de dégradation
La décomposition des bioplastiqgues est influencée par l'activité des micro-
organismes, tels que les bactéries et les champignons (Folino et al_, 2023). Lorsque
la décomposition est due a ces organismes, on parle de processus biotiques,
aboutissant a la biodégradation du maténau. Dans ce cas, le biopolymére est
transformé en substances simples telles que le COz H20, NHs", N2, Hs, et en
biomasse grace a I'action biologique (Gémez et al,, 2013). A linverse, dans un
environnement abiotique, ol la dégradation est induite par des facteurs tels que la
chaleur, la lumiére du soleil et 'humidité, les chaines polyméres du bioplastique se
fragmentent dans un processus abiotique, et entrainant la formation de particules
persistantes (Rujnic-Sokele et al., 2017). Cette distinction entre biodégradation et
dégradation abiotique est essentielle pour comprendre les mécanismes de

décomposition des bioplastiques et leur impact sur I'environnement.

La décomposition des bioplastiques vane significativement en fonction du milieu de
dégradation, que ce soit dans le sol, I'eau de mer, ou dans le compost (Karamanlioglu
et al., 2013). Chacun de ces milieux présente des caractéristiques physico-chimiques
uniques qui influencent directement la croissance et 'activité des micro-organismes
responsables de la biodégradation de chague milieu. Différents paramétres physico-
chimiques clés existent, tel que la température, la teneur en eau, le pH du milieu, la

teneur en oxygéne, la composition et le rayonnement UV.

La température du milieu impacte significativement I'activité des micro-organismes et
la cinétigue des réactions chimiques impliquées dans la dégradation des

bioplastiques. Des essais de dégradation peuvent étre réalisés sous des conditions



mésophiles, généralement entre 25 °C et 40 °C, ou thermophiles, de 50 "C a 70 °C.
A mesure que la température augmente, I'hydrolyse et I'activitt microbienne
s'intensifient, améliorant ainsi la vitesse de biodégradation. Cependant, des
températures excessivement élevées peuvent réduire ou méme inhiber I'activité

microbienne, ralentissant la décomposition du bioplastique.

La teneur en eau du milieu est cruciale pour la biodégradation des bioplastiques
comme le PLA. En effet, un milieu plus humide favorise une augmentation du taux
d’hydrolyse, accélérant ainsi la décomposition des chaines polymériques. Une
humidité suffisante est indispensable pour que les micro-organismes puissent
exprimer leurs fonctions, incluant la croissance et la reproduction. Par conséquent, la
biodégradation se déroule plus efficacement et rapidement dans des conditions

humides comparativement a des environnements secs.

Le pH du milieu exerce une influence critique sur les mécanismes d'hydrolyse et le
processus de biodégradation des polyméres, modulant Pactivité catalytique des
enzymes spécifiques a la décomposition polyméngue. Cette activité enzymatique est
optimisée a des valeurs de pH qui peuvent étre soit acides soit basiques, dépendant

de la nature biochimique des enzymes impliquées dans la nature de dégradation.

La teneur en oxygéne joue également un rdle crucial, en particulier dans la
biodégradation aérobie, un environnement bien oxygéné favorise [Iactivité

microbienne et la dégradation rapide des bioplastiques (Cucina et al., 2022).

La biodégradation des matériaux polyméres est fortement influencée par la teneur en
nutriments essentiels tels que l'azote et le phosphore, qui sont cruciaux pour la
croissance et I'activité des micro-organismes. Le rapport C/N joue également un réle
significatif dans ce processus : un rapport C/N supérieur a 25 peut limiter la
biodégradation, car les micro-organismes nécessitent de I'azote pour synthétiser leurs
protéines et enzymes (Fuentes et al., 2021). Par ailleurs, la présence de métaux
lourds dans l'environnement peut inhiber I'activité microbienne et ainsi ralentir la

biodégradation.
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L'exposition aux rayonnements solaires et en particulier les UV influents sur la
dégradation du biopolymére. Le rayonnement UV diminue l'intégrité physique du PLA

et augmente sa fragilité et sa contrainte de rupture (Teixeira et al_, 2021).

1.2.6.2 Propriétés du maténiau
La biodégradation d'un biopolymére est fortement influencée par ses propriétés, y
compris les aspects structuraux a différents niveaux. La composition chimigue et la
structure moléculaire jouent un réle fondamental, tout comme les paramétres
structuraux d'ordre supérieur tels que la température de transition vitreuse (Tg). Les
caractéristiques physiques du matériau, ainsi que le procédé de mise en forme utilisé
pour le fabriquer, sont également déterminantes dans le taux et l'efficacité de sa

biodégradation.

Les groupements fonctionnels tels que les groupes carboxyle, alcool, ester et amide
sont connus pour leur susceptibilité a 'hydrolyse enzymatique, pouvant accélérer la
biodégradation indépendamment de la structure moléculaire. Il est généralement
reconnu que les polyméres ayant une faible masse molaire et des chaines sans
ramifications latérales se biodégradent plus facilement. Cette facilité de
biodégradation est due a la présence accrue de groupes fonctionnels réactifs aux
extrémités des chaines polyméres, qui sont plus accessibles pour les réactions
chimiques, notamment lI'hydrolyse. De plus, ces chaines moins encombrées
permettent une meilleure perméabilité a I'eau, ce qui facilite I'hydrolyse et, par

conséquent, la dégradation du polymére par les micro-organismes.

La biodégradation est influencée par plusieurs caracténstiques physiques du
maténau, telles que son hydrophilie (sa capacité a absorber de I'eau) et de sa rugosité.
Ces propriétés favorisent I'adhésion et la colonisation des micro-organismes sur la
surface du matériau, accélérant ainsi sa décompaosition (Riedewald, 2006). La surface
spécifigue et les dimensions du maténiau sont également importantes. Une grande
surface spécifique expose davantage de matériau a I'action microbienne, ce qui peut

accelérer la biodégradation. Néanmoins, I'épaisseur du matériau joue un réle inverse



- plus un matériau est épais, plus sa biodégradation sera lente (Rujni¢-Sokele et al.,
2017).

Les phénoménes de diffusion sont effectivement favorisés dans les polyméres en état
caoutchoutique, c'est-a-dire, lorsque la température du milieu est supérieure a la
température de transition vitreuse (Tg) du polymére testé. Les polyméres dont la Ty
est relativement basse, particulierement ceux dont la Tgest inférieure a la température
ambiante, se dégradent plus rapidement (Tokiwa et al_, 2009). La mobilité moléculaire
accrue dans I'état caoutchoutique facilite les réactions chimiques et 'accessibilité des
enzymes ou des agents chimiques dégradants, accélérant ainsi le processus de
dégradation (Kalita et al.,, 2021). De méme, les polyméres ayant une faible
température de fusion seront caractérisés par une plus grande flexibilité des chaines
polyméres et leur biodégradation sera facilitée (Emadian et al., 2017). Le degré de
cristallinité d'un polymére a un impact significatif sur la biodégradation. En effet, les
zones cristallines sont plus denses et ordonnées, rendant difficile I'accés des micro-
organismes de dégradation. En conséquence, les parties amorphes sont plus
susceptibles a l'attaque enzymatique et & I'hydrolyse chimique, car leur structure
moins organisée permet une meilleure pénétration des agents de biodégradation (Ren
etal, 2019).

Les procédés de transformation d’'un polymére en matériau fini ont un impact aussi
sur la biodégradation. La formulation du maténau, y compnrs les additifs tels que les
plastifiants, d'agents nucléons et de charges, peut modifier ses propriétés physico-
chimigues et, par conséquent, influencer sa vitesse de biodégradation. De plus, le
procédé de fabrication, comme l'extrusion, l'injection ou le thermoformage, ainsi que
les conditions opératoires telles que la température et la pression, affectent la
structure et les caractéristiques finales du matériau. Ces variations dans le processus
de fabrication peuvent entrainer des différences significatives dans la capacité du

matériau a se biodégrader.
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1.2.7 L'acide polylactique (PLA)
L’acide polylactique (PLA) est un polyester thermoplastique aliphatique, dégradable
et biocompatible, reconnu pour étre le premier polymére synthétique fabriqué a partir
de ressources renouvelables (Giordano, 2018). Le PLA est obtenu par la

polymérisation de sucres issus de diverses sources de biomasse agricole.

Le PLA (acide polylactique) est fabriqué par condensation de I'acide D- ou L- lactique,
ou par polyménsation par ouverture de cycle du lactide, un monomére dérivé de
l'acide lactique. La polycondensation directe d’acide lactique produit du PLA a faible
poids moléculaire, tandis que la polymérisation par ouverture de cycle donne du PLA
a haut poids moléculaire, qui bénéficie de propriétés mécaniques supérieures
(Jamshidian et al, 2010). Il a également &té généré via la polyménsation par

condensation azéotropique de l'acide lactique (Muller et al_, 2017).

Ce matériau présente de nombreux avantages, tels que sa facilité de fabrication, sa
biocompatibilité, sa biodégradabilité, sa non-toxicité et ses propriétés thermiques
supérieures (Jiménez et al, 2019). Ces caractéristiques ont suscité un intérét
croissant pour le PLA, notamment en raison de sa disponibilité et de son colt
compétitif. 1l est considéré comme un polymére a fort potentiel pour remplacer les
polyméres issus de la pétrochimie, comme le polyéthyléne, polypropyléne et
poly(téréphtalate d’éthyléne), trouvant des applications dans les secteurs médical,

agricole et de 'emballage (Hamad et al_, 2016).

Propriétés et applications. Les applications ont longtemps été lié¢es au domaine
biomédical, grace a sa biocompatibilité et 4 sa biodégradabilité dans le corps humain,
et au domaine de I'emballage, mais des améliorations relatives a la structure du PLA
(par l'utilisation d'un deuxiéme polymére ou renforce) ont permis d'élargir le champ

d’application de ce plastique biosourcé.

Le PLA a été largement accepté comme polymére biodégradable pour les matériaux
d'emballage en raison de sa nigidité, de sa transparence, de sa capacité
de traitement et de sa biocompatibilité. Comparé a d'autres biopolyméres tels que les

PHAs, le polyéthyléne glycol (PEG) et le polycaprolactone (PCL), le PLA présente une


https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/processability

meilleure aptitude au traitement thermique, permettant au PLA d'étre utilisable dans
de nombreuses voies de mise en ceuvre telles que le moulage par injection, soufflage,
moulage, filage de fibres, thermoformage, etc, (Rasal et al., 2010). De plus, le PLA
présente un niveau moyen de perméabilité a I'eau et a 'oxygéne comparable a celui
du polystyréne (Mattioli et al.,, 2013 ; Rhim et al.,, 2009). Cependant, le PLA a une
faible résistance a la perméation de l'oxygéne, et il est également cassant avec moins
de 10 % d'allongement & la rupture. Cela limite les applications nécessitant une

déformation plastique a des niveaux de contraintes élevés.

1.2.8 La dégradation du PLA
Le PLA subit diverses formes de dégradation, comme des dégradations hydrolytique,
thermique, oxydative, bactérienne et enzymatique. Toutefois, dans le contexte de la
dégradation dans un environnement de sol ou de compostage, les processus
hydrolytique et enzymatique sont particuliérement pertinents et méritent une attention
approfondie en raison de leur réle crucial dans la biodégradation du PLA dans ces

milieux.

Dégradation hydrolytique. Durant 'hydrolyse, les groupes ester de la chaine
principale du PLA sont progressivement clivés, transformant le polymére en
oligoméres et monoméres solubles (Teixeira et al_, 2021). Cette réaction se manifeste
par la scission des liaisons ester en acide carboxylique et alcool, selon I'équation

chimique suivante (Eq. 1.1) :
-CO0 + Hz20 — -COOH + OH (1.1)

Ce processus est autocatalytique, les groupes acides carboxyliques terminaux du PLA
et leurs oligoméres facilitent la rupture des liaisons ester restantes. La scission de la
chaine lors de I'hydrolyse libére des groupements acides H*. L'acide est retenu dans
le matériau ou dans le milieu réactionnel, entrainant une diminution du pH et une
accélération de la vitesse d’hydrolyse (Zaaba et al., 2020). L'hydrolyse est plus rapide
dans les régions amorphes du PLA, ol I'eau pénétre plus aisément, commencant ainsi
la dégradation qui se propage plus lentement dans les zones crstallines

(Karamanlioglu et al., 2017). En résultat, la dégradation hydrolytique du PLA entraine
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une augmentation de la cristallinité et une diminution des propriétés physiques et

mécaniques du matérau (Chan Chong et al_, 2009).

Dégradation microbienne. La biodégradation du PLA (acide polylactique) par les
micro-organismes nécessite d'abord une hydrolyse chimique pour rompre les liaisons
ester, formant des oligoméres de faible poids moléculaire, du CO2, du CHs et des
acides carboxyliques (Castro-Aguirre et al_, 2016). Ainsi, une scission aléatoire et non
enzymatique de la chaine des groupes ester se produit, conduisant & une réduction
du poids moléculaire. La fragilisation des polyméres se produit généralement au cours
de cette étape, réduisant leur poids moléculaire (Auras et al., 2004). La décomposition
des polyméres biodégradables conduit a la formation de COz, d'eau, de composés
inorganiques et de biomasse, sans générer de résidus visibles ou toxiques (Wei et al_,
2019).

Il est important de noter que le PLA est plus résistant aux attagques microbiennes de
I'environnement que d'autres polyméres synthétiques. Lorsque la minéralisation n'est
pas compléte, une biotransformation se produit, créant des métabolites ou des
produits de transformation organiques et inorganiques. La dégradation mécanique
peut également se produire par des activités méso et micro faunigues, telles que les
vers de terre, fragmentant les déchets polyméres et les incorporant dans le sol minéral
(Polman et al_, 2021).

Sur le plan enzymatique, la dégradation peut se produire par oxydation (aérobie) ou
hydrolyse (aérobie et anaérobie). Les micro-organismes présents dans le sol
commencent a digérer les oligoméres d'acide lactique de poids moléculaire inférieur,
produisant du CO: et de I'eau, uniqguement lorsque le poids moléculaire moyen de
I'échantillon de PLA atteint environ 10 000 g/mol (Lunt, 1998). Le mécanisme de

dégradation enzymatigue est illustré a la Figure 1.5.
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Figure 1.5
Mécanisme de biodégradation enzymatique des plastiques dans des

conditions
Source : Adapté de Chu et al. (2015)

1.2.9 Biocomposites a base de PLA et de résidus agricoles
L'étude de la biodégradation de ces composites est cruciale pour évaluer leur
performance environnementale et leur intégration dans les systémes de gestion des
déchets. Dans ce contexte, une étude de la littérature a ét& menée concernant la
biodégradation des biocomposites & base de PLA incorporant de résidus agricoles et

forestiers.

Pour compenser la lente biodégradation du PLA, Zandi et al. (2019) ont incorporé de
la paille de riz (RS) dans les biocomposites en tant que charge. L'étude de la
dégradation aérobie du PLA vierge et des composites de PLA chargés de paille de riz
dans un sol agricole riche, sur une période de 128 jours, a révélé que les composites
contenant une plus grande quantité de paille de nz se dégradaient a8 une cinétique
significativement plus rapide de celle du PLA. L'examen des surfaces des composites
aprés leur enfouissement dans le sol a révélé une augmentation significative de la
rugosité, avec la présence de larges ravines, cavités et microfissures, contrastant

avec la surface relativement lisse des échantillons de PLA pur.
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Sun et al. 2022 ont exploré la biodégradation naturelle de composites a base de
résidus de riz (RR) et de PLA en utilisant une méthode d'enfouissement simple dans
le sol pour simuler leur décompaosition environnementale. L’analyse a montré que ces
composites avaient une biodégradabilité significative et directement liée a la
proportion de RR. Les tests de biodégradation, réalisés dans des conditions naturelles
d'enfouissement, ont confimé que les composites RR/PLA se décomposent de

maniére plus efficace que le PLA pur.

Mathew et al. (2005) ont exploré la biodégradation de composites de PLA renforcés
avec de la cellulose microcristalline (MCC), de la farine de bois (WF) et de la pate de
bois (WF), fabriqués par extrusion, dans un compost. L'évaluation de la
biodégradabilité a &té effectuée a 58 °C, conformément & la norme ASTM D5338,
avec un taux d’humidité du sol d'environ 60 % en poids. Les résultats ont révélé que
l'intégration de 25 % en poids de MCC et de WP a diminué le taux de désintégration
par rapport au PLA pur, une baisse attnbuée a la moindre absorption d'eau et a la
réduction de la diffusion a travers les composites. En revanche, les composites
contenant 25 % en poids de WF ont démontré une meilleure biodégradabilité,
amenant les chercheurs & déduire que ce type de composite était plus sensible a

I'humidite.

Bendourou et al. (2021) ont développé des biocomposites en utilisant du PLA recyclé
post-consommation (rPLA), enrichie de 6 % de boues de pates a papier de Kruger
Wayagamack inc. (Trois-Riviéres, Québec, Canada) et de fibres de chanvre fournies
par I'Etoffe rustique inc. (Rimouski, Québec, Canada). Ces composites ont été
enterrés dans le sol d’un jardin, dans un environnement sans activité enzymatique ni
matiére compostable, et maintenus a une température moyenne de 30 °C avec une
humidité relative de 80 % pendant six mois, selon la procédure décrite par Yussuf et
al. (2010). L'expérimentation a révélé que le composite rPLA-fibre de chanvre a
montré le taux de biodégradation le plus élevé (1,9 %), suivi par le rPLA combiné avec
boue de désencrage (1,5 %), le rPLA avec boue mixte (1,3 %) et le rPLA non chargé
(0,9 %). L'accélération de la dégradation du rPLA-fibre de chanvre est probablement

due a la biodégradabilité et & la haute teneur en cellulose de la fibre de chanvre,



facilitant la décomposition par les enzymes présentes dans le sol et la dégradation

hydrolytique liée a 'humidité du sol.

L'étude menée par Mahmoud et al. (2022) évalue la biodégradation du PLA renforcé
par des celluloses microcristallines extraites de coques d'abricots (AC) et de noix
(WC). Les résultats des essais d'enfouissement révélent que les composites
contenant 7 % de WC affichent une perte de poids significative, atteignant 38,44 %
aprés 12 mois d'enfouissement. Cette accélération de la biodégradation est attribuée
a une distribution homogéne de WC dans la matrice de PLA. Par ailleurs, les
composites renforcés avec 18 % de fibres de coco traitées montrent une dégradation
plus rapide que le PLA pur, avec une perte de poids estimée a 34,9 % aprés seulement
18 jours d’enfouissement, ce qui est expliqué par le caractére hydrophile des fibres de

COCO.

La composition des fibres lignocellulosiques utilisées comme charges influence le
comportement en biodégradation de leurs composites associés. Une forte
concentration de lignine dans les fibres peut entraver ce processus de dégradation
(Muniyasamy et al., 2013). En effet, le caractére hydrophobe de la lignine réduit son
affinité avec lI'eau présente dans le sol, limitant ainsi son interaction avec les micro-

organismes et, par conséquent, sa biodégradation (Lammi et al., 2019).

Petinakis et al. (2010) ont mélangé du PLA avec de I'amidon et de la farine de bais,
puis ont évalué la biodégradabilité des biocomposites produits en mesurant la quantité
de CO:z collectée lors de I'essai de compostage selon la norme AS ISO 14855 pendant
une période de 85 jours. Il a été constaté que les taux de biodégradation des
mélanges de PLA/amidon et des composites PLA/bois-farine étaient supérieurs a
ceux du PLA pur. Le taux de biodégradation est passé d'environ 60 % a 80 % lorsque
la teneur en amidon est passée de 10 % a 40 % aprés 80 jours. L'amidon et la farine
de bois ont accéléré la décomposition thermique du PLA, et 'amidon a montré un effet

relativement plus fort que la farine de bois.

Dans une autre étude, Gattin et al. (2002) ont examiné la biodégradation d'un film

polymére coextrudé a base d’amidon et de PLA dans différents environnements,
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incluant des milieux liquides, solides, inertes, et de compostage. Le processus de
dégradation a &té suivi 8 une température constante de 58 °C, en accord avec les
normes ISO/CEN 14852 et 14855, L'étude a révélé que les taux de biodégradation
vanaient selon le milieu, avec une préférence marquée pour le milieu liquide, suivi du
compostage, puis du milieu solide inerte. Cette recherche a également mis en lumiére

le réle facilitateur de 'amidon dans la biodégradation du composite PLA.

Gomez-Caturla et al. (2023) ont &tudié les propriétés de biodégradation d’'une matrice
de PLA mélangée avec de la farine de noyau de mangue (MKSF) en tant que charge
biosourcée, avec une concentration constante de 30 % en poids de MKSF. La
désintégration des échantillons de PLA et des composites PLA-MKSF a été examinée
dans des conditions de compostage a 58 °C et avec 55 % d’humidité relative,
conformément a la norme 150 20200. Les résultats ont montré que le PLA pur s’est
complétement désintégré (100 % de dégradation) en 9 semaines. Cependant,
l'intégration de MKSF a réduit la capacité de désintégration a 90 % aprés 12 semaines
d’'incubation. L'ajout de plastifiants a la composition du composite a entrainé une
augmentation du taux de désintégration pendant les 8 premiéres semaines, un effet
probablement di a la nature hydrophile des plastifiants (TBN et TCN), favorisant
I'absorption et la diffusion de I'eau a travers le polymére au début du processus de
désintégration. La dégradation hydrolytique est ainsi facilitée, surtout dans les zones

amorphes du polymére.

L'intégration d'un agent comptabilisant dans les biocomposites peut influencer leur
biodégradabilité. Les composites a base de fibres de coco et de PLA, utilisant de
I'anhydride maléique comme agent de couplage, ont été étudiés par Lovino et al.
(2008). Leurs résultats indiquent que le composite avec un agent comptabilisant
présentait une biodégradabilité réduite, & hauteur de 53 %, par rapport au composite
sans agent comptabilisant, qui présentait un taux de biodégradation de 60 % sur une
période d'essai de 90 jours. Cette observation suggére que l'ajout d'un agent

comptabilisant peut influencer la dégradation biologique des biocomposites.



L'incorporation de résidus agricoles et forestiers, qui sont des ressources abondantes,
dans la fabrication de nouveaux maténiaux, peut contribuer & diminuer les coiits de
production. Néanmoins, la nature et la composition de ces résidus influencent de

maniére significative le comportement en biodégradation des compaosites.

1.3 Les pots biodégradables
1.3.1 Evolution des pots a travers le temps
Avant lI'introduction des pots pour la culture, les plantes étaient cultivées directement
en pleine terre et transportées, emballées dans du baluchon et de la toile de jute. La
production commerciale de pots a réellement débuté dans les années 1950, aprés la
Seconde Guerre mondiale (Figure 1.6). Initialement, les pots en argile étaient
privilégiés, mais leur poids élevé, leur taille limitée et leur fragilité ont conduit a leur
remplacement progressif par des pots en papier goudronné ou en métal. Les boites
de conserve alimentaires, robustes et é&conomiques, ont ensuite été réutilisées dans

le secteur de la pépiniére, s'adaptant mieux aux exigences du marché de

I'aménagement paysager.

Figure 1.6
Evolution du pot de plantes au cours du temps

Toutefois, l'usage de boites métalliques posait des problémes de sécurté et de
durabilité, notamment a cause des bords tranchants et du nsque de rouille (Knox et
al., 2011). Dans les années 1960, I'introduction des pots en plastique a marqué un
changement économique et industriel, ces derniers devenant rapidement la norme
dans le secteur en raison de leur légéreté, de leur durabilité et de leur compatibilité
avec l'automatisation. Néanmoins, la gestion des déchets plastiques est devenue

problématique, étant donné les difficultés liées a leur réutilisation et leur recyclage.
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Ainsi, le développement de pots biodégradables, ou "biopots”, capables de se

décomposer rapidement a été proposé pour pallier ce probléme (Evans et al_, 2010a).

1.3.2 Classification des biopots
Les biopots sont classifiés principalement en deux catégories (Figure 1.8) : plantables
ou compostables, selon leur vitesse de biodégradation. Cette classification des
biopots est principalement influencée par les matiéres premiéres utilisées pour leur
fabrication (Nambuthiri et al., 2015).

BIOPOTS

Plantable compostable

Se biodégradent Résistance de la Doivent étre retires

Enterrés

directement dans le directerent sur le “'""‘f'";e 'I"”i avant la plantatien
sol avec |a plante tarrain empeche les et places dans un
racines des plantes
tas de compost
de traverser leurs ot 5o hisdderade
] \ parois J P e
[ Fabrigqués & partir I
de différents bypes

r Géndralement
fabrigues i partir

de matrice
arganigue, tels que

la fibre de coco, le de bioplastique a

fumier, le papier, la base d'amidon, de

tourbe, la paille, la balles de riz et
fibre de bois d'acide polylactique

Figure 1.7
Classification et caractéristiques des pots biodégradables
Source : Adapté de Tomadoni et al. (2020)

Les pots plantables peuvent étre plantés dans le sol avec la plante. lls doivent se
biodégrader rapidement une fois plantés pour favoriser le développement des racines,
qui s’étendront dans le sol environnant & mesure que le contenant se décompose. Ce
type de pot est congcu pour faciliter la transition de la plante du pot au sol sans

perturber son systéme racinaire.



En revanche, les biopots compostables ne sont pas destinés a étre enterrés
directement dans le sol. Aprés la transplantation des plantes, ils peuvent étre jetés
dans un compost ou une décharge ol ils se biodégraderont (Mcooney, 2009). La
structure plus solide de ces matériaux empéche les racines des plantes de traverser

les parois du pot (Tomadoni, 2020).

1.3.3 Avantages des pots plantables
D'un point de vue agronomique, lutilisation de pots en plastique influence le
développement ultérieur des plantes (McKay, 1997). Les parois des pots forcent les
racines a pousser vers le bas et a s'encercler entre elles, durant leur recherche d'eau
et de nutiments. En conséquence, peu de longues racines sont enchevétrées,
conduisant a leur étouffement. Dans ces conditions, la plante est exposée a un état
de stress élevé causé par l'absorption entravée des nutiments et de l'eau par
constriction des racines. De plus, en raison de la haute barriére a l'oxygéne des pots
en plastique, les plantes ne recoivent pas de l'oxygéne que par le haut, réduisant
l'oxygénation des racines. Par conséquent, I'oxygéne permettant également de
maintenir la température des supports de culture, un apport insuffisant contribue a
étouffer le sol et & tuer les microorganismes bénéfiques au développement des
plantes. Cet aspect négatif influence toute la plante, la rendant plus vulnérable a la
chaleur, a la sécheresse et aux maladies, affectant la production aérienne (Markham
et al,, 2011). D'autre part, I'imperméabilité a 'eau des pots en plastique pourrait
entrainer des problémes d'arrosage excessif, favorisant le développement de

moisissures ou de champignons sur le substrat.

L'utilisation de biopots plantables présente de nombreux avantages pour I'agriculture,
en réduisant I'effort de travail, les colts et I'impact environnemental. Ces pots facilitent
un développement plus naturel des racines, tant en plein champ qu'en inténeur,
comme dans les sermres, ol ils aident & prévenir les problémes liés a 'enroulement et
a 'enchevétrement des racines. Les biopots plantables peuvent également réduire le
choc du repiquage et le besoin d'élimination (Evans et al., 2004). En se biodégradant,
les biopots plantables se transforment pour produire de la biomasse et des produits

inorganiques tels que l'eau et le dioxyde de carbone (Jaya et al, 2023). En se
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dégradant, ils libérent des substances telles que l'azote, le carbone et d'autres

nutriments, enrichissant ainsi le sol environnant.

1.3.4 Biopots basés sur les déchets industriels et agricoles
L’étude menée par Manafi-Dastjerdi et al. (2022), a examiné l'efficacité de différentes
compositions de fumier et de sciure de bois, combinées avec trois types de liants
naturels (amidon de mais, laine de mouton, ainsi qu'un mélange des deux), pour la
fabrication de biopots. En se basant sur les critéres d’évaluation et conformément aux
normes internationales (comprenaient le gonflement d'épaisseur, la résistance de la
liaison interne, et 'absorption d'eau), il a &té découvert que la formulation composée
de 80 % de fumier et de 20 % de sciure de bois offrait les meilleures performances.
Des tests de dégradation sur le terrain ont révélé que les biopots a base d’amidon de
mais avaient une meilleure dégradabilité et favorisaient une croissance plus saine des
racines, ainsi que des tiges et des feuilles de plants de tomates, comparativement aux
autres types de liants. Cette étude a aussi constaté que la production de ces biopots
était significativement moins colteuse que celle des pots commerciaux comparables,

et affichait une durée de conservation estimée entre 6 et 8 mois.

Juanga-Labayen et al. (2021) ont &tudié I'efficacité des déchets textiles mélangés a
des déchets de papier pour créer des pots de semis biodégradables. lls ont formulé
un biocomposite utilisant un mélange de coton (20 % coton, 40 % papier journal, 40
% de carton ondulé) et de polycoton (20 % polycoton, 40 % papier journal, 40 % carton
ondulé). Ces mélanges ont affiché une résistance mécanique équivalente a celle des
pots commerciaux. Les tests de biodégradabilité anaérobie ont révélé le potentiel
élevé de production de biogaz et de méthane, indiquant leur capacité a se
décomposer dans des conditions anaérobies. De plus, une germination des graines a

100 % a été atteinte avec ces pots de semis.

Dans I'étude de Jaya et al. (2022), I'efficacité de l'utilisation de bourre de palmier a
huile et d'alginate de sodium pour fabriquer des pots biodégradables a été évaluée.
Les résultats ont montré que l'augmentation du contenu en alginate de sodium

améliorait la rétention de l'humidité, la densité spécifique, 'absorption d'eau, la



résistance a la traction ultime (UTS), et I'élongation a la rupture des pots.
Spécifiguement, le pot avec 15 % d’alginate de sodium affichait une UTS maximale
de 1,29 MPa et une élongation a la rupture de 6,77 %. L'analyse de la morphologie
de surface par microscopie électronique a balayage (SEM) a indiqué que le pot
contenant 5 % d'alginate de sodium présentait de nombreuses cavités poreuses,
suggérant une intégration incompléte de la matrice avec les fibres. Bien que les pots
biodégradables aient démontré des propriétés fonctionnelles appropriées pour une
utilisation écologique, I'étude recommande des recherches complémentaires pour

évaluer leur performance en conditions réelles d'utilisation.

Jirapormvaree et al. (2017) se sont intéressés a l'utilisation des déchets d’ananas pour
fabriquer des pots de pépiniére biodégradables. lls ont identifié une formule optimale
sans liant, privilégiant une texture grossiére et une épaisseur de pot de 1 cm. Cette
composition a permis de produire des pots décomposables, avec des taux de
libération d'azote (N) et de phosphore (P) mesurés a 0,34 et 7,97 respectivement, et
un volume d'absorption moyen de 267,64 en 40 minutes. Ces pots se dégradaient
entiérement aprés 45 jours. Les analyses ont montré que les propriétés physiques et
chimiques des déchets d’ananas, utilisés pour la production des pots, étaient

écologiquement sires et bénéfiques pour la croissance des plantes.

Fuentes et al. (2021) ont examiné I'effet fertilisant de divers pots biodégradables, en
se concentrant sur la matrice structurelle (telle que la gélatine, la farine de déchets de
blé/ mais, et le papier cellulosique) et les déchets ou sous-produits utilisés comme
charge (comme les coques de toumesol/ riz et la yerba mate) dans la composition du
matérau composite. Les pots dénivés de la farine de déchets de mais et des balles de
riz ont montré de faibles performances, contrairement aux conteneurs a base de fanne
de déchets de blé chargés avec des coques de tournesol. Ces derniers ont montré
une action préventive contre les dommages aux feuilles pendant le développement
des plantes, estimée a environ 30 % moins que les plantules cultivées dans des pots

dénvés de la farine de déchets de mais et des balles de rniz.
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Les recherches menées par Evans et al. (2004) ont révélé que les plantes situées
dans des biopots composés de tourbe et de fibre de plume avaient besoin d'étre
arrosées plus fréequemment que celles dans des pots en plastique. Cette observation
a été attribuée a un taux d'évaporation plus élevé a travers les parois de ces biopots
en raison de la nature des matériaux utilisés. De plus, il a été noté que les pots en
fibre de plume retenaient moins d'eau comparativement & ceux en tourbe. Cette
différence est probablement due aux propriétés hydrophobes des fibres de plume,

alors que la tourbe, étant hydrophile, a une meilleure capacité de rétention d'eau.

Dans le méme contexte, Evans et al. (2010b) ont constaté que la majorité des
contenants &tudiés, incluant ceux en fibre de bois, en tourbe et en fumier, permettaient
une évaporation significative de I'eau a travers leurs parois. Cela est le résultat de la
faible résistance a 'humidité, compliquant par la suite la manipulation de ces biopots.
D’autre part cette recherche a montré que certains biopots sont plus susceptibles a la
croissance d'algues et de champignons, ce qui pourrait grandement affecter I'achat
de ces produits. Les contenants en fibre de bois et en tourbe étaient les plus
susceptibles a la croissance d'algues, suivis par ceux en fumier, en papier et en paille

de nz.

1.3.5 Biopots basé sur les biocomposites biodégradable
Dans leur recherche, Gigante et al. (2021) ont examiné l'utilisation de boue de papier
comme charge pour enrichir les biocomposites faits d'acide polylactique (PLA) et de
polybutyléne adopta téréphtalate (PBAT), en particulier pour la production de pots
horticoles. lls ont identifié que I'ajout de 30 % de boue de papier dans les composites
était optimal pour la fabrication de ces pots, démontrant ainsi le potentiel de la boue
de papier a remplacer le carbonate de calcium comme charge dans les biocomposites.
Leur étude incluait également des tests de phytotoxicité sur des graines de Lepidium
sativum L_, qui ne montrait aucun effet phytotoxique de la boue et soulignait la viabilité

de ces matériaux pour I'horticulture et la floriculture.

Ahn et al. (2011) ont étudié la biodégradation des bioplastiques composés de fibres
de plumes de volaille (PFF) et d'acide polylactique (PLA), fabriqués par extrusion et



moulage par injection. La biodégradabilité des composites a été mesurée par la
production de CO,; dans un compostage contrélé en laboratoire & 58 °C sur une
période de 60 jours, utilisant des mélanges de fragments de pot et dinoculum de
compost. Les résultats ont montré que les pots de type B (5 % de plumes de volaille,
80 % de PLA, 15 % d’amidon) et les pots de type C (50 % de plumes de volaille, 25
% d'urée, 25 % de glycérol) présentaient une biodégradabilité de 53+ 2 % et 39+ 3
% respectivement, avec plus de 85 % de la dégradation totale survenant dans les 38
premiers jours. Les analyses réalisées par spectroscopie proche infrarouge (NIR) ont
montré que les plumes de volaille demeuraient non dégradées durant le processus de

compostage, probablement en raison de leur nature hydrophobe.

Sun et al. (2019) ont étudié des composites biodégradables fabriqués a partir de
copolyméres et de fibres de paille, spécifiquement pour application de conteneur de
fleurs biocomposites. lls ont réalisé un test de dégradation aérobie sur une durée de
24 mois, maintenu a une température de 10 a 25 °C et une humidité relative de I'air
de 25 % a 65 %. Les résultats ont montré que le taux de dégradation maximal atteint
pour les échantillons testés était d’'environ 50 %. Il a été observé que l'intégration
accrue de fibres de paille améliorait la biodégradation des pots, principalement en
raison de la richesse en macromolécules biodégradables comme la cellulose et
I'hémicellulose dans la paille. De plus, I'étude a démontré qu'un rapport C/N approprié
favorisait le développement de la communauté microbienne, ce qui a par la suite

amélioré le processus de dégradation.

Dans I'étude de Balestri et al. (2019), I'objectif était d’évaluer I'effet de l'intégration de
fibres Posidonia océanique (P. oceanica) dans une matrice de PHBY sur la
dégradation de bioconteneurs. Au cours de I'essal de dégradation, des modifications
structurelles telles que la décoloration et I'apparition de fissures sur les cités et le fond
des bioconteneurs ont été constatées, particuliérement aprés la premiére année de
I'essai. Il a été noté que la faible adhérence entre les fibres de P. océanique et la
matrice de PHBYV contrnibuait & accélérer la dégradation de ces bioconteneurs, notée

comme un indicateur clair des processus de dégradation en cours.
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Sartore et al. (2018) ont exploré le développement de bacs biodégradables pour
pépiniéres en utilisant des déchets de lindustrie du cuir. lls ont développé des
composites en combinant un hydrolysat de protéines (Pr. Hyd) issu de ces déchets
avec de poly(éthyléne glycol) (PEG) ou de l'huile de soja époxyde (ESO). La
recherche a porté sur l'ajustement des propriétés mécaniques et la durabilité
environnementale des produits en vanant les conditions de transformation et en
incorporant des charges naturelles comme la sciure et la farine de bois. Les
composites obtenus ont montré un potentiel pour diverses utilisations, en particulier
en agriculture, ol le Pr Hyd joue un réle fertilisant. Les pots biodégradables fabriqués
ont démontré une résistance mécanigue adéquate pour leur fonction durant le cycle
de vie des plantes, de la germination au repiquage. Des tests de biodégradation ont
été effectués pour évaluer la décomposition des matériaux lors de la culture, montrant
une dégradation compléte en sol, ce qui renforce les bénéfices fertilisants pour les

cultures.

Dans leur étude, Treinyte et al. (2018) ont développé un polymére biodégradable en
utilisant de l'alcool poly(vinylique) (PVA) comme liant et de la farine d'aiguilles de pin
et de la farine d'écorce de pin comme charge pour fabriquer des pots. lls ont observé
que lintégration de farine d'aiguille de pin dans la matrice PVA augmentait le module
de stockage et la température de transition vitreuse de la matrice. Il a été constaté
gque les films composites contenant de la farine d’aiguilles de pin ne présentaient pas
de proprnétés fongicides, tandis que ceux contenant de la farine d’écorce de pin
inhibaient uniguement la croissance de Trichoderma viridescens. L'étude a également
évalué l'utilisation potentielle des films composites & base de farine d'écorce de pin

dans la fabrication de pots jetables pour la culture de plantes.

1.4 Conclusion
Cette revue bibliographique a exploré en profondeur la valorisation des résidus
organiques, en particulier la boue mixte, le fumier de poulet et le Biochar, dans le
contexte agricole. Les recherches existantes mettent en avant 'efficacité de ces
matiéres pour améliorer le sol, soulignant leur capacité a enrichir la fertilité et a

soutenir le développement végétal. En outre, I'analyse a mis en lumiére les



applications des déchets agricoles et du PLA dans la création de biocomposites
biodégradables, révélant leur contribution significative a la réduction de I'empreinte
environnementale des matériaux conventionnels et a la promotion de I'économie

circulaire.

Cependant, malgré les avancées significatives dans le développement de maténaux
biodégradables comme le PLA, il apparait qu’ll existe un manque de recherches
combinant la boue mixte, le fumier de poulet et le Biochar pour créer des pots
biodégradables. Cette lacune offre une opportunité unique pour ce projet, qui vise a
intégrer ces maténaux dans un produit innovant qui non seulement réduit les déchets,

mais posséde également des propriétés fertilisantes.
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2. APPROCHE METHODOLOGIQUE

2.1 Introduction
Ce chapitre se concentre sur la présentation des maténaux, les procédures de mise
en forme, et les techniques expénmentales utilisées lors de ce projet. En premier lieu,
une clarification de l'objectif principal de la recherche, détaille les buts spécifiques et
développe les hypothéses posées est faite. Ensuite, nous abordant les
caractéristiques et propriétés des différents matériaux utilisés. Puis, nous décrirons le
procédé de mélange et de mise en forme employé pour la réalisation et les mélanges
de composite. Enfin, nous détaillerons les techniques de caractérisation quel que soit

physique, chimique ou mécanique, utilisée au cours de cette étude (Figure 2.1).
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Figure 2.1
Méthodologie adaptée dans cette étude



2.2 Les objectifs et les hypothéses de recherches
L'objectif principal de cette étude est le développement des pots biodégradables a
pouvoir fertilisant & partir de polyméres biodégradables et de résidus agricoles et

forestiers,
Les objectifs spécifiques sont :

« Elaborer des biocomposites a base de de polymére biodégradable (PLA) et de
résidus agricoles (Fumier de poulet), forestiers (Boues mixtes et biochar),
renfort cellulosique (fibres TMP),

= Caractériser les proprietés thermigues, mécaniques et physiques des
biocomposites élaborés, pour évaluer leur potentiel d'étre utilisés comme des
biopots pour plantes,

« Evaluer la conformité des matériaux biocomposites aux normes
environnementales en termes de teneurs en métaux lourds et analyser leur
capacité a améliorer la fertilité du sol, garantissant ainsi une utilisation sire et
bénéfique dans des applications agricoles et horticoles,

= Mesurer la biodégradation des biocomposites dans le compost et la terre noire,

pour mieux comprendre le mécanisme et la cinétique de dégradation.

Les hypothéses de recherche sont :

= |'élaboration de biocomposites par un mélangeur interne, suivi d'une
thermocompression, permet d'obtenir des matériaux avec une distribution
homogéne des charges,

* Les propriétés thermigues, mécaniques et physiques des biocomposites
élaborés varient significativement en fonction du taux et du type de charge
incorporé dans le mélange,

* Les biocomposites a base de PLA et des résidus agricoles et forestiers sont
biodégradables, satisfont les cntéres environnementaux relatifs aux
concentrations de métaux lourds et améliorent la fertilité du sol.

= Le taux de biodégradation des biocomposites est plus élevé dans le compost

en raison de la présence de micro-organismes,
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= La cinétique de dégradation dépend de la composition spécifique des

biocomposites.

2.3 Matiéres premiéres
Afin d'élaborer les biocomposites, deux composants essentiels sont nécessaires : la
matrice, qui est I'acide polylactique (PLA) dans notre cas, et le renfort ou la charge.
Pour nos études, nous avons utilisé quatre types de renforts : la boue mixte (BEM), les
fibres TMP (TMP), le Biochar (Biochar) et le fumier de poulet (FU).

231 La matrice
L’acide polylactique (PLA) choisi est fourni par NaturePlast, sous la forme de granules
et sous la référence PLE 005-1. C'est une résine thermoplastique de PLA (acide
polylactide) 100 % biosourcée selon la norme NF EN 16785-1. Ces propnétés

générales sont présentées dans le Tableau 2.1.

Tableau 2.1
Propriété générale du PLA référence PLI0DS.
Méthode Unité Valeur
Densite ISO 1183 / 1,24
MFI (210 °C ; 2,16 kg) ISO 1133 g/10 min 8
Propriétés optiques / / Transparent
Retrait en moulage / % 01-0,2
Température de fusion / °C 175
Propriétés mécaniques
Contrainte de traction a
ISO 527 MPa 50
rupture
Allongement en traction a
ISO 527 % =5
rupture
Module d'Young IS0 527 MPa 3500
Module en flexion ISO 178 MPa 3350
Choc Charpy (non
ISO 179 KJ/m2 25

entaillé)




Le polypropyléne (PP) utilisé dans cette &étude a &té fourni par Nexeo Solution (The
Woodlands, TX, USA) sous forme de granules. Son indice de fluidité est de
20 g/10 min et sa masse volumique est de 0,903 g/cm®. Son module d'élasticité en

flexion est de 1,482 GPa et sa résistance a la rupture en traction est de 33,09 MPa.

232 Les charges
Quatre types de renfort sont utilisés dans cette étude :

Les boues mixtes. Les boues utilisées pour ce projet sont des boues mixtes issues
des traitements des effluents de 'industrie papetiére Kruger installée a Trois-Riviéres,
QC spécialisé dans la fabrication du carton-caisse 100 % recyclé. Cette matiére a été
récupérée avec une humidité trés élevée (69 %) dans des seaux de récupération bien

fermés pour éviter le dégagement des mauvaises odeurs (Figure 2.2).

Figure 2.2
Les boues mixtes déshydratées

Les fibres de bois TMP. Les fibres TMP utilisées dans cette &tude (appelées aussi
fibres & MDF), provenant d'Uniboard a Mont-Laurier, a Québec, sont présentées dans
la Figure 2.3. Ces fibres sont défibrées et traitées pour la fabrication des panneaux

MDF. L'origine de ces fibres est un mélange de 60 % résineux et 40 % feuillus.
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Figure 2.3
Les fibres thermomécaniques TMP

Le Biochar. Le Biochar employé provient de la pyrolyse rapide de fibres d'épinette
et de pin gris (proportion inconnue), effectuée a des températures allant de 450 °C a
500 °C. Ce Biochar a été produit par la technologie CarbonFX et a &été foumni par Airex
Energy (Bécancour, Québec, Canada). Les détails du procédé de préparation du
Biochar par la technologie CarbonFX ont été expliqués dans la publication de
Braghiroli et al (Braghiroli et al., 2018) (Figure 2 .4).

Figure 2.4
Biochar fourni par Airex Energy

Le fumier de poulet. Le fumier de poulet utilisé a &té obtenu de I'entreprise CEuf
d'Or, située a Val-d'Or, Québec, Canada. Ce fumier de volaille a &été légérement vieilli

et séché avant d'étre transformé en granulés, comme illustré dans la Figure 2.5.



Figure 2.5
Fumier de poulet fourni par les ceufs d’'or

2.3.3 Conditionnement des matiéres premiéres
Séchage des matiéres premiéres. Les matiéres premiéres telles que les BM, les
fibres TMP, le fumier de poulet FU et le Biochar ont une teneur en humidité qui varie
naturellement selon leur type et leur provenance. Ces renforts ont été séchés dans
une étuve pendant 48 h a une température de 50 °*C +10 °C jusqu’a l'obtention d'un
taux d’humidité inférieur a 3%. Le taux d’humidité a &té calculé a partir de I'équation
2.1:

(M humide — M zec )
M zec

% Humidité = X100 (2.1)

Avec - M humide 5t la masse avant séchage et M -.c présente la masse aprés séchage

Broyage et tamisage des renforts. Initialement, les fibres des différents matériaux
ont été broyées a l'aide d’un broyeur a couteaux rotatifs Retsch (Newtown, Etats-
Unis), équipé d’'une grille de 1 mm (voir Figure 2.6.a). Ensuite, pour affiner davantage
les particules, les matiéres broyées ont été tamisées avec un tamis de 106 ym en
utilisant un tamiseur RO-TAP de la compagnie W.S . Tyler (Mentor, Etats-Unis) (voir
Figure 2.6.b).
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Figure 2.6
a) Broyeur a coteaux rotatifs; b) Tamiseur RO-TAP

2.4 Méthodologie d'élaboration et de mise en forme
Avant I'élaboration des composites, une étape de préparation des charges est mise
en ceuvre, comprenant le séchage, le broyage, et le tamisage des maténaux. Cette
préparation est essentielle pour assurer '’homogénéité des mélanges avant leur mise
en forme. Ensuite plusieurs étapes sont nécessaires pour la mise en forme
d’échantillons et leur caractérisation ultérieure (mécanique, thermigue, etc.). Dans le
cadre de cette maitrise, les mélanges ont &té réalisés a I'état fondu, broyés puis mis

en forme par compression.

241 Le plan de mélange
Le plan de mélange suivi dans cette étude est présenté dans le Tableau 2.2. Chague
formulation varie en termes de proportions de ces composants, tout en maintenant
une base constante de 50 % de PLA et 20 % de TMP dans toutes les formulations.
Les fibres TMP sont ajoutées pour assurer une bonne résistance mécanique des
biocomposites. Les variations concernent principalement les proportions de BM, FU,
et BIOCHAR, entre 5 % et 20 %, ajustées pour explorer l'effet de ces modifications
sur les proprietés du mélange final. La Figure 2.7 présente le diagramme ternaire des

mélanges.



Tableau 2.2
Codes d’'echantillons et compositions des biccomposites

Matrice Charges

Expériences PLA TMP BM FU BIOCHAR
M1 50% 20% 20% 5% 5%
M2 50% 20% 5% 20% 5%
M3 50% 20% 5% 5% 20%
M4 50% 20% 15% 5% 10%
M5 50% 20% 10% 15% 5%
M6 50% 20% 5% 10% 15%
M7 50% 20% 10% 5% 15%
ms 50% 20% 15% 10% 5%
M3 50% 20% 5% 15% 10%
M10 50% 20% 10% 10% 10%

L) M7 M4 20%

Figure 2.7
Diagramme schématique sur les mélanges du biocomposite
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242 Meélangeur interne
La préparation des mélanges de composite a principalement été réalisée a l'aide d’'un
mélangeur interne Haake Rheomix 3000 (Figure 2.8) couplé & une unité mére
(Waltham, Massachusetts, Etats-Unis). Cet appareil présente une chambre interne
fermée, a l'intérieur de laquelle deux pales tournent en sens contrarotatif. Le volume
net de la chambre est d'environ 625 cm® Les caractéristiques principales du

mélangeur sont présentées dans le Tableau 2.3.

Figure 2.8
Mélangeur interne Haake Rheomix 3000

Tableau 2.3
Caractéristiques du mélangeur interne Haake Rheomix 3000
Caractéristiques Valeur
Volume de la chambre 625 cm?
Volume effectif de mélange 310-541 cm?
Température de régulation Jusqu'a 400 °C
Gamme de vitesses de rotation 250 tr/min

Couple maximal 300 Nm




Les pales du mélangeur sont concues pour générer des niveaux de cisaillement
élevés. La température dans la chambre de mélange est contrélée par trois
thermocouples intégrés dans les blocs chauffants. La régulation de la température est
assurée par un systéme a air comprimé. Un thermocouple central dans la chambre
mesure la température du mélange, tandis que le torque et I'énergie mécanique

spécifique sont enregistrés durant I'essai.

Mode opératoire. Les charges et le PLA ont préalablement é&té séchés a 50 °C
pendant 24 h afin de diminuer au maximum leur teneur en eau. La procédure
commence par préchauffer la chambre jusqu'a 180 °C, moment auquel les pales du
mélangeur sont mises en marche a un couple de 50 Nm. Ensuite, 100 g de granulés
de PLA sont introduits dans la chambre via la trémie d'alimentation, et un piston
manuel ferme la chambre, permettant au PLA de se fondre entiérement sur une durée
de 3 minutes. Aprés cela, le piston est levé, et 100 g de charges, pré-mélangées
manuellement, sont ajoutés petit & petit. Le mélange est alors laissé pendant 5
minutes pour assurer une distribution homogéne. Une fois homogénéisé, le piston est
a nouveau levé, la chambre ouverte, et la matiére sont récupérées a I'état fondu a
l'aide de spatules avant de refroidir & température ambiante. Ceftte procédure est
répétée quatre fois pour chaque mélange. Pour chague nouveau mélange, la chambre

de mélange est nettoyée avec un produit de purge spécifique.

243 Broyage
Afin de faciliter les étapes ultérieures de mise en forme des mélanges et pour
transformer les morceaux de composites provenant principalement du mélangeur
interne, un broyeur & couteaux rotatif (voir Figure 2.6.a) a &té employé. Ce dispositif
permet de produire de petits granulés d’environ 2 mm, qui sont ensuite utilisés pour
fabriquer des éprouvettes par compression en vue de caractérisations mécaniques et

physiques.
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244 Elaboration des éprouvettes par thermocompression
Les éprouvettes de caracténsation normées (traction, flexion, absorption d'eau et de
dégradation) sont produites par presse a compression LabEcon 300 de la compagnie

Fontijne Presses (Figure 2.9).

Figure 2.9
La presse chaude LabEcon 300

Etant donné que le composite, avec une charge de 50 %, devient plus visqueux,
lI'application d’'une force a l'aide du contre-moule est nécessaire pour assurer une
répartition uniforme du maténiau. La solution consiste a la conception et la fabrication

des moules en deux parties : le moule principal et le contre-moule (Figure 2.10).

Figure 2.10
Moule multi-empreintes



Mode opératoire. Les mélanges préalablement broyés et étuvés sont répartis dans
des moules multi-empreintes adaptés qui sont protégés par du papier téflon et placés
entre deux plagues métalliques. L'ensemble est alors placé entre les deux plaques
chauffantes de la presse a une température de consigne allant jusqu'a 200 °C (selon
la nature de I'éprouvette et du mélange). Aprés une phase de préchauffage des
plaques de 10 minutes sous une faible pression permettant la fusion de la matiére et
son écoulement, une pression de 300 kN est exercée pendant 5 minutes, puis
I'ensemble est refroidi par circulation d'eau pendant 5 minutes environ sous une
pression de 100 kN (jusqu'a une température de 60 °C). Les échantillons obtenus
doivent étre démoulés rapidement. Le Tableau 2.4 présente le programme utilisé de

la thermocompression.

Tableau 2.4

Les paramétres du programme utilisé
Parameétres Etape1 [Etape2 Etape3
Force (kN) 50 300 100
Température de la plaque supérieure ("C) 200 200 60
Température de la plaque inférieure (°C) 200 200 60
Temps (min) 10 5 5

2.5 Technigues de caractérisation des composites
251 Analyse thermogravimétrique
L'analyse thermogravimétrique (ATG) est une technique analytique qui mesure la
variation de masse d’un échantillon en fonction de la température et du temps au sein
d’'un milieu thermiquement régulé. Cette méthode est cruciale pour déterminer les
points de décomposition des substances et évaluer leur stabilité thermique. Elle est
spécifiqguement efficace pour identifier les composés volatils et étudier le

comportement thermique des matériaux sous une atmosphére inerte.
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Le dispositif ufilisé pour cefte analyse est le TA Instrument Q50 (New Castle,
Delaware, Etats-Unis), présenté sur la Figure 2.11. Il est équipé d'un creuset en
platine et d'une balance de précision élevée, permettant des mesures précises de la
perte de masse. Le protocole expénmental consiste 8 augmenter la température de
I'échantillon de 25 °C a 600 °C a un taux de 10 "C/min, sous une atmosphére d'azote

inerte.

Les données de l'analyse thermogravimétrique dérivée (DTG), qui fournissent des
informations sur la vitesse de changement de masse en fonction de la température,
sont recueillies simultanément avec la ATG, utilisant le logiciel TA Universal Analysis.
Ce processus permet d'obtenir des courbes détaillées qui illustrent les différentes

étapes de décomposition et de perte de masse de I'échantillon sous étude.

Figure 2.11
Analyseur thermogravimétrique, TA instrument Q50

252 Calorimétrie différentielle a balayage
L’analyse calorimétrigue différentielle (DSC) est une méthode analytique utilisée pour
caractériser les propriétés thermigues des matériaux, notamment les transformations
de phase et les modifications structurales. Cette technique évalue les transitions

endothermiques, telles que la fusion, et exothermiques, comme la cristallisation, ainsi



que les variations de capacité calonfique, a 'exemple de la transition vitreuse. Le DSC
fonctionne en mesurant le flux de chaleur différentiel requis pour maintenir I'échantillon

et un référent inerte a une température équivalente.

Dans cette étude, les analyses DSC ont été menées avec un appareil TA Instrument
Q20 (New Castle, Delaware, Etats-Unis), conformément a la norme ASTM D3417
(Figure 2.12). Les é&chantillons, pesant entre 15 et 30 mg, ont &té placés dans des
capsules d'aluminium et analysés sous atmosphére inerte. Le protocole expérimental
incluait une augmentation de température de 10 *C/min, couvrant une plage de 20 a
250 °C.

Figure 2.12
Analyseur calorimétrique a balayage différentiel

Les paramétres thermiques évalués comprennent les températures de transition
vitreuse (Tg), de cristallisation (T:), de cristallisation a froid (Ts), de fusion (Ts), et les
degrés de cristallinité (X.). Ces derniers ont été déterminés en analysant les courbes
thermiques obtenues. La cristallinité du PLA dans les composites a été quantifiée

selon I'équation 2.2 :

AH;
>
AH? " (1—W)

X (%) = x 100 (2.2)
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Oa AH; représente I'enthalpie de fusion du PLA, ﬂH}’ I'enthalpie de fusion pour un
PLA entiérement cristallin (93,7 J/g) ( Silva et al_, 2020), et W la fraction massique de

PLA dans le composite.

253 Analyse de la chimie de surface par spectroscopie infrarouge a
transformer de fourrier

La spectrométrie infrarouge (FTIR) est une technigue analytiqgue qui permet de
caractériser les structures moléculaires par leurs vibrations spécifiques. Elle s’appuie
sur I'absorption de rayonnement infrarouge par les molécules, qui refléte les niveaux
d'énergie des vibrations moléculaires situés dans le spectre infrarouge. Cette
absorption produit des spectres caractéristiques qui fournissent des informations
détaillées sur la structure et la composition chimigque des échantillons, gu'ils soient

solides, liquides, organiques ou inorganiques.

Dans la présente étude, I'analyse FTIR a été effectuée avec le spectrométre IR Tracer-
100 de Shimadzu, (Kyoto, Japon) (représenté dans la Figure 2.13). Cette
instrumentation avancée peut identifier les vibrations des liaisons et les groupes
fonctionnels présents dans I'échantillon. Pour cela, I'échantillon a &té analysé par
absorption, effectuant 64 scans dans une gamme de nombres d'onde de 4000 a
400cm™, ce qui permet d'obtenir un profil détaillé des caractéristiques chimiques de

I'échantillon.

Figure 2.13
Appareil IR Tracer 100 de Shimadzu



254 FEtude des propriétés mécaniques en traction
Les essais mécanigues ont été réalisés a température ambiante sur une machine de
traction de type Zwick Rowell RN20 (Figure 2.14). La cellule de charge est reliée a
une chaine d’acquisition qui permet un enregistrement simultané du temps, du
déplacement, et de la déformation. Les informations sont stockées et traitées par un
ordinateur a l'aide du logiciel NEXYGEN plus. Les éprouvettes ont é&té préparées
suivant la norme ASTM 638. La vitesse de déformation est de 0.8 mm/min avec
5 répétitions de chaque formulation. L'essai de traction enregistre la courbe
contrainte/déformation et fournit le module d"Young E en GPa (Eq 2.3), la contrainte

maximale R en MPa (Eq 2.4), et 'allongement a la rupture £ en % (Eq 2.5).

E, = F 23
' b.h.g, (2:3)
Fn
Bmr = 4
AL
=— 25
E Lo (2.5)
Avec :

F: Force mesurée a la limite proportionnelle (N)
h : Epaisseur de I'échantillon (mm)

b - Largeur de I'échantillon {(mm})

F,,: Force maximale (N)

AL - Allongement

Lg - Longueur initiale (mm)
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Figure 2.14
Essai de traction réalisé sur la machine d’essais universelle Zwick

255 Etude des propriétés mécaniques en flexion
Pour réaliser le test de flexion, la machine Zwick Rowell RN20 de capacité, 20 kN
(Allemagne) a é&té utilisé avec un dispositif adapté pour la flexion trois-points
(Figure 2.15).

Figure 2.15
Essai de flexion réalisé sur la machine d’essais universelle Zwick



Selon la norme ASTM D790, une vitesse de 0.8 mm/min a &été utilisée. Les paramétres
mesurés sont le module d’élasticité de flexion Er en GPa (Eq 2.6), la contrainte
maximale de flexion R en MPa (Eq 2.7) (Bailon et Dorlot, 2000).

. F.I® (2.6)
T~ 4.y.b.h?

_3F,.L (2.7)
Rr =55 12

Avec :

F : Force mesurée a la limite proportionnelle (N);
F_ - Force maximale mesurée (N);

L : Longueur entre appuis (mm);

y- Déflexion (mm);

b - Largeur (mm);

h - Epaisseur (mm);

256 Etude de la stabilité dimensionnelle

Les tests d'absorption d'eau ont &té effectués conformément a la norme ASTM D570-
98. Trois échantillons pour chaque formulation ont été séchés et pondérés avec une
précision de 0,001 g dont les échantillons ont été immergés dans un récipient d'eau
distillée maintenu & 21 °C, pendant 81 jours. Périodiquement, les échantillons ont été
retirés de I'eau et I'excés d'eau a été essuyé sur toutes les surfaces avec un papier
absorbant, et les échantillons ont été immédiatement pesés avec une précision de +
0,001 g.

Pour chague incrément de temps, le taux d'absorption d'eau des échantillons M: (%)

a été calculé en pourcentage du poids initial selon I'équation suivante :

M, — M 28
Taux d'absorption d’eau (%) = tM—u % 100 (2.8)
0

57



58

Avec : Mp est la masse de I'échantillon a t = 0 et M; est la masse de I'échantillon a

I'instant t de l'essai

Cinétique d'absorption des biocomposites. Dans la littérature, des modéles
analytiques de Fick présentés dans I'équation 2.9 sont proposés pour décrire la

cinétique de diffusion des systémes de biocomposites a matrice PLA.

M, (2.9)
M_m =Kt
Cette derniére peut étre également exprimée sous la forme (Eq 2.10)

(2.10)

M,
lngM— =logK +nlogt

m

Avec M,, Présente la teneur en eau a la saturation et K et n sont deux constantes a
déterminer. Ces derniéres permettent de caractériser le mécanisme d'absorption
d’'eau par le composite. Lorsque le log (M./M,,,) a été tracée en fonction du temps, la
partie linéaire de la courbe obtenue a pu é&tre utilisée pour déterminer le coefficient

linéaire «kKx»_

La capacité de pénétration de I'eau dans les composites a court terme (M,/M,,, < 0.6)

peut étre évaluée par I'analyse du coefficient de diffusion D (Eq 2. 11).

M 4 D
M_*zz(_xt}u,s (2.11)
m s

Avec L est I'épaisseur de I'échantillon en (mm).

Ces équations sont utilisées pour modéliser et comprendre les processus de diffusion

de I'ea dans les composites.

257 Essai de dégradation accélérée
L'essai de biodégradation accélérée a été effectué a I'échelle du laboratoire par la

méthode d’enfouissement dans du compost et de la terre noire selon les deux normes



ASTM D5338 et D5998-96. Le protocole expérimental a été adapté en se basant sur
les résultats des recherches antérieures (Kyutoku et al_, 2019; Jonathan et al_, 2012;
Claudia et al., 2009; Mathew et al_, 2005).

Homogénéisation du compost et du sol. Une étape dhomogénéisation
préparative du compost et de la terre a été réalisée avant leur mise en place dans les
bacs d’'essais. Les éléments indésirables, comme les gros cailloux et autres débris
(tels que roches, verres, métaux, bois.. ), ont été retirés manuellement pour assurer
une bonne consistance. Ensuite, le compost et la terre noire ont &té tamisés a travers
un tamis de 2 mm, suivis d'une étape de mélangeage et d’'une homogénéisation

rigoureuse.

Pour cette étude, le terreau noir sélectionné est celui de Garden Club, un terreau de
jJardin sans mauvaises herbes, acquis chez Canadian Tire. Quant au compost
biologique, il s'agit du produit Miracle-Gro, un mélange enrichi de tourbe, d'algues et

de crustacés, également achetés chez Canadian Tire (voir Figure 2.16).

Figure 2.16
Compost et terre noire utilisés dans I'essai

Détermination du pH. Le pH du sol est déterminé & partir d'une suspension avec
un ratio de 5 -1 (eau distillée : sol), 5 g d'échantillon ont été pesés, puis environ 25 ml
d'eau déminéralisée ont &té ajoutés. Le mélange a été laissé en agitation pendant 5
minutes. Le pH de la solution a été mesuré en triplicata a I'aide d'un pH-métre (Figure

2.17), suivant les directives mentionnées dans les méthodes d'essai standard D1293.
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Figure 2.17
pH-métre (edge® pH, HANNA)

Le pH optimal se situer entre 6 et 8. Un pH en dessous de cet intervalle peut favoriser
une flore microbienne atypique, tandis qu'un pH au-dessus de 8 peut encourager
I'accumulation de COz provenant de la biodégradation dans le compost. Le tableau

2.5 indique le pH du compost et de la terre noire utilisé dans cette expérience.

Tableau 2.5

Mesures du pH du compost et de la terre noire
Matériau pH (* 0.01)
Compost 6,3
Terre noire 57

Teneur en eau du compost/terre noir. Un échantillon du compostfiterre a été
prélevé afin de vénfier la teneur en humidité. Le poids humide de I'échantillon a été
enregistré, puis il a été soumis & un séchage dans un analyseur d’humidité (Figure
2.18). La perte de poids de I'échantillon due a I'évaporation de 'humidité a &té notée.
Le pourcentage d’humidité sur poids humide a ainsi été détemminé. Pour maintenir une
humidité constante tout au long de l'essai, une quantité connue d'eau a été
régulierement ajoutée au sol. Le compost et la terre ont &té ensuite agités et aérés a

chaque prise de poids. La capacité maximale de rétention d’'eau du compost/terre



noir doit étre déterminée afin d’appliquer les conditions opératoires fixées, soit 60 %

de la capacité de rétention d'eau.

"'!;

Figure 2.18
Analyseur d’humidité a halogéne HB43-5

Préparation des biocomposites. Des plaques en composite ont été préparées par
thermopresse, puis découpées en forme rectangulaire avec des dimensions de 2 cm
X 2 cm et une épaisseur de 2 mm. Avant de commencer I'essai de dégradation, les
échantillons ont &té séchés a une température de 50 °C pendant 24 heures dans une

étuve, puis ont &été pesés afin de déterminer leur poids initial.

Mise en place d'une expérience de biodégradation. Des échantillons de
biocomposites ont &té enfouis dans deux bacs contenant 8 cm de compost et de la
terre noire. Les échantillons de biocomposites ont été enterrés dans la partie médiane
de compost et de sol noir. Au cours de 'essai, les bacs étaient recouverts d'un film
plastique pour éviter I'évaporation de I'eau de la surface du sol. Ensuite, les bacs ont
été laissés dans une chambre de conditionnement de la marque Labocon LHC-103
(Figure 2.19) & une température de 55 °C et la teneur en eau a été maintenue a 60 %
de la capacité maximale de rétention d’eau du sol (Nourbakhsh et al., 2014). Cette

humidité est optimale pour I' activité microbienne .
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Figure 2.19
Chambre de conditionnement (Labocon LHC-103)

En raison de I'impact profond de la teneur en humidité sur les processus du sol tels
gque les activités microbiennes, la teneur en eau du sol a été maintenue constante et
ajustée en irriguant périodiquement I'eau distillée. Les échantillons ont été retirés du
sol pour évaluer leur taux de biodégradation dans des intervalles de temps
prédéterminés allant jusgu’a 4 mois. Aprés avoir été retirés du sol, les échantillons ont
été lavés avec de l'eau stérnlisée pour éliminer les résidus de sol et la biomasse
attachés, ensuite séchés dans un four @ 60 + 1 °C jusqu'a ce que I'on observe un
poids constant (pendant 24 h). Le PLA est utilisé comme témoin positif afin de vérifier
lI'activité du sol. De plus, des échantillons de PP ont également été placés dans le sol
comme témoin négatif non biodégradable. La mesure de perte de poids a été
effectuée a 'aide d'une balance analytique avec une précision de 0,0001 g avant et

aprés les essais de dégradation par enfouissement du sol selon I'équation suivante :

Perte de poids (%) = =— x 100 (2.12)

Avec - m; : Poids initial de I'échantillon séché avant biodégradation

mg : Poids de I'échantillon séché aprés biodégradation



258 Caracténsation physico-chimique
Les matiéres premiéres et les composites élaborés ont subl une caractérisation
physico-chimigue afin de déterminer leurs compositions en différents éléments et

meétaux.

258.1pH

Afin d’évaluer le caractére acide ou alcalin des échantillons, les mesures de pH ont
été réalisées a température ambiante sur des échantillons préalablement suspendus

dans de lI'eau distillée. L'analyse était effectuée a 'aide d’'un pH-métre.

2.5.8.2 Conductivité électrique
La conductivité électrique d’un échantillon refléte sa capacité a transmettre le courant
électrique, grace a la présence d'ions. Cette propriété indique la concentration et le
niveau de minéralisation de I'échantillon. Elle mesure la densité ionique dans l'eau,
avec une sensibilité de détection minimale fixée a 1 pS/cm. La procédure de mesure
implique I'emploi d’'un conductimétre équipé d'une cellule de conductivité, exprimant
les résultats en pS/cm. Afin de mesurer la conductivité des solutions, environ 60 ml
de I'échantillon ont &té introduits dans un bécher placé sur une plague agitatrice, avant

d'y immerger la sonde de conductivité pour prendre les mesures.

2.5.8.3 Détermination de la valeur fertilisante %MNt-%P205-%K:0
Digestion acide totale: préparation des échantillons. La procédure de la

digestion acide des échantillons implique plusieurs étapes, commencant par
lI'introduction de pierres a ébullition dans les tubes de digestion. Un échantillon de 0,2
g de masse, sur base séche, est préparé et mélangé avec 5 ml de solution de digestion
acide, suivi d'un mélange vigoureux a I'aide d’un agitateur Vortex. A ce mélange, 3 ml
de peroxyde d’hydrogéne a 50 % sont ajoutés progressivement, en trois fois, avec
une agitation aprés chaque addition. Ces échantillons sont directement chauffés a 400

°C, pour digérer la matiére organique, dans un bloc digestion (Figure 2.20).
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Figure 2.20
Digesteur pour I'analyse NPK (Cégep de Riviére-du-Loup)

Aprés digestion, les tubes sont refroidis sur la hotte avant d’étre rincés avec environ
30 ml d’'eau pour dissoudre les sels résiduels, suivis d'un mélange a I'agitateur Vortex.
La solution est ensuite filirée a travers un papier filtre Whatman no4 dans une fiole
jJaugée de 100 ml, avec des ringcages répétés du tube et du filtre avec de l'eau.

Finalement, on compléte le volume jusqu’a 100 ml et on homogénéise.

2.5.8 4 Azote total Kjeldahl
Le dosage de I'azote total Kjeldahl (ammoniacal et organique) qui est converti en sels
d’ammonium par réaction a I'acide sulfurique et au peroxyde d’hydrogéne (digesdahl).
Sa lecture se fait par spectrophotométrie 4 460 nm avec une étendue de 1 a 150 mg/L

NTK présenté sur la Figure 2.21 (Purcell et al_, 1996).

Figure 2.21
Spectrophotométre (DR 3900, HACH) (Cégep de Riviére-du-Loup)



Pour cette analyse, on a commenceé par introduire 1 ml de blanc minéralisé dans un
cylindre gradué de 25 ml, puis le volume a été ajusté a environ 10 ml avec de I'eau
minéralisée, suivie par I'ajout de 1 goutte d'indicateur NTK. Ensuite, on a incorporé
progressivement du NaOH 8M jusqu’a l'obtention d’'une couleur bleue, puis on a dilué
la solution @ 20 ml avec de I'eau. A cette préparation, on a ajouté 1 ml de Sel de
Larochelle et 1 ml de réactif de Nessler, en homogénéisant aprés chagque addition.

Finalement on a complété le volume final & 25 ml avec de l'eau.

Pour I'analyse spectrophotométrique, 10 ml de la solution a été transféré dans une
cuve carrée. Par la suite, on a mesuré la concentration des é&chantillons en N-NH3, en
notant les résultats en mg/l. En appliquant I'équation (2.13) ci-dessous, on détermine

le pourcentage total d’azote dans I'échantillon :

Ax 100 x 25 (2.13)

%eN totale = ——moo——
E > Dx 10000

(O]

A - concentration de I'azote dosée (mg/l N-NHa)

B: Volume (ml) ou masse (g) d'échantillons pour la digestion.

D : Volume (ml) d'échantillon digéré pour I'analyse de 'azote
25 : facteur de dilution (cylindre gradué lors 'analyse de I'azote)
100: facteur de dilution (Volume final de I'échantillon digéré).
10000 : facteur conversion de mg/L en %

2.5.8.5 Phosphore et potassium total
L'analyse est faite directement sur la solution qui a été préalablement digérée et
analysée par spectrophotométrie au plasma. Le phosphore et le potassium total ce
calcul selon I'équation suivante -

Ax100xFxE (2.14)
B x 10000
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O :

C : Pourcentage de phosphore ou potassium dans I'échantillon (% P20s ou % K20)
A - Concentration de phosphore ou de potassium dosée (mg/l P ou mg/L K)

B: Volume (ml) ou masse (g) d'échantillons pour la digestion

F : Facteur de dilution, si nécessaire

E : Facteur de conversion (2,29 de P en P205 et 1,2 de K en Kz0)

100: Facteur de dilution (Volume final de I'échantillon digéré)

10000 : Facteur conversion de mg/L en %

Afin de convertir la concentration base humide en base séche en applique la relation

suivante -
c_ C' x 100 (2.15)
- 9%MS
O :

C : Concentration de I'échantillon solide sur base séche (ma/kg);

C’: Concentration de I'échantillon humide (mg/kg);

100 - - . .
%M - Facteur de conversion permettant d'exprimer le résultat sur base séche en

tenant compte du pourcentage de matiére séche (%) de I'échantillon.
2.5.8.6 Carbone organique total

Le dosage du carbone organique total, qui présente la mesure de la quantité de
composés organiques contenus dans un échantillon, se fait par minéralisation au
persulfate et a I'acide. La lecture se fait par spectrophotométrie de la décoloration de
lindicateur a 598 et 430 nm.

L’échantillon homogénéisé est transféré dans une fiole conique de 50 ml, suivi de
I'ajout de 0,4 ml de solution tampon a pH 2. Deux tubes destinés a I'analyse COT sont
préparés, chacun recevant une pochette de persulfate. Parmi eux, le tube témoin est
rempli avec 3 ml d'eau désionisée, tandis que l'autre tube recoit 3 ml de I'échantillon.
Une ampoule de solution indicatrice bleue est insérée dans chaque tube. Les tubes

sont ensuite incubés dans un réacteur a 105 °C pendant 2 heures. A la suite de cette



incubation, ils sont refroidis pendant une heure. Les lectures débutent par le tube

témoin, qui établit le zéro, avant de procéder aux mesures des échantillons.

2.5 8.7 Métaux extractibles
La détermination des concentrations de métaux extractibles dans les échantillons a
été réalisée par une spectrométrie d’'émission atomique a plasma a couplage inductif
4200 d'ol sont nomination par ICP-AES (Figure 2.22). Le protocole utilisé dans cette
analyse a &té mené par le Centre d'expertise en analyse environnementale du

CQuébec.

Figure 2.22
Spectroscope d’émission atomique a plasma microondes (Cégep de Riviére-
du-Loup)

Le MP-AES d'Agilent est un spectrométre d’émission atomique par plasma microonde
compact, de table, basé sur un plasma d'azote. Il est adapté aux déterminations

élémentaires utilisant un détecteur CCD a I'état solide.

Le spectroscope d'émission atomique a plasma peut analyser la composition
chimigue d’'une vaste gamme de matrices complexes issues de divers secteurs, tels
que l'agroalimentaire, 'environnement, la géochimie et 'exploration miniére. Cette
technologie permet une analyse quantitative précise d'éléments et de traces, ainsi

gu'un contréle de qualité industriel ngoureux.
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Préparation des échantillons pour I'analyse. Pour s'assurer que les échantillons
sont dans un état approprié pour l'analyse, une étape de conditionnement est
primordiale. Cette étape inclut le séchage, le broyage et 'homogénéisation afin

d’assurer I'uniformité et la représentativité des échantillons.

Tout d'abord, 0,5 g d’échantillon solide sec est pesé et introduit dans un tube de
digestion « Digitube ». Puis, 4 ml d’acide nitrique & 50 % et 10 ml d'acide chlorhydrique
sont ajoutés dans le tube. Les mélanges sont ensuite couverts d'un verre de montre
et chauffé pendant 120 minutes a une température de 95 "C dans un bloc digesteur
(Figure 2.23).

Le minéralisat obtenu est refroidi a température ambiante, son volume est complété a
50 ml avec de l'eau déminéralisée et 'homogénéisé. L'analyse des métaux dans

I'échantillon est ensuite réalisée en utilisant la technique MP-AES.

Figure 2.23
Bloc de digestion DigiPREP JR et tube (Cégep de Riviére-du-Loup)

259 Analyses microscopiques
Pour évaluer la morphologie de surface des composites lors de I'essai de dégradation,
nous avons procédé a une analyse microscopique. Cette analyse a été effectuée au
moyen d'un microscope optique, le modéle VK-X150 de Keyence, une entreprise

Japonaise, comme illustré dans la Figure 2.24.

Un grossissement de 10x a été appliqué pour observer les modifications

morphologiques sur les surfaces des composites soumis a deux conditions de



dégradation différentes. Ces observations microscopiques ont permis de détecter les

changements structurels et de surface induits par le processus de dégradation.

Figure 2.24
Microscope a LASER Keyence VK-X150

2.5.10 Analyse en composantes principales (ACP)
L'analyse des données en composantes principales est une technique utilisée pour
réduire la dimensionnalité des ensembles de données. Cette technique permet de
visualiser des groupes d'individus statistiquement proches en représentant chague
produit dans un plan constitué de deux axes principaux aprés diagonalisation. Cette
méthode résume les relations entre les varnables quantitatives de maniére simple et

compréhensible.

2.5.11 Analyse statistique
L'analyse de variance (ANOWVA) est une technique statistique gqui examine si des
interactions significatives existent entre les variables étudiées et les résultats
observés, en s'appuyant sur les résultats d'un plan de mélange. En effet, un plan de
mélange est un plan particulier adapté a I'étude des facteurs dépendants. |l est utilisé
pour étudier l'influence des proportions des constituants d'un produit sur une réponse

donnée.
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Employant le logiciel "MINITAB", cette évaluation statistique permet d'identifier
linteraction entre des différents facteurs, sur les variables observées. Les facteurs

analysés sont :

= Teneur en boue mixte (% BM)
= Teneur en fumier de poulet (% FU)

= Teneur en Biochar (% Biochar)

Les variables réponses sont : les propriétés mécanigues de traction et flexion et le
taux de dégradation dans le compaost. Le modéle utilisé pour prédire la réponse est un

modéle cubigue spécial, comme le montre I'équation :
Y=a X1+bX2+cX3+abX1X2+bcX2X3 + ac X1X3 + abc X1X2X3 (2.7)

O0 Yest la varable de réponse et Xest la fraction de matérniau utilisée tandis
que a, b et creprésentent les coefficients du modéle, qui sont simplement les
estimations des paramétres de I'analyse. Dans nofre cas, ces paramétres étaient les
fractions pondérales de BM, FU et Biochar dans le mélange ; ces paramétres étaient

représentés respectivement par X 1, X2 et X 3.

2.6 Elaboration des prototypes de biopots
Les prototypes de biopots ont été élaborés par moulage par injection au centre de
recherche Co-alia. Les composites ont été étuvés pendant 3 heures a 60°C pour
éliminer I'humidité résiduelle. Les mélanges ont ensuite été injecté dans une plage de
température de 180-220°C et a haute pression dans un moule en acier. Les
dimensions des pots obtenus sont les suivantes - hauteur de 78 mm, diamétre interne

de 60 mm, et épaisseur de 2 mm.

2.7 Conclusion
Ce chapitre a présenté une description détaillée des matériaux utilisés dans cette
étude, essentielle pour comprendre leur comportement spécifique. Il a également
résumé les procédures suivies pour préparer le mélange charge/matrice, aboutissant

a la fabrication des éprouvettes en biocomposites pour la caractérisation. De plus,



nous avons expliqué les différentes techniques de caractérisation utilisées pour
examiner en profondeur les propriétés physiques, chimigues, mécaniques,

thermiques et microstructurales des matériaux étudiés.

Cette démarche méthodologique, établit une base pour une analyse précise et une
interprétation claire des données, facilitant ainsi une compréhension approfondie des

caractéristiques et comportements des biocomposites étudiés.
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3. RESULTATS ET DISCUSSION

3.1 Introduction
Dans ce chapitre, les résultats et les discussions de la caractérisation de matiéres
premiéres telles que la boue mixte, les fibres TMP, le fumier de poulet, le Biochar, et
le PLA ainsi que des biocomposites élaborés a partir de ces maténiaux, seront

présentées.

L'examen des caractéristigues thermiques, mécaniques et physiques des
biocomposites a é&té réalisé pour évaluer leur performance et leur sécurité
environnementale, avec un accent particulier sur leur efficacité en tant que fertilisants
et leur teneur en métaux lourds. L'analyse de la biodégradation de ces biocomposites
a permis d'étudier leur évolution, les mécanismes et la cinétique de dégradation dans
divers environnements, mettant en évidence linfluence de la composition des
biocomposites, du taux de crstallinité et du rapport C/N sur le processus de

biodégradation.

Enfin, I'évolution de la chimie de surface et de la morphologie des biocomposites
aprés dégradation est faite afin de comprendre comment les modifications

structurelles et chimigues affectent la biodégradabilité des maténaux.

3.2 Stabilité thermigue par thermogravimétriques
La mise en ceuvre des matériaux composites implique la fusion des polyméres sous
l'effet du cisaillement et de température, ce qui peut entrainer la dégradation des
charges, affectant ainsi, les propriétés mécaniques du composite final. Par
conséquent, I'étude de la stabilité thermique des charges et des composites est
importante dans le processus de fabrication des composites. Dans cette optique, nous
avons utilisé pour une approche basée sur l'analyse thermogravimétrigue afin

d’évaluer la stabilité thermique de la charge et des biocomposites.

La Figure 3.1 montre les différentes courbes de l'analyse thermogravimétrique
dénvée, (DTG) du BM, Biochar, FU, et de fibre TMP obtenues sous atmosphére

d’azote en fonction de la température. Comme on peut le constater, la dégradation



thermique du BM (Figure 3.1.a) s'est produite en trois étapes caractéristiques. La
premiére étape se caractérise par la présence d'un pic entre 20 °C et 125 °C relié a

I'évaporation de I'eau et des composés volatils (Marouani et al_, 2019a).
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Thermogrammes DTG des : a) Boues mixtes de l'industrie papetiére; b)
BIOCHAR, c) Fumier de poulet; d) Les fibres thermomécaniques

La deuxiéme étape commence a une température de 190 °C jusqu’a 430 °C, est
associé a la dépolymérisation thermique de I'hémicellulose, de la pectine, au clivage
des liaisons glucosidiques de la cellulose et aussi a la décomposition des composés
aliphatiques (Arenales et al., 2016). La troisiéme étape, entre 450 °C et 575 °C, est

liége a la décomposition de la lignine, en raison de sa structure complexe composée
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de cycles aromatiques avec diverses branches. Cette décomposition se produit
lentement dans toute la plage de température (Klaai et al., 2022). A des températures
plus élevées, la décomposition de la fraction organique est terminée et la
décomposition des composés inorganiques tels que le kaolin, le talc et le carbonate

de calcium commence au-dessus de 600 °C (Gigante et al_, 2021).

La stabilité thermigque du BM jusqu’a 190 °C indigue son aptitude a étre utilisé dans
une matrice PLA ayant une température de fusion inférieure a cette valeur. Par
conséquent, aucune dégradation significative du BM n'est attendue lors de

I'élaboration des composites.

L’analyse thermogravimétrique du Biochar, illustrée sur la Figure 3.1.b, révéle que la
dégradation du Biochar commence aux alentours de 200 °C, ce qui coincide avec le
début de la décomposition de 'hémicellulose. Il apparait donc que le Biochar n'a pas
subi une pyrolyse compléte a 500 °C. Le rendement élevé de 'omble, atteignant 94,5

%, suggére une faible présence de matiéres organiques.

Selon le thermogramme du fumier de poulet (Figure 3.1.c), on distingue plusieurs pics
de dégradation a différentes températures, reflétant la diversité des composants dans
le fumier, tels que le bois, les restes alimentaires de poulet, les plumes, et les
excréments (Das et al., 2015). Une premiére perte de masse est observée a environ
50 °C, due a I'évaporation de I'humidité. La seconde perte de masse se produit entre
200 °C et 375 "C, correspondant a la décomposition de ’hémicellulose. La troisiéme
perte de masse, entre 412,48 °C et 474,16 °C, est attnbuée a la dégradation de la
cellulose et de la lignine. La perte de poids observée a 475 °"C indique la présence de
glucides et de protéines, des biopolyméres qui se décomposent a des températures

spécifigues (Basso et al, 2005).

L'analyse thermogravimétrique (ATG) effectuée sur les fibres TMP (Figure 3.1.d),
révéle une décomposition en trois phases. La premiére phase, autour de 66 4 °C, est
principalement due a I'évaporation de T'humidité absorbée. La seconde phase,
s'étendant de 200 °C a 320,14 °C, est associée a la dégradation des composés

cellulosigues tels que la lignine, les pectines et les hémicelluloses, ces demiéres &tant



des polyméres polysaccharides de faible masse molaire et sensible a la chaleur, d'ol
leur décomposition & basse température (Fung et al., 2003). La troisi#me phase, de
320 °C a 400 °C, correspond a la dégradation de la cellulose, plus stable

thermiguement que les hémicelluloses (Tserki et al., 2005).

Les thermogrammes DTG et les résultats de l'analyse ATG du PLA et des
biocomposites sont illustrés dans la Figure 3.2 et le Tableau 3.1. Une dégradation en
une seule étape dans le cas de PLA vierge a été confirmé par la présence d'un pic a
377 °C correspondant a la température de dégradation maximale. Ce résultat indique
la présence d'une réaction au cours de la dégradation thermique du PLA, associée a
la perte de groupes esters (Yusefi et al_, 2018a). Au-dessus de 400 °C, presque aucun
résidu est observé en raison de sa dégradation ultérieure en produits gazeux a des

températures plus élevées (Bajwa et al., 2019; Poletto et al., 2012).

M10
M3
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M6
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M3

Dérivée de poids (%/°C)

M1

| PLA

Température ("C)

Figure 3.2
Thermogrammes DTG des biocomposites et du PLA

Les biocomposites de M1 a M10 (voir Tableau 2.2) ont été analysés par ATG (Figure

3.2). Les résultats ont révélé que I'ajout de charges dans la matrice de PLA modifiait
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significativement leur température de dégradation thermique. Les résultats révélent
gque les biocomposites présentent une température de dégradation plus basse par
rapport a celle du PLA pur. Cela suggére que I'ajout de charges modifie les propriétés
thermigues du PLA, influencant ainsi sa stabilité et sa résistance a la chaleur. Selon
des travaux anténeurs, les fibres lignocellulosiques, telles que les fibres TMP,
procédent des stabilités thermiques moindres qui peuvent améliorer la déformation de
la structure cristalline du PLA a haute température (Jandas et al_, 2011, Siakeng et
al., 2018).

Les thermogrammes DTG des biocomposites hybrides, illustrés dans la Figure 3.3,
sont influencés par le taux et le type des charges incorporées. Cette variation
s'explique probablement par les différences de composition des charges utilisées.
L'ajout de boue mixte (Figure 3.3.b) déplace la température de décomposition
maximale de 319 °C a 325 °C pour des teneurs en charge qui passe de 10 % a 20 %
comespondant respectivement aux mélanges M1 et M7. En constate que I'ajout de la
boue mixte (EM) augment la stabilité thermique du biocomposite. Ce comportement
est associé au composant chimique, ol la teneur en lignine et en silice, qui vient du
processus de fabrication du papier, est trés importante (Gordobil et al.,, 2014). Un
teneur plus important en lignine s'est avéré améliorer les performances thermiques en
raison du fait que la décomposition de la lignine peut se produire a des températures
allant jusgu’a 700 °C (Siakeng et al., 2018). L'augmentation de la stabilité thermique
est di a la formation d’'une structure réticulée, qui réduit la mobilité de la chaine et
empéche la chaine de se décompresser pendant la propagation du processus de
dégradation thermigque. Cela a engendré un besoin élevé en énergie pour la

dégradation thermique des composites (Wang et al_, 2021).

D’aprés les résultats de la Figure 3.3.c, il est clair que 'augmentation de la teneur en
charge en fumier de poulet (FU) a considérablement affecté la stabilité thermique du
composite. L'incorporation de 10 a 20 % en charge de FU a entrainé une diminution
de la température de décomposition, de 320 °C pour le mélange M8 a 317 °C pour le
meélange M2. Une mauvaise adhérence interfaciale de la charge FU hydrophile et de

la matrice PLA hydrophobe entrainerait une mauvaise compatibilité dans le



biocomposite. Ces résultats sont en accord avec les travaux précédemment rapportés
(Khalid et al., 2008; Yusefi et al_, 2018a).
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Thermogrammes DTG des biocomposites : a) Comparaison entre les
biocomposites (M1, M2, M3); b) Effet du taux de BM (M1, M4, M7);

c) Effet du taux de FU (M2, M5, M8); d) Effet du taux de BIOCHAR (M3, M6, M9)

Deux étapes de dégradation thermique ont été observées lors de I'ajout de Biochar
(Figure 3.3.d), qui ont &té associées a la décomposition du PLA et de la lignine (Zouari
et al., 2022). La présence de particules de Biochar a provoqué dans les biocomposites
une anticipation des phénoménes de dégradation thermique. Un déplacement

progressif vers des valeurs inférieures de la température maximale de dégradation
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peut étre observé en fonction de la teneur de remplissage en Biochar. En effet, pour
les biocomposites contenant respectivement 20 %, 15 % et 10 % en poids de Biochar,
les pics de température maximaux relevés sur les courbes de thermogravimétrie
différentielle (DTG) étaient diminués de 57 °C, 55 °C et 42 °C comparativement au
PLA pur. Cette variation pourrait étre due a des facteurs tels que la dispersion des
particules de Biochar dans la matrice de PLA, la modification des interactions
intermoléculaires, ou la plastification du matériau. Ces changements peuvent rendre
le matériau plus sensible a la chaleur (Qian et al., 2016a). Cet effet néfaste des
particules de Biochar sur la stabilité thermique des bioplastiques polyesters tel que le
PLA a déja été rapporté dans la littérature. Des recherches antérieures ont expliqué
gue ce phénoméne est principalement lié a I'effet catalytique du potassium présent
dans le Biochar (Arrigo et al., 2020; Moustafa et al_, 2017; Ho et al_, 2015). De plus, il
était approuvé gu’un teneur croissant en phosphore peut détériorer davantage la

stabilité thermique du polymére PLA (Amigo et al., 2020).

En termes de décomposition, tous les échantillons se décomposent complétement a
600 "C. Comme résultat attendu, la quantité résiduelle finale (Tableau 3.1) a
augmenté avec 'augmentation de la teneur en charge inorganique. En raison de la
présence de Biochar et de fumier de poulet thermiguement stable, les biocomposites
ont laissé une plus grande quantité de résidus aprés décomposition. Diverses
publications suggérent que l'augmentation de la teneur en Biochar, provoque la
formation d'une couche compacte protectrice a forte teneur en charbon a la surface
des biocompaosites au cours de la dégradation thermique, par conséquent, le maténiau

obtenu aprés la dégradation thermique a augmenté (Zouari et al_, 2022).



Tableau 3.1
Analyse TGA du PLA et des biocomposites

Echantillons {T":]"“"“'“""" {To';d"’““"’" Tomax (°C) ::::: (%)
PLA 305,6 400,3 3771 06
M1 220,2 405,3 325 26,8
M2 217,7 3942 3173 232
M3 218,8 3995 3219 35
M4 209,3 401,3 321 28,9
M5 212,6 391,3 3185 223
M6 2338 403 3205 254
M7 2328 403 3186 29,8
M8 209,1 3993 3198 304
M9 226 409,1 3346 26
M10 231,2 404 3319 252

3.3 Ftude des propriétés thermiques par calorimétrie différentielle & balayage
L'analyse DSC a été réalisée pour étudier I'effet de I'incorporation des charges sur les
propriétés thermiques des biocomposites. Tous les échantillons qui ont &té testés ont
une histoire thermomécanique identique - sur des morceaux des composites ayant
subi une étape de malaxage en mélangeur interne (& 180 °C, 50 tr/min et pendant 8

min) puis ils ont subi un moulage par compression.

Les deux Figures 3.4 et 3.5 représentent les thermogrammes DSC correspondant au
premier cycle de chauffage et de refroidissement des biocomposites et du PLA pur.
Le Tableau 3.2 présente également les résultats de cette analyse tel que la

température de transition vitreuse (Tg), les températures de cristallisation a froid (Tec),
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la température de fusion (Tw.), la température de cristallisation (T:) et le degré de
cristallinité (X;).
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Figure 3.4

Les thermogrammes DSC correspondant au premier cycle de chauffage des
biocomposites : a) Comparaison entre les biocomposites (M1, M2, M3); b) Effet
du taux de BM (M1, M4, M7); c) Effet du taux de FU (M2, M5, M8); d) Effet du
taux de BIOCHAR (M3, M6, M9)

Comme le montre la Figure 3.4 .a, I'introduction de 20 % des particules de BM, de FU,
de Biochar dans les mélanges M1, M2 et M3 conduit & une baisse notable de Tg, Te,
et Tr par rapport au PLA pur. Cette réduction des températures peut étre attnbuée a
la capacité de ces additifs, qui servant d’agents de nucléation, favorisant ainsi la

création de cristallites. Ce processus contnbue par la suite & une augmentation de Xc.



Des études précédentes, telles que celles menées par Bouafif et al. (2009) et Lv et
al. (2017) ont déja souligné I'effet bénéfique des fibres de bois dans le réarrangement
de la phase amorphe en structures cristallines, renforcant leur réle en tant qu’agents

de nucléation.

Les résultats DSC présenté sur la Figure 3.4.b, indiquent que lintégration de
particules BM jusqu’a 20 % provogue une dynamique moléculaire plus éléve, provient
de la T, inférieure, due a l'effet plastifiant de la lignine (Zandi et al.,, 2019). Une
diminution des pics de fusion des composites a des températures inférieures pour les
mélanges M1, M4, et M7, contenant respectivement 20 %, 15 %, et 10 % de BM est
observée. De plus, les données recueillies dans Tableau 3.2 ont montré que la
présence d'un pourcentage élevé de BM augmente légérement le degré de cristallinité
X, passant de 24,7 % pour le PLA pur & 39,2 % pour M1. L'augmentation de X; des
composites peut étre due a une meilleure compatibilité des macromolécules PLA et
des particules de BM (Zandi et al.,, 2019). L'ajout de la farine de boue issue du
traitement de désencrage des vieux papiers (IESF), comme charge pour le
polypropyléne (PP) fait 'objectif de la recherche du Qiao et al. (2003). Il a &té constaté
une augmentation de la cinétique de cristallisation, en raison de I'effet de nucléation
du carbonate de calcium (CaC0Os) des boues papetiéres (Lin et al., 2010).

Comme il est observé sur la Figure 3.4.c 'ajout de 20 % de FU dans le mélange M2
entraine une légére augmentation de la température de transition vitreuse par rapport
aux autres mélanges M5 et M8. Ceci indique une mobilité restreinte des chaines
moléculaires induite par 'augmentation de pourcentage des particules FU (Lendvai et
al., 2021). Les thermogrammes DSC montrent également une dispantion des pics de
cristallisation a froid dans le cas des mélanges M2 et M8, alors qu'un déplacement
vers des températures plus basses par rapport a cette de PLA pour le mélange Mb5.
Cependant, la T; augmente avec I'ajout de fumier de poulet. Concrétement, pour les
mélanges M8, M5, et M2, chargés respectivement avec 10 %, 15 %, et 20 % de FU,
les Tront &té mesurés 4 177,4 °C, 176,8 °C, et 178 °C. En ce qui concerne le taux de
cristallinité, une diminution a été observée en augmentant le taux de charge de 10 a

20 % en poids de FU dans les composites (Tableau 3.2). Alors gqu’une augmentation
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de X. a été observée parrapport au PLA pur (24,7 %), lors de I'ajout de FU. Ce résultat
suggére que les particules de FU agissent également comme agents de nucléation
dans le polymére, favorisant ainsi des taux de cristallinité plus élevés par rapport au
PLA pur.

L'effet de Biochar sur les transitions thermiques des composites en PLA a été aussi
examiné. Les thermogrammes (Figure 3.4_d) ont montré gqu'une incorporation accrue
de Biochar (jusqu'a 20 %) dans la matrice de PLA conduit & une légére hausse de la
Ty pour le mélange M3 comparé aux mélanges M6 et M9. Toutefois, il est important
de noter que la Ty de ces composites demeure inférieure a celle du PLA pur (67,9 °C).
Cette observation est en accord avec les résultats de Chen et al. (2021) qui ont
suggéré que la Ty diminue a mesure que la teneur en charge augmente, une tendance
attnbuée a la présence de groupes polaires dans les molécules de la charge. Ces
groupes polaires entrainent des répulsions électrostatiques au sein des matrices
composites, augmentant ainsi I'espace entre les chaines polyméres de PLA et

favorisant une mobilité accrue des chaines, ce qui résulte en une diminution de la Tg.

Cependant, I'ajout de Biochar aux composites en PLA entraine une réduction notable
des températures de cristallisation & froid (Teet et Teez), par rapport au PLA pur. En
effet, I'ajout du Biochar contribue a réduire la masse moléculaire des molécules de
PLA, rendant ces derniéres plus mobiles. Cette mobilité accrue des chaines
polyméres facilite I'apparition de pics de cristallisation a froid a des températures
inférieures. Les valeurs de T; obtenus lors du premier chauffage pour les mélanges
M9, M6 et M3, chargés a 10 %,15 % et 20 % de Biochar, sont respectivement de
1772 °C, 1789 °C et 178,3 "C. Les données du Tableau 3.2 montrent une
augmentation significative du X, avec 'augmentation du pourcentage de Biochar dans
les composites. Concrétement, pour les mélanges M3, M6 et M3, le X: passe
respectivement de 34,5 % a 37,5 % et atteint 46,1 %. Cependant, il est important de
noter que, dans I'ensemble, les échantillons présentent un X.; supéneure a celui du
PLA pur. En effet, I'ajout de Biochar perturbe les chaines moléculaires du PLA,
modifiant ainsi la mobilité des molécules et influencant le degré de cristallinité (Angin

et al., 2022). Dans leurs étude, Zouari et al. (2022) ont constaté une augmentation du



X: dans les échantillons hybrides contenant a la fois des fibres de Biochar et de
chanvre, par rapport au PLA pur. lls ont expliqué ce résultat par la faite que le Biochar
agit comme un agent de nucléation dans la matrice PLA, facilitant la formation de

cristallites et augmentant ainsi le X..
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Les thermogrammes DSC correspondant au premier cycle de refroidissement
des biocomposites : a) Comparaison entre les biocomposites (M1, M2, M3); b)
Effet du taux de BEM (M1, M4, M7); c¢) Effet du taux de FU (M2, M5, M8); d) Effet
du taux de BIOCHAR (M3, M6, M9)

Le thermogramme DSC du premier cycle de refroidissement du PLA pur montre une
absence de cristallisation pendant le refroidissement, indiguant que la mobilité

moléculaire du PLA est insuffisante pour permettre une cristallisation a ces
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températures. L'introduction de charges dans les composites PLA change cette

dynamique (Figure 3.5).

On observe l'apparition de pics de cristallisation a froid, qui illustrent l'influence des
charges sur le comportement de cristallisation du PLA. En particulier, I'ajout de boue
mixte et de Biochar aux composites PLA (M1 et M3) entraine une légére augmentation
de la température de cristallisation (T.), comme le montre la Figure 3.5.b et la Figure
3.5.d. Cependant, la température de cnistallisation a I'état fondu (T.) tend a diminuer
avec 'augmentation de la teneur en FU (M2), comme le montre la Figure 3.5.c. Ce
résultat pourrait indiquer que le FU, en tant que charge, affecte différemment la
matrice de PLA, en facilitant la cristallisation ou en modifiant la maniére dont les

chaines de PLA interagissent pendant le processus de cristallisation.



Tableau 3.2

Résultats de I'analyse DSC du PLA et des composites

Echantillons Tg(°C) Tecr1(°C) Teez(°C)  T:(°C)  AHe(Jig) T.(°C)  AH.(Jlg) X. (%)
PLA 67,9 108,9 163,4 181,8 23,2 } _ 24,7
M1 65,2 90,6 161,5 177,1 18,4 106,9 16,5 39,2
M2 66 . 164, 3 178 15,4 106,2 15,2 32,8
M3 66,6 97,6 161,2 178,3 21,6 106 17,7 46,1
M4 66 . 166,6 179,3 16,2 105,8 16,5 34,5
M5 65,1 92,7 161,3 176,8 18 105,4 15,4 38,4
M6 65,4 93,6 162,7 178,9 17,6 105,8 15,8 37,5
M7 65,5 93,7 161,9 178,3 17,4 106, 1 16,5 37,1
M8 65,2 . 162,9 177,4 19,6 107 16,7 418
M9 65,1 93,3 161,8 177,2 16,2 105,9 15,8 34,5
M10 63,1 88,9 161,9 174,7 17,6 103 16,3 37.5
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3.4 Détermination de la composition chimigue des matiéres premiéres par FTIR
L’analyse FTIR des matiéres premiéres de cette étude offre un apercu essentiel de la
composition chimigue et des caracténstiques moléculaires fondamentales des
matéraux. En examinant les spectres FTIR de chague matiére premiére, nous
pouvons identifier et quantifier les groupes fonctionnels présents, ainsi qu'identifier les

vanations dans leur composition.
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Figure 3.6
Spectres FTIR du plastique utilisé dans cette étude : a) polypropyléne (PP) b)
acide polylactique (PLA)

Le spectre FTIR des grains commerciaux du polypropyléne vierge (Figure 3.6.a) ont
montré des bandes d'absorption dominantes situées entre : 2951 cm™ et 2843
cm™' correspondent aux vibrations de traction C—H; les pics a 1454 cm™'et 1373

cm™' sont associés a la flexion symétrique de CHz; le pic a 1157 cm™ caractéristique



de la vibration C—H; @ 975 cm™' les vibrations et les étirements de C-C et CH3; la
présence du pic a 840 cm™ attribuée a la liaison chimigue C-H et CH; et aussi a la
flexion du la liaison C=C; et finalement le pic 810 cm™ correspond a I'étirement
asymétrique et symétrique de la liaison ~-H-C—H (Wrébel et al., 2023; Jeyavani et al_,
2022).

L'analyse FTIR du PLA vierge est présentée par la Figure 3.6.b. Les pics observés a :
2993 cm™'et a 2943 cm™' sur le spectre illustrent I'étirement asymétrique et symétrique
des vibrations C—-H; 1450 cm™ et 1384 cm™ qui sont caractéristiques de la flexion
asymétrique et symétrique des liaisons C—H, respectivement; 1269 cm™ et 1747 cm™!
soulignant la présence des vibrations de flexion et d'étirement des liaisons C=0
respectivement; les bandes a 1184 cm™, 1126 cm™ et 1080 cm™ sont le résultat des
vibrations d'étirement C-0; 1045 cm™ associé a la flexion des groupes OH; et 956
cm™' et 871 cm™ attribués a des vibrations d’étirement de la bande C-C (Mahmoud

et al., 2022; Gazzotti et al., 2019).

D'aprés I'analyse du spectre du Biochar (Figure 3.7.a), les pics observés a - 2534 cmr-
! est attribué aux groupes O-H des acides carboxyliques; 2156 cm™ correspondant
aux liaisons C=N indique la présence de nitriles; la zone entre 1971 cm™ et 1658 cm’
! caractérisée par les vibrations C=0, attribué aux groupements carbonyles
aliphatiques; 1518 cm™ est liée a la vibration squelettique aromatique C=C,
témoignant de la structure lignine du matériau; @ 929 cm™ les vibrations d’'étirement
C-0, correspondent a la cellulose et I'hémicellulose; 852 cm et 771 cm™? attribué aux
déformations hors plan des groupes C—H aromatiques, suggérent la condensation des
composés organiques au sein du Biochar; et finalement, I'hydrophobicité marquée du
Biochar est révélée par I'absence de la bande hydroxyle (située entre 3500 cm™ et
2800 cm™) (Domingues et al., 2017; Ayadi et al., 2020).
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Figure 3.7

Spectres FTIR des différentes charges de I'étude: a) Biochar; b) Boue mixte; c)
Fibre TMP; d) Fumier de poulet

Le spectre de la boue mixte présenté sur la Figure 3.7.b, montre des pics avec des
nombres d'onde de: 3691-3653 cm™ et 3614 cm™ comespondent a I'étirement
vibrationnel des groupes structuraux —OH de la kaolinite; 3359 cm™ est associé a la
vibration d’étirement des groupes —OH, attribuée a la présence de la lignine, d'extraits
et de glucides; 2920 cm™ lié & la vibration d'étirement symétrique des chaines
aliphatiques —CH, due 3a la présence d'acides gras et de cires; 2515 cm™ correspond
aux traces d’hydrochloride d’'amine —-C—-NH3—Cl-, C-NH, C=N-C; 1797 cm" provient
de la vibration d'étirement des groupes carbonyles non conjugués (C=0) de la lignine

et des extraits de bois; 1435 cm™ correspond a la déformation asymétrique C-H de la



lignine et des glucides; 1103 cm™ est lié a Pétirement asymétrique de I'anneau de
glucose; 1033 cm™ est da a la vibration d'étirement en C-O dans la cellulose et
I'hémicellulose. Enfin, les pics a 875 cm™ et 702 em™ correspondent a la vibration hors
plan en C—0-H dans la cellulose (Haddar et al_, 2017; Marouani et al., 2019).

Le spectre de la Figure 3.7 _c, qui comespond aux fibres TMP, montre plusieurs pics :
a 3348 cm™ est associée aux vibrations d'étirement des liaisons O-H et N-H; a 2916
cm™ correspond a la vibration d'étirement des liaisons C—H des groupes méthyle et
méthyléne; a8 1724 cm™ correspond a la vibration d'étirement des groupes carbonyle
non conjugués C=0, trouvés dans la lignine et les extraits de bois; 3 1504 cm™ est
lite aux vibrations du squelette aromatique présentes dans la lignine; a 1603 cm!
résulte des vibrations du squelette aromatique et des groupes C=0 dans la lignine.
Plusieurs pics caractéristiques de la lignine (1724, 1603, 1504 et 1244 cm™) ont été
détectés dans la fibre TMP (Bouafif et al_, 2008; Migneault et al_, 2011). D'aprés I'étude
de Migneault et al. (2011), la composition chimique des fibres provenant du procédé
TMP est trés semblable a celle des fibres de bois non traité, contrairement au procédé

Kraft, qui élimine la majorité de la lignine de la paroi cellulaire.

L'analyse du spectre FTIR du fumier de poulet, illustrée par la Figure 3.7.d,
révéle plusieurs pics: @ 3325 cm™ attribué aux vibrations d'étirement mixtes des
liaisons N-H et O—H; a 2908 cm™ est identifi€¢ comme correspondant aux vibrations
C—H propres aux structures aliphatiques; @ 1639 cm™ est associé a I'étirement des
liaisons C=C des anneaux aromatiques, suggérant la présence de composés résineux
dans le matériel initial de la litiére de volaille; @ 1408 cm™ et a 871 cm™ est attribués
aux groupements nitro (N-0); a8 1033 cm™ indique la présence d’un pic d'alcool C-O
(Das et al., 2015; Srnivasan et al_, 2015).

3.5 Propriétés mécaniques
3.5.1 Propriétés mécaniques en traction
Le type et le pourcentage de renfort ont un effet direct sur les propnétés mécaniques
du biocomposite. Les principaux résultats de I'essai de traction pour les différentes

formulations de biocomposites sont présentés sur la Figure 3.8 et Figure 3.9.
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La Figure 3.8.a présente les valeurs du module dYoung et de la résistance a la
traction pour différents biocompaosites et pour le PLA pur. L'intégration de charges au
PLA entraine une hausse du module de Young, tandis que la résistance maximale a
la traction diminue significativement. Pour les différents composites de I'étude, le
module de Young reste relativement constant, tandis que la résistance a la traction
vane entre les échantillons. En effet, l'incorporation de 20 % de fibre TMP en poids a
significativement amélioré le module de Young des composites. Cette amélioration
suggére que la lignine dans les fibres TMP peut agir comme un agent de compatibilité,
améliorant lI'interaction entre le PLA et les fibres TMP. Selon Spiridon et al. (2018),
I'établissement des interactions spécifiques entre les groupes hydroxyle et carboxyle
de la lignine et du PLA, renforce I'adhésion interfaciale. Les études de Peltola et al.
(2014) soutiennent cette hypothése, montrant que les fibres de bois améliorent les
propriétés mécanigues du PLA, et I'amélioration était plus importante avec I'ajout des
fibres TMP, caracténisé par une rigidité supérieure et une meilleure compatibilité avec

la matrice PLA.

La Figure 3.8.b illustre l'influence du taux de boue mixte (BM) sur la résistance a la
traction des biocomposites. En gardant constant le pourcentage de Biochar a 5 % et
en réduisant la proportion de boue mixte (BM) de 20 % a 10 %, tout en augmentant
celle du fumier de poulet (FU) de 5 % a 15 %, une baisse de la résistance a la traction
a été constatée dans les mélanges M1, M8 et M6. Pareillement, pour les mélanges
M1, M4 et M7, avec un taux stable de FU a 5 % et une augmentation de Biochar de 5
% a 15 %, on a noté une réduction de la résistance a la traction. Ces résultats
suggérent que le BM améliore significativement la résistance mécanique des

composites et favorise une bonne adhérence avec le PLA.

La résistance accrue a la traction des mélanges a haute teneur en BM peut étre
expliquée par leur rapport d'aspect (L / d) plus élevé par rapport au FU et au Biochar.
Dans ce sens, la recherche menée par Stark et al. (2003) a révélé que les composites
contenant des fibres offrent une résistance supérieure a ceux composés de farine de

bois. Cette supériorité est due au rapport volumigue plus important et a la longueur



accrue des fibres par rapport & la farine de bois, améliorant ainsi le transfert de

contrainte vers la matrice polymére et réduisant la concentration de contrainte.
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Figure 3.8

Propriétés mécaniques en traction: a) Le Module de Young (GPa) et la
contrainte maximale en traction (MPa) des différents biocomposites de I'étude;
b) L’effet de variation de BM sur les propriétés en traction; c) L'effet de
variation de FU sur les propriétés en traction; d) L'effet de variation de
BIOCHAR sur les propriétés en traction

L'impact de la boue mixte (BM) sur le module de Young des composites est illustré
dans la Figure 3.8 b. L'analyse révéle que lorsqu'on diminue le taux de BM de 20 % a
10 %, en augmentant simultanément le taux de fibres usuelles (FU) ou de Biochar de

5 % a 15 %, les variations du module de Young des biocomposites sont restées
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minimes. Cette observation suggére que la vanation du taux de BM n’'entraine pas de
modifications significatives du module de Young, en comparaison avec les autres

mélanges.

Comparée au PLA pur, l'intégration de BM a contribué a une amélioration du module
de Young. Il est reconnu que I'ajout de charges fibreuses a une matrice polymére tend
a accroitre le module de Young des composites, grace a une meilleure transmission
des contraintes de la matrice de PLA vers les fibres, qui sont intrinséquement plus
rigides (Guermazi et al., 2016). En outre, des concentrations élevées de BM
introduisent une quantité plus importante de CaCQO,, ayant potentiellement un impact

notable sur le module de Young (Muranu et al., 2016).

Le PLA est reconnu pour sa fragilité, qui s'intensifie encore avec l'intégration du BM.
Cette addition entraine une réduction de l'allongement a la rupture, rendant les
composites moins extensibles que le PLA pur (Figure 3.9). L'étude de Gigante et al.
(2021) confirme ce résultat, notant une réduction de l'allongement a la rupture due
aux caractéristiques des fibres qui sont irréguliéres et courtes, mélangées a des
agrégats de particules minérales. Cette combinaison augmente les points ol les
contraintes s'intensifient et crée des défauts qui favorisent la défaillance prématurée

de I'éprouvette, méme sous des charges de rupture réduites.

La Figure 3.8.c montre les paramétres de I'essai de traction pour les composites en
fonction des différentes proportions de FU. En maintenant constant le pourcentage de
Biochar et en réduisant la concentration de FU de 20 % a 10 %, tout en élevant le taux
de BM de 5 % a 15 %, une amélioration de la résistance a la traction pour le mélange
M8 est observée. Parallélement, le module d’Young change légérement. Etant donné
que les écarts-types pour les valeurs du module d"Young de M5 et M8 se situent dans
un intervalle de variation acceptable, il est possible d’affirmer que le module dYoung
reste constant pour ces deux compositions. D'autre cété, en fixant la proportion de
BM a 5 % et en diminuant celle de FU de 20 % a 10 %, tout en augmentant celle de
Biochar de 5 % a 15 %, une réduction de la résistance a la traction est obtenue.

Concemant le module dYoung, son évolution reste ambigue, a exception d'une



augmentation observée lorsque le taux de Biochar atteint 15 % pour le mélange M6.
La diminution de la résistance est une indication d'un mauvais transfert de contrainte
a travers l'interphase, ce qui signifie qu’il n'y a pratiquement pas de liaison interfaciale
entre la charge FU et la matrice polymére PLA (Mathew et al., 2005). En effet, les
résidus qui possédent une forte teneur en minéraux inorganiques sont chimiguement
inertes et ne forment pas de liaisons chimigues avec le polymére organique. Les
liaisons formées entre le polymére et ce type de charge sont des liaisons physiques
beaucoup plus faibles que les liaisons chimiques (Mourbakhsh et al., 2014). La
réduction de I'allongement a la rupture avec l'augmentation de la teneur en charge FU
montré dans la Figure 3.9, confirme l'incapacité de la charge a supporter le transfert

de contrainte de la charge a la matrice polymére.

L'augmentation du contenu en Biochar conduit & une réduction de la résistance a la
traction. En maintenant constant le teneur en FU a 5 %, la diminution progressive de
la proportion de Biochar de 20 % a 10 % et 'augmentation correspondante du taux de
boue mixte (BM)de 5 % a 15 % pour les mélanges M3, M7 et M4 montrent initialement
une légére réduction de la résistance a la traction, suivie d'une augmentation.
L'augmentation de la résistance a la traction du M4 par rapport aux autres mélanges
pourrait résulter d’une meilleure adhérence interfaciale au sein du mélange, ce qui a
contribué positivement aux proprniétés mécaniques (Zhong et al., 2019). Dans le cas
ol le taux de BM est constant, la diminution de la concentration en Biochar est corrélée
a une augmentation modeste de la résistance a la traction, comme le montrent les
échantillons M3, M6 et M9.

Le Tableau 3.3 illustre clairement, a travers des travaux antérieurs, que l'incorporation
d'une forte concentration de Biochar dans le PLA diminue sa résistance a la traction.
Cette tendance suggére que l'intégration de Biochar réduit 'extensibilité et forme les
grappes de PLA entrainent ensuite une augmentation des zones de concentration de
contraintes, ce qui affaiblit les liaisons interfaciales dans I'échantillon. De plus,
I'agglomération des particules Biochar crée des micro-espaces entre les particules,
ainsi gu'entre les particules et le polymére, interrompant ainsi la propagation efficace

des contraintes sous charge de traction (Rahman et al., 2021).
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Tableau 3.3
Résistance a la traction de différents composites Biochar/PLA
Taux en Résistance ala Résistance i la traction .
) ) ) Référence
Biochar (%) traction du PLA (MPa) ducomposites (MPa)
20 67 50 (Bajwa et al_, 2019)
(Pudetko et al.,
20 68 35
2021)
(Mizamuddin et al_,
20 44 36
2021)
40 58,8 9,55 (Zhang et al., 2022)

En fixant la teneur en FU & 5 %, I'analyse des données de la Figure 3.8.d révéle que
la réduction de la proportion de Biochar de 20 % a 10 %, associée a une augmentation
de la teneur en BM de 5 % a 15 % pour les mélanges M3, M7 et M4, conduit & une
baisse du module de Young. Cette tendance se confirme également pour les
échantillons M3, M6 et M3, o0, a un taux de BM constant, la diminution de la teneur
en Biochar de 20 % a 10 %, accompagnée d'une augmentation de la teneur en FU de

5% a 15 %, entraine une réduction du module de Young.

L’ajout de Biochar au PLA entraine une augmentation de la rigidité, attribuable a la
surface spécifigue élevée du Biochar. Cette caracténistique facilite un meilleur
transfert de contrainte entre les particules de Biochar et de PLA, optimisant ainsi
linteraction interfaciale. L'intégration de Biochar limite également la mobilité des
chaines polyméres de PLA, contribuant & une rigidité accrue du composite (Ho et al_,
2015). D'autre part d’aprés de I'analyse DSC, I'ajout de Biochar augmente le taux de
cristallinité. Ces régions cristallines pourraient agir comme des réticulations physiques
ou des particules de remplissage, ce qui pourrait par la suite augmenter

considérablement le module.

Comme déja annoncé, l'ajout de Biochar au composite PLA augmente sa nigidité,

limitant ainsi 'extensibilité des chaines de PLA. Cette interaction réduit la ductilité et



la capacité du matériau & se déformer, ce qui se fraduit par une réduction de

I'allongement, comme le montre clairement la Figure 3.9.

0.5

[] Allongement a Ia rupture (%)

2 2 2
%] (] o+
1 1 1

Allongement a la rupture (%)

B
-
1

901 13

PLAMI M2 M3 M4 M5 M6 M7 M8 M9 M10
Echantillons

Figure 3.9
Propriétés mécaniques en traction : Allongement a la rupture (%)

3.5.2 Propriétés mécaniques en flexion
Les valeurs du module d"Young et de la résistance a la flexion pour les biocomposites
de I'étude comparativement au PLA pur sont illustrés a la Figure. 3.10. Il est notable
que le PLA pur présente le module d"Young le plus bas et la plus haute résistance a
la flexion par rapport a tous les composites. Par la suite I'effet de diverses charges sur

les propriétés mécaniques en flexion des biocomposites est exploré en détail.

D'aprés la Figure. 3.10.b, I'effet de la teneur en boue mixte (BM) sur les propriétés de
flexion des composites a été évalué en maintenant le Biochar constant 3 5 % et en
ajustant la proportion de BM de 20 % a 10 %, tout en augmentant en paralléle la teneur
en fumier de poulet (FU) de 5 % a 15 %. Cette manipulation a montré des vanations
non claires du le module de flexion, du a une mauvaise dispersion des charges dans
la matrice, mais a généralement entrainé une baisse de la résistance a la flexion pour

les mélanges M1, M8 et M6. Lorsqu’on compare les variations pour les mélanges M1,
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M4 et M7, en gardant le FU constant & 5 % et en diminuant le BM de 20 % a 10 %,

tout en augmentant le Biochar de 5 % a 15 %, on observe une diminution du module

de flexion et de la résistance a la flexion. On constate que I'ajout de BM améliore

l'interaction entre les maténiaux de renforcement et la matrice de PLA, favorisant ainsi

un meilleur transfert des charges et augmentant par conséguent la résistance et le

module en flexion.
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I'étude; b) L'effet de variation de BM sur les propriétés en flexion; c) L'effet de
variation de FU sur les propriétés en flexion; d) L'effet de variation de
BIOCHAR sur les propriétés en flexion
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En é&tudiant l'influence de la teneur en FU sur les propriétés en flexion, tel que présenté
dans la Figure. 3.10.c, il est notable que garder la teneur en Biochar a 5 % tout en
ajustant les niveaux de FU et BM révéle une augmentation du module de Young pour
les mélanges M2, M5 et M8, tandis que la résistance a la flexion est moins prévisible,
avec des tendances variables. D'autre part, le maintien du taux de BM a 5 % tout en
modulant celui de FU et en augmentant celui de Biochar, les mélanges M2, M6 et M9
montrent une baisse du module de Young, et des changements irréguliers de la
résistance a la flexion. L'introduction d’'un pourcentage plus élevé de charges sous
forme de BM ou de Biochar semble interférer avec une distribution uniforme des
charges en raison de l'interaction entre les particules, et la forme particuliére de ces
charges pourrait ne pas é&tre optimale pour renforcer la résistance a la flexion des
composites. Cependant, 'ajout d'une gquantité de particules quel que soit BM ou
Biochar (15 %) a probablement entravé une dispersion uniforme en raison de
linteraction interparticules. En plus de la dispersion non uniforme, le faible rapport
d'aspect (L / d) des particules pourrait avoir entrainé une résistance a la flexion plus

faible des composites.

L'étude de l'effet de Biochar sur les propriétés en flexion (Figure 3.10.d) révéle que
réduire le taux en Biochar de 20 % a 10 % et augmenter les autres charges améliore
la résistance a la flexion, malgré une baisse du module de Young. Cette tendance se
confirme avec différents mélanges, indépendamment de la charge substituée par le
Biochar. La diminution de la résistance a la flexion des composites a haute teneur (20
%) en Biochar peut é&tre attribuée a son agrégation. En plus, le meilleur module de

flexion des composites a haute teneur en Biochar est di a sa nigidité.

3.6 Analyse de la stabilité dimensionnelle
L'analyse du comportement d'absorption d'eau des composites PLA chargés, révéle
deux phases distinctes, comme il est montré dans la Figure 3.11.a. Initialement, une
absorption rapide d'eau est observée jusqu'a 5 jours (121 heures), attribuée a la
pénétration de I'eau dans les pores des composites. Cette phase est principalement
influencée par la porosité, qui détermine la vitesse et la quantité d’eau absorbée

rapidement (Ratanawilai et al.,, 2024). Par la suite de cette période, la courbe
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d’absorption d'eau (W) montre une augmentation lente et constante jusqu’a
atteindre un état d'équilibre, caractérisé par une absorption graduelle jusqu'a
saturation. Durant cette seconde étape, l'eau s'infiltre lentement, impactant les
interfaces entre les particules et la matrice et accentuant les microfissures dans le

polymére, ce qui peut réduire la résistance du composite.

Les résultats de I'essail révélent que les composites absorbent plus d'eau que le PLA
pur, ce qui suggére une compatibilité réduite entre les charges et la matrice de PLA,
se traduisant par une liaison inadéquate entre ces deux derniers. Le PLA pur, quant
a lui, démontre une absorption d'eau minimale, de I'ordre de 0,8 %, due a la présence

de petits vides issus du processus de fabrication.

Selon les observations de la Figure 3.11.b, I'intégration du BM augmente la capacité
d’absorption d’eau des biocomposites. Concrétement, le mélange M1, contenant 20
% de BM, affiche une absorption d’eau plus élevée comparativement aux mélanges
M8 et M4, qui contiennent 15 % de BM, et M7, avec 10 % de BM. L'augmentation de
I'absorption d'eau dans les composites est attribuable a la présence de groupes
hydroxyles dans la cellulose et 'hémicellulose du BM, qui engagent des interactions
avec les molécules d’eau pour établir des liaisons hydrogéne (Mahmoud et al., 2022).
L’augmentation du pourcentage en BM résulte de la formation d’'amas des maténaux
connectés qui ne sont pas complétement isolés par la matrice et qui restent ensuite a
la surface, devenant ainsi un point de pénétration de l'eau dans le composite,
fournissant ainsi des voies de conduction continues de I'eau par les fibres (Wang et
al., 2006).
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L'absorption d'eau en fonction de la racine carrée du temps : a) Des différents
mélanges de I'étude; b) L'effet de I'ajout de BM; c) L'effet de I'ajout de FU; d)
L'effet de I'ajout de BIOCHAR

La Figure 3.11.c montre que le taux d’absorption d'eau dans les composites augmente
proportionnellement avec I'ajout du fumier de poulet (FU). Le composite M2, avec 20
% de FU, enregistre la plus grande absorption d'eau, suivi par M5 et M9, qui
contiennent chacun 15 % de FU. Les composites M8 et M9, contenant 10 % de FU,
montrant une absorption d'eau inférieure. Cette augmentation d’absorption d’eau est
attribuée a une faible adhérence entre la matrice et le charge, entrainant la formation
de microvides au sein de la structure du composite. Cette situation pourrait également

étre expliquée par une encapsulation incompléte et une mauvaise dispersion du
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fumier de poulet dans la matrice de PLA, indiquant une adhérence interfaciale

meédiocre entre les phases.

La Figure 3.11.d illustre linfluence du taux du Biochar sur I'absorption d'eau des
composites, montrant une diminution de I'absorption avec l'augmentation du
pourcentage de Biochar. Le composite M9, avec 10 % de Biochar, affiche I'absorption
la plus élevée, tandis que M6 et M7, contenant chacun 15 % de Biochar, et M3, avec
20 %, montrent une absorption réduite. La faible absorption d'eau des composites a
haute teneur en Biochar peut &tre attribuée a leur nature chimique et a leur structure
poreuse (Bajwa et al_, 2019). Sa composition riche en carbone lui confére une faible
affinité pour 'eau. De plus, pendant le traitement, le polymére PLA pénétre et bouche
les pores et les fissures du Biochar, réduisant ainsi le vide ce qui a permis d'améliorer
la résistance 3 l'eau (Qian et al, 2016b). L'utilisation de Biochar produit & des
températures plus élevées, caractérisé par une hydrophobicité et une porosité plus
élevée, pourrait optimiser la résistance a l'eau. En effet, un Biochar préparé a des
températures plus élevées présente généralement une plus grande porosité,
favorisant I'absorption d’eau a travers des canaux de transport formés par les pores
et cavités, facilitant ainsi la pénétration de I'eau depuis I'environnement extérieur vers

les composites (Zouar et al., 2022).

3.6.1 Analyse des paramétres de la cinétique d’absorption
Les constantes paramétriques cinétigues des biocomposites obtenues par analyse
d’absorption d’eau sont présentées dans le Tableau 3.4. La linéarité présente par les
courbes de log (MyMs) en fonction du temps [log(t)] est bien en accord avec la loi de
diffusion de Fick. De plus les valeurs élevées de R? pour tous les mélanges indiquent

gue les modéles linéaires ajustent bien les données d'absorption.

Les résultats du Tableau 3.4 sont tout a fait cohérents avec les courbes d'absorption
d’eau. Le mélange qui présente la valeur de K la plus élevée correspond au composite
qui absorbe plus d'eau, soulignant Finfluence significative de la composition du

compaosite sur son comportement en contact avec l'eau.

Le coefficient de diffusion D est proportionnel a K selon les deux équations :


https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/porous-structure
https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/porous-structure

M,
lugM— =logK +nlogt (3.8

m

ME; =~ x 00 (3.2)

Tableau 3.4

Les paramétres de diffusion dans les composites et le PLA

Mélanges  Equations M- n K Rz
M1 y=0,329x-0,297 13,304 0,3292 0,743 0,98
M2 y=0,104x-0,155 14,489 0,1014 0,856 0,96
M3 y=0,775x-0,604 12219 0,775 0,547 0,95
M4 y=0,475x-0434 12470 0,475 0,648 0,96
M5 y=0,173x-0,227 12,100 0,173 0,797 0,98
M6 y=0,71x-0,562 12,401 0,71 0,57 0,96
M7 y=0,701x-0562 12,290 0,701 0,57 0,96
ms y=0,511x-0,445 12877 0,511 0,641 0,99
M3 y=0,536x-0449 13,418 0,536 0,638 0,97
M10 y=0,096x-0,079 15577 0,096 0,924 0,88
PLA y=0,585x-0437 0,829 0,585 0,646 0,98

3.7 Pouvaoir fertilisant des matériaux organiques

De nombreuses recherches ont démontré que l'utilisation de résidus organiques peut
considérablement augmenter la productivité des cultures (Zuo et al., 2019). En effet,
ces résidus organiques contiennent des éléments nutritifs essentiels, tels que I'azote,
le phosphore et le potassium, en quantités significatives, ce qui peut améliorer la
fertilité du sol. Les principales caractéristiques physiques et chimiques des différentes
matiéres organiques et des mélanges de composites &tudiés sont résumées dans le
Tableau 3 5.
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Tableau 3.5

Propriétés physico-chimiques des différentes matiéres organiques et des

mélanges de composites étudiés

Echantillons  pH %Nt % P20s % K20 Conductivite CIN
uS/Cm.

TMP 503 0,11 0,1 0,07 9,55 44157
Boue mixte 9,02 1,05 0,35 0,07 58,15 25,31
Fumier 795 268 5,46 0,45 2229 5 9,86

Biochar 9,33 0,2 0,65 0,57 20,3 232,95

M1 804 0,738 0,37 0,83 24 57 109,67

M2 755 0,31 0,32 0,81 20,62 145,64

M3 732 0,33 0,39 1,06 17,28 140,88

M4 719 0,38 0,33 0,01 434 115,26

M5 736 0,67 0,69 0 434 64,069

M6 744 046 0,54 0,42 54 74 99,99

M7 736 0,49 0,63 0,45 32,6 91,84

M8 744 0,36 0,4 0,27 21 125,12

M9 735 0,51 0,44 0,17 43,35 86,38
M10 7,18 0,9 0,95 0,52 50,73 48 56

Les fumiers de poulet se distinguaient des matiéres organiques. lls présentent des
concentrations élevées en azote (2,68 %), en phosphore (5,46 %) et en potassium
(0,45 %), ce qui reflete leur pouvoir fertilisant. A l'opposé, la fibre TMP présente de
trés faibles teneurs en azote total (0,11 %), en phosphore (0,1 %) et en potassium
(0,07 %). Ces faibles pourcentages indiquent que la fibre TMP ne fournit qu’un apport
restreint en termes de nutiments. Entre ces deux extrémes, la boue mixte offre des
valeurs intermédiaires avec un pourcentage plus important d'azote (1,05 %) et de
phosphore (0,35 %) que la fibre TMP, mais un taux de potassium similaire (0,07 %).
CQuant au Biochar, il présente une faible concentration en azote (0,2 %), mais se

distingue par des teneurs plus élevées en phosphore (0,65 %) et potassium (0,57 %),

surpassant ainsi la TMP et la boue mixte.



Les résultats des rapports C/N des matiéres organiques sont trés variables. Les fibres
TMP et le Biochar présentent des valeurs élevées, avec des rapports C/N de 441 57
et 232 95, respectivement, tandis que la boue mixte et le fumier de poulet affichent les
valeurs les plus basses (25,31 et 9,86 respectivement). En effet, un rapport C/N élevé
montre que la matiére organique est riche en carbone par rapport a 'azote. Les micro-
organismes du sol qui participent & la décomposition de cette matiére organique
peuvent se retrouver dans une situation o0 lI'azote est limité par rapport a leurs
besoins. D'aprés Toundou et al. (2017), un rapport C/N supérieur a 20 peut entrainer
une « faim d’azote » pour les plantes, puisque les micro-organismes utiliseront I'azote

disponible du sol pour la minéralisation de cette matiére organique.

Le pH présentait des valeurs différentes en fonction de la nature de la matiére
organique. Le pH du fumier de poulet a comme valeur moyenne de 7,95. Cependant,
la boue mixte et le Biochar présentaient des valeurs de pH plus élevées, avec une
moyenne de 9,02 pour la boue mixte et de 9,33 pour le Biochar. En effet, un pH élevé
indique gu'il s'agit d'un matérau organique peu stable (Bhat et al., 2018). Le pH est
une propriété importante qui permette de déterminer l'activité microbienne, la
disponibilité des nutriments et les conditions physiques de la matiére organique. De
nombreux nutriments ne sont présents sous une forme disponible qu'a une certaine
plage de pH. Par exemple, la disponibilité du phosphore assimilable P dépend du pH.
D'aprés la recherche de Parent et al. (2006) la disponibilité du P est maximale a un

pH compris entre 6,2 et 7,0.

En ce qui conceme la conductivité électrique, les résidus organiques é&tudiés
présentaient une conductivité électnque différente. La fibre TMP présentait une valeur
inférieure, contrairement aux autres matériaux, 9,55 pS.cm™ par rapport 4 22295
pS.cm™ pour le fumier de poulet, 58,15 pS.cm™ pour la boue mixte, et 20,3 pS.cm™
pour le Biochar. Ces valeurs de conductivité électrique reflétent la salinité de la matrice
organique. L'augmentation de la conductivité électrique a mis en évidence une plus

grande quantité d’'ions qui peuvent étre bénéfiques pour la croissance des plantes.
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3.7.1 Analyse en composantes principales
L'analyse ACP des proprigtés physico-chimiques des différents charges des
biocomposites de I'étude, illustrés par un cercle de corrélation et un biplot, ont permis
de visualiser les contributions relatives de chaque variable et d'identifier les similitudes

ou les différences entre les matiéres organiques (Figure 3.12).

Les principaux éléments nutritifs ont &té sélectionnés pour I'analyse en composantes
principales (ACP). Les composantes principales PC1 et PC2 pourraient expliquer
respectivement 62,57 % et 23,15 % de la vanation totale (Figure 3.12.a). Pour ces
deux formes, la PC1 é&tait négativement associé au rapport C/N, et positivement lié a
la teneur en nutriments, notamment lI'azote et le phosphore et la conductivité
électrique. La PC2 était positivement lié au changement du pH et de la teneur en

potassium.

La distribution des matiéres organiques sur le biplot (Figure 3.12.b) révéle la présence
de trois groupes distincts; le groupe 1, composé de fumier de poulet, caractérisé par
une corrélation positive avec les variables %Nt, %Pz0s, et la conductivité; le groupe
2, qui comprend les fibres TMP, présente une corrélation positive avec le rapport C/N.
Il est clair que ce groupe se positionne loin du groupe 1, expliqué par son faible pouvoir
fertilisant; et le groupe 3, constitué du biochar et de la boue mixte, se positionne entre
ces deux extrémités, indiguant une composition nutritive modérée. En conclusion,
I'ACP a confimé la diversité des propriétés des résidus organiques et a fourni une

base pour optimiser leur utilisation dans I'élaboration des biocompopsites.

3.8 Pouvoir fertilisants des mélanges des composites
L'analyse ACP des propriétés physico-chimiques des différents mélanges de
composites étudiés permet de mettre en évidence un regroupement particulier
d’individus, qui pourront étre interprétés et expliqués par les varables. Le biplot
(Figure 3.13.a) et le cercle de corrélation (Figure 3.13.b) permettent d'identifier les

principales composantes expliquant 83,12 % dés la variance totale.

Le rapport C/N est comélé positivement a la dimension 1 (F1) qui exprime 65,16 % de

la variance. En méme temps I'axe F1 oppose au % P:20s, au pourcentage en azote



total Nt (%), qui sont bien corrélés, et oppose aussi aux variables conductivité (CE).
Le % K30 et le pH sont étroitement liés et sont positivement corrélés a la dimension 2
(F2) qui exprime 17,96 % de la variance. On constate aussi gu'il n’y a aucune relation
entre le K20, pH et Nt (%) et le %P20s.
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Analyse en Composantes Principales a) Cercle de corrélation des variables
d’origine ; b) Le Biplot constitué de la projection sur F1 (62,57 %) et F2 (23,15
u&]

Comme il est montré sur la Figure 3.13.b, les mélanges M1, M2 et M3 sont situés prés
de lI'exirémité positive de I'axe pH et % K:O, indiquant gu’ils ont des niveaux élevés
de ces variables. Le mélange M1 est le plus proche de I'axe du pH, suggérant une
réactivité au pH potentiellement plus élevée que les autres. Inversement, le mélange
M4 se distingue par son positionnement a 'opposé de I'axe C/N, suggérant un rapport
C/N inférieur par rapport aux autres mélanges. Les mélanges M5, M6, M8 et M9 se
regroupent autour de l'origine, ce qui suggére un profil plus équilibré des variables
mesurées. Pour le mélange M7, proche de I'axe % P3Os, peut étre distingué par sa
teneur potentielle en phosphore. Enfin, M10 se distingue par sa haute teneur en Nt et
sa faible conductivité électrique, alignée négativement sur 'axe CE. La répartition
observée sur le biplot souligne I'hétérogénéité significative des caractéristiques

physico-chimigues des mélanges composites. Cette hétérogénéité montre que, bien
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gque les mélanges présentent des niveaux vanables de nutriments, le potentiel
fertilisant global de ces composites pourrait étre modéré, ne reflétant pas une fertilité

élevée propice a la croissance des plantes.
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Analyse en Composantes Principales a) Cercle de corrélation des variables
d’origine ; b) Le Biplot constitué de la projection sur F1 (62,2 %) et F2 (18,0 %)

3.9 Analyse des métaux des matériaux organiques ef des composites
La clé d’'une utilisation responsable des déchets organiques en agriculture réside dans
la détermination de la possibilité de transmission des métaux lourds et d’agents
pathogénes a l'environnement. Cette considération est essentielle en raison de la
menace potentielle de contamination des sols et des eaux, ce qui pourrait entrainer
une catastrophe écologigue. Dans le contexte du Québec, des exigences nationales
ont été& mises en place pour réduire la dégradation de la qualité des sols. Ces normes
sont élaborées dans le but d'assurer une gestion responsable et durable des matiéres
fertilisantes résiduelles. L'importance des résultats de l'analyse présentée dans le
Tableau 3.6 réside dans le fait que le ministére de développement durable et de la
lutte contre les changements climatiques du Québec (MDDLCC) a établi des critéres
de qualité environnementale spécifiques aux matiéres fertilisantes résiduelles (MRF)
et des limitations ou restrictions d'utilisation selon leur composition. Pour évaluer la

conformité des matiéres fertilisantes résiduelles, les teneurs en métaux lourds,



notamment I'arsenic, le bore, le cadmium, le cobalt, le chrome, le manganése, le

mercure, le molybdéne, le nickel, le plomb, le sélénium et le zinc, sont comparées aux
limites établies par le MDDELCC en 2015 (Hébert, 2015).

Tableau 3.6

Concentrations mesurées en oligo-éléments meétalliques persistant dans les

matiéres organiques etudiées

Métaux TMP Boue Biochar Fumier Standards MRF

Macronutriments (mg/kg) c1* c2*
K 437 73417 2453 3518715
P 53417 205867 2285 22342 46
Ca 16063 1171335 9219 11797827
Mg 22517 241333 262117 6789,88

Micronutriments (mg/kg)
Mn 8299 415,08 32846 571,88
B 0,98 4 57 79 23,02
Fe 47,22 194022 2949 52 966,99
Al 21,09 404831 27484 138,18
Na 8308 19174 59775 412113
As - 13 41
Cd 0 0 0 0 3 10
Co 0 0 25,38 15 34 150
Cr 0,56 12,01 32,67 1,61 210 1000
Cu 8,58 13,32 2477 145 47 400 1000
Ni 404 9,29 54 32 419 62 180
Pb 12,58 26,79 0 0 120 300
Se - 2 14
Zn 2688 849 70,53 507,77 700 1850
Hg - 0,8 4

*Source : Guide sur le recyclage des matiéres résiduelles fertilisantes (MRF) (Hébert, 2015),

Valeurs moyennes (n=3)
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Selon le guide des matiéres fertilisantes résiduelles, le fumier de poulet (FU), la boue
mixte (BM), le Biochar et la fibre TMP peuvent étre utilisés comme MRF pour les sols
et les plantes (catégone C1 et C2) et il n'y a aucun risque de contamination par les
oligo-éléments métalliques. On constate également que les composites développés
dans cette étude sont adaptés pour une application dans les sols, classés dans les
catégories C1 et C2 comme présentés sur le Tableau 3.7. Il n'existe pas de risque de
contamination des sols ou des plantes par des oligo-éléments métalliques en utilisant
ces composites, ce qui est important pour l'application agricole et la sécurité
environnementale. L'analyse de la composition en macro et micronutiments des
biocomposites de M1 a M10 révéle des concentrations variables de métaux, ce qui
suggére des profils de fertilité distincts pour chaque mélange comme le montre la
Figure 3.14.
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Concentrations mesurées en oligo-éléments métalliques dans les composites



Les mélanges des composites montrent une diversité dans leurs compositions en
potassium qui s'étendent de 1769,33 mg/kg pour M1 a 4490,17 mg/kg pour M10,
indiquant que certains mélanges, comme M10, pourraient étre particuliérement riches
en potassium, un élément essentiel pour I'activation enzymatique dans les plantes. La
concentration en phosphore dans les composites fluctue de maniére significative, le
mélange M10 présentant la concentration la plus élevée de 4143,5 mg/kg, tandis que
le mélange M1 contient la concentration la plus faible, de 1769,33 mg/kg. Cette
variation souligne I'abondance relative de phosphore dans les mélanges, un élément
indispensable qui joue un réle important dans le développement des racines et le

processus de floraison des plantes.

Les concentrations en calcium dans les mélanges M4 et M5 sont remarquablement
élevées, atteignant respectivement 42400,83 mg/kg et 56719,2 mg/kg (valeurs non
présentées sur Figure 3.14). Ce demier joue un rile majeur dans la formation de la
paroi cellulaire et dans la croissance des plantes. Pour le magnésium (Mg), les
mélanges affichent des teneurs assez uniformes, mais le mélange M10 se distingue
avec la valeur la plus élevée, s'élevant a 1834 mg/kg. Ce minéral est indispensable
pour la constitution de la chlorophylle, élément clé de la photosynthése. Pour les
micronutriments, le manganése (Mn) est particuliérement notable dans le mélange
M4, qui présente la concentration la plus élevée de cet élément. Le manganése est
crucial pour la photosynthése et joue un réle important dans le métabolisme de I'azote
chez les plantes. Concemant le bore (B), il est absent dans le mélange M1, mais il
apparait en faibles quantités dans les autres composites. Dans les mélanges, le fer
(Fe) montre des variations modérées, avec M7 ayant la concentration la plus élevée.
L'aluminium (Al) et le sodium (Na) sont présents en quantités variables, dont les
mélanges M1 et M4 affichent les concentrations les plus importantes d’Al, tandis que

le mélange M10 se caractérise par la plus haute concentration de Na.

Les mélanges élaborés présentent une richesse en macronutiments qui les distingue
favorablement du sol naturel. En effet, les mélanges élaborés montrent une supériorité
nette en termes de concentration de macronutriments par rapport au sol naturel

(Marouani et al., 2021), révélant leur potentiel en tant que fertilisants. Le potassium,
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par exemple, affiche des concentrations élevées, notamment le M10, qui dépasse
largement le sol avec 4490,17 mg/kg contre seulement 120,5 mg/kg. Cette tendance
se maintient également pour le phosphore, le calcium et le magnésium, ol les
meélanges surpassent significativement le sol, M10 se distinguant encore une fois pour
le phosphore et le magnésium. Le calcium atteint son pic dans le mélange M4,
démontrant ainsi que ces mélanges peuvent offrir une source concentrée et diversifiée
de nutiments essentiels. Cette richesse en macronutriments souligne le potentiel des
meélanges a améliorer la fertilité du sol, en fournissant un apport nutritif dense,

favorable a la croissance végétale et a 'amélioration des rendements agricoles.



Tableau 3.7
Concentrations mesurées en oligo-éléments métalliques persistant dans les composites

Métaux M1 M2 M3 M4 M5 MG M7 Ma ] M10 SOL Standards MRF
Macronutriments (mg/kg) c1* c2*

K 1769,33 2876,17 18358,5 181517 3616 291817 29135 2019,83 394067 449017 1205

P 2043 2381.,83 1769,33 19615 35795 3163,67 265567 1940,5 3711,83 41435 27

Ca 37980,83 2589583 154462 4240083 567192 4089733 2145333 2770433 2849267 3668617 2587

Mg 1156,66 1307 .67 11955 1123,83 158167 133317 1374,33 1165,33 1640,83 1834 2551

Micronutriments (mg/kag)

Mn 220,73 1432 124,73 232,16 226,06 197,72 214,44 219,99 218,55 148

B 0 23,2 19,73 2,98 4.4 387 2,88 2,15 387 4,88

Fe 847 66 759,59 821,12 859,06 725,14 752,13 862,24 810,86 703,67 731,12

Al 1209,06 674,01 352,43 1003,69 681,87 438,05 484 62 634,73 407,18 532,11

Na 11721 887,85 5361 776,03 108037 828,05 861,98 675,97 925,58 1331,03

As - 13 41
Cd 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 3 10
Co 0 0 0 7,79 2.47 0 0 0 0 0 34 150
Cr 8,81 8,66 10,96 11,72 12,28 11,04 11,75 10,31 97 54 210 1000
Cu 29,45 40,15 25,87 341 59,5 38,97 M,77 2717 53,32 75,08 400 1000
Ni 0 0 0 11,2 8,74 11,27 14,21 12,39 10,67 8,98 62 180
Pb 53,03 1547 0 10,12 6,38 542 4,09 0 0 7.44 120 300
Se - 2 14
n 1,23 29,98 247,88 67,15 95,58 80,15 89,88 61,12 119,08 147,73 700 1850
Hg - 0.8 4

*Source - Guide sur le recyclage des matiéres résiduelles fertilisantes (MRF) (Hébert, 2015), Valeurs moyennes (n=3)

111



112

3.10 L'évolution de la biodégradation
La nature du matériau et les conditions environnementales jouent un réle déterminant
dans le processus, le mécanisme, et la cinétique de sa dégradation. Pour évaluer I'impact
de la naturefteneur de charges ajoutée sur la biodégradabilité des matériaux
biocomposites, une étude de biodégradation aérobique & une température thermophile de
55 °C a été réalisée. En tenant compte de l'influence de la teneur en humidité sur les
activités microbiennes de I'environnement de dégradation (compost/ terre noir), la teneur
en eau a été contrélée a une humidité relative constante de 60 %. Sur une période de 110
jours, le suivi de la biodégradation a permis de mesurer précisément la perte de poids des
matériaux étudiés.
3.10.1 Processus de dégradation du PLA

Les résultats de la dégradation du PLA ont montré qu'il conserve approximativement son
poids initial pendant 56 jours dans la terre noire et 49 jours dans le compost. A la suite de
ces périodes, il a été observé une augmentation exponentielle du taux de perte de poids
du PLA, conduisant & sa dégradation totale aprés 92 jours d'enfouissement, comme

illustré dans les Figures 3.15 et 3.16.

1 B M1 Compost

7 14 21 28 35 42 49 5 63 70 77 92 110

Temps (jours)

Figure 3.15
Perte de poids des biocomposites en pourcentage dans un environnement de
compostage



Ces résultats montrent que la dégradation du PLA se produit principalement a l'intérieur
des échantillons et que le taux de diffusion des produits de dégradation est relativement
lent (Harmaen et al., 2015). En effet, I'étude de Luo et al. (2019) a montré que la scission
des chaines polymériques se produit par hydrolyse autocatalytique dans un
environnement biodégradable. Cela suggére que dans la partie interne du PLA, il y a une
forte concentration de groupes finaux carboxyliques capables de catalyser I'hydrolyse des

esters, accélérant ensuite la biodégradation.

D'aprés la littérature, le PLA a un processus de biodégradation trés lent a température
ambiante qui peut s'expliquer par sa température de transition vitreuse (Tg) qui est plus
élevée que les températures ambiantes et par le manque des micro-organismes
dégradant le PLA dans I'environnement (Karamanlioglu et al_, 2013). La recherche de Yu
et al. (2020) a montré que lorsque la température d’hydrolyse est proche a la température
de transition vitreuse (Tg), le taux de deégradation du PLA sera considérablement
augmenté. Le Tableau 3.8 présente les résultats de dégradation du PLA dans plusieurs

conditions environnementales.

M1 Terre noire

7T 14 21 28 35 42 49 56 63 70 77 92 110
Temps (jours)

Figure 3.16
Perte de poids des biocomposites en pourcentage dans un environnement de
terre noire
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Tableau 3.8

Les résultats de difféerentes études sur la dégradation du PLA sous diverses
conditions environnementales

Température (T) Type de sol Pourcentage de Références
et Humidité (H) perte de poids du
PLA
o i Compost issu de déchets de 54 % pendant 76 (Mathew et al.,
T=58 °C; H=60 % jardin; N'avait pas d'activité jours 2005)

(ASTM D5338)

T=50 °C; H=44 %

T=50 °; H=20 %

T=20 °C; H=65 %

T=40 °C; H=70%

T=65 °C; H= 60%

microbienne particuliére
Compost vert mature auprés
de The Compost Shop, au
Royaume-Uni

Temre commerciale a été
achetée auprés d'Online
Turf, dans le Lancashire, au
Royaume-Uni,

Sous-sol a lintérieur du
campus de [I'Université de
Donghua

Le compost est un mélange
de sols contenant de la terre
de jardin (50 % en poids), du
mélange organique Miracle
Go (45 % en poids) et de la
vermiculite (5 % en poids).
Réalisé dans une chambre
de croissance végétale
Conviron

Le compost est un mélange
du sable de mer, du compost
de fumier d'élevage et des
aliments pour lapins

44 % pendant 5
semaines

4 % pendant 5
semaines

56 % pendant 90
jours

(Taux de perte de
PLA inconnu) 60
jours

59,2 % pendant 45
jours

(Karamanlioglu
et al, 2013)

(Karamanlioglu
et al, 2013)

(Debeli
2018)

et al,

(Sharma et al.,
2021)

(Park et al,
2023a)

3.10.2 Mécanisme de dégradation du PLA

Le mécanisme de dégradation du PLA dans la terre noire ou dans le compost se produit
en deux étapes. Initialement, une réaction d’hydrolyse chimigue sur ce produit induit a une
réduction de poids moléculaire du PLA. Dans cette étape, les liaisons ester sont clivées,
produisant des acides carboxyliques et des alcools (Harmaen et al_, 2015). Les produits
résultant de la dégradation hydrolytique sont suffisamment petits pour traverser les parois
cellulaires des micro-organismes, ol elles servent de substrats & leurs processus

biochimiques. Ces composés sont ensuite complétement métabolisés par les enzymes


https://www.sciencedirect.com/topics/biochemistry-genetics-and-molecular-biology/vermiculite
https://www.sciencedirect.com/topics/biochemistry-genetics-and-molecular-biology/vermiculite

microbiennes, conduisant a leur minéralisation en dioxyde de carbone (CO3), en eau, et

en humus, complétant ainsi le processus de biodégradation (Kalita et al_, 2021).

3.10.3 Processus de dégradation des biocomposites

Lors de l'enfouissement des mélanges, le PLA a une tendance de s’hydrolyser
principalement au sein de la matrice interne des maténaux. Par ailleurs, les charges telles
que le BM, le FU et le Biochar intégrés dans les composites se dégradent en commencant
par la surface externe et progressent vers l'intérieur, comme le montrent la Figure 3.15 et
la Figure 3.16. Une fois enfouis, les composites subissent une dégradation progressive
qui suit différentes cinétiques en fonction de leur composition spécifique. Quant au PLA,
il ne commence a perdre du poids qu'aprés une certaine période d'enterrement,
conformément aux observations précédentes. En constate alors que le PLA et les
composites a base de PLA présentent deux mécanismes de dégradation distincts. Ce
phénoméne provogue une dégradation hétérogéne, ce qui rend le processus de
dégradation des mélanges plus complexe dans le sol et dans le compost (Deroiné et al._,
2014).

Les résultats de biodégradation pour les biocomposites riches en différentes charges, M1,
M2 et M3 sont clairement illustrés dans la Figure 3.15 et la Figure 3.16. Une analyse des
données indique que le mélange M2, contenant 20 % de fumier de poulet (FU), subit une
biodégradation plus prononcée que les mélanges M1 et M3. La biodégradabilité accrue
du mélange M2 peut étre attnbuée a la richesse nutritionnelle du fumier de poulet, qui est
une source substantielle de matiére organique biodégradable, ainsi que de nutriments
essentiels tels que I'azote, le phosphore et le potassium. De plus, la faible adhérence
interfaciale résultant de I'ajout de FU peut faciliter I'accés des enzymes et des micro-

organismes aux liens polymériques, augmentant ainsi la vitesse de biodégradation.

Concernant le mélange M1, malgré sa compaosition en matiére organique issue des boues
de papetene, il présente une biodégradation intermédiaire. Cela pourrait étre di a une
interaction moléculaire plus stable entre le BM et la matrice de PLA, qui résiste davantage
a I'hydrolyse et aux attagques microbiennes. En ce qui concerne le mélange M3, I'ajout de
Biochar, un matériau réputé pour sa résistance a la décomposition et ses propriétés
hydrophobes, semble considérablement inhiber la biodégradation. Le caractére

hydrophobe du Biochar pourrait entraver 'absorption de I'eau nécessaire pour initier et
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soutenir les processus d’hydrolyse et de biodégradation, et par conséquent, réduire

significativement la dégradation biologique du composite.

Les résultats présentés dans la Figure 3.15 et la Figure 3.16 indiquent qu’'a la fin de l'essai
de biodégradation la perte de poids des échantillons est moins importante de celui du
PLA. Il est clair alors que I'ajout de charge aux matrices PLA a ralenti la biodégradation.
Cette réduction est attribuée a la résistance a l'absorption d'eau et a la diffusion de l'eau
a travers les composites par rapport au PLA pur. La lignine parmi les composants
lignocellulosiques a une résistance aux attagues microbiennes (Zhang et al., 2017; Park
et al., 2023b). Son taux de biodégradation est lent en raison de la structure phénclique
complexe. Pour cette raison, I'ajout de 20 % de fibres TMP dans le mélange élaboré peut
améliorer la résistance dans l'environnement d’hydrolyse en raison de la forte
hydrophobicité de la lignine, de sorte que l'effet de retard de biodégradation du

biocomposite est fortement mis en ceuvre.

3.10.4 Evolution de dégradation des biocomposites
Les performances en teneur en BM sur la dégradation des biocomposites ont été étudiées
et ont révélé que I'inclusion de 15 % de fumier de poulet (FU) ou de Biochar augmente la
dégradation du PLA, suggérant un effet synergique avec le BM, comme observé dans les
formulations M5 et M7 (Figure 3.17.b). Cette dégradation accélérée provient du
combustible biologique fourni par ces charges pour le micro-organisme cultivé dans le sol.
De facon plus globale, il apparait que l'introduction de boues mixtes augmente la
biodégradabilité des mélanges, ce qui peut étre attrbué & leur composition
lignocellulosique, riche en cellulose et en hémicellulose, qui pourrait favoriser
'accessibilité de la surface aux enzymes dégradatives (Bendourou et al_, 2021). De plus,
les boues mixtes contiennent un bon pourcentage de boues secondaires, un sous-produit
important du traitement biologique des eaux usées, caractérisé par une teneur élevée en
matiére organique et une nature microbienne. Il a été démontré que la biodégradation des
matériaux organiques suit généralement la séquence suivante : glucides > hémicellulose
> cellulose > lignine, soulignant ainsi I'importance de la composition chimique dans la

dégradation biologique (Lammi et al., 2019).
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Figure 3.17

L’'effet de la variation en teneur des charges sur le pourcentage de perte de poids
dans le compost : b) I'effet de la teneur en BM c) I'effet de la teneur en FU et d)
I'effet de la teneur en Biochar

L’analyse de la Figure 3.17.c révéle I'impact de la teneur en fumier de poulet (FU) sur la
dégradation des mélanges composites. En observant les données, il est évident que
laugmentation de la proportion de FU dans les mélanges est comélée avec une
augmentation du pourcentage de perte de poids. Lorsque I'on maintient constant la teneur
en Biochar 8 5 % et que I'on réduit la proportion de FU de 20 % a 15 % et a 10 %, tout en
augmentant simultanément la teneur en EM de 5 % a 10 % et a 15 % pour les mélanges
M2, M5, et MB, une diminution du taux de dégradation est observée. De méme, avec la
teneur en BM fixée a 5 % et en diminuant la proportion de FUde 20% a 15 % et a 10 %,
et en augmentant celle du Biocharde 5 % a 10 % et & 15 % pour les mélanges M2, M9 et
ME, une diminution similaire du taux de dégradation est observée. Cette tendance indique

que la présence de FU agit de maniére synergique pour accélérer la biodégradation du
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composite. Cette observation pourrait étre attribuée a une moindre adhérence interfaciale
entre la matrice de PLA et les particules de FU, comme l'ont suggéré les résultats des
tests de caractérisation mécanigue, ce qui pourrait faciliter la dégradation du matériau en

présence de micro-organismes dans le sol.

L’'examen de la Figure 3.17.d met en lumiére l'influence de la teneur en Biochar sur la
dégradation des composites. En fixant la teneur en BEM & 5 % et en réduisant celle du
Biochar de 20 % a 15 % et 10 %, tout en augmentant la teneur en FU de 5 % a 10 % et
15 % pour les formulations M3, M6, et M9, une accélération de la biodégradation est
constatée. De facon analogue, avec une teneur constante en FU de 5 % et une diminution
de celle du Biochar de 20 % a 15 % et 10 %, en paralléle avec une augmentation de BM

pour les mélanges M3, M7 et M4, on observe une augmentation de la biodégradation.

L’hydrophobie prononcée du Biochar, renforcée par les modifications physico-chimiques
et moléculaires issues de la pyrolyse, peut étre a l'ongine de la faible absorption d'eau
des composites qui en sont renforcés (Ayadi et al, 2020). Les propriétés de barriére
supérieures des mélanges pourraient contribuer a ralentir la biodégradation des
biocomposites a base de PLA et de Biochar, étant donné qu’une absorption d’eau limitée
peut entraver I'hydrolyse ainsi que le développement des micro-organismes aérobies sur
la surface de I'échantillon. Par ailleurs, le Biochar est reconnu pour ses propriétés
inhibitrices sur la prolifération bactérienne et fongique, ce qui explique le retard observé

dans la dégradation des composites.

La biodégradation du mélange M10 se distingue nettement des autres formulations
étudiées, présentant le taux de perte de poids le plus élevé. Cette différence peut étre
principalement expliquée par un mangue de pourcentages des fibres TMP dans sa
composition, une conséguence directe d'une homogénéisation inadéquate lors de
I'élaboration du composite. Par ailleurs, il est clair que le polypropyléne (PP), un plastique
synthétique, ne montre aucune réduction de poids, illustrant ainsi sa résilience face a la

biodégradation.

Cette analyse détaillée, centrée sur I'évolution de la biodégradation des mélanges dans
un environnement de compost, révéle des tendances similaires lorsqu'elles sont
observées dans la terre noire (Figure 3.18). La décomposition des composites s'avére

plus rapide dans le compost, enrichi en micro-organismes, que dans la terre noire,



soulignant I'importance cruciale de la présence microbienne dans l'accélération du
processus de biodégradation (Karamanlioglu et al., 2013). Dans le méme contexte, Gattin
et al. (2002) ont évalué la biodégradation de composites a base d’amidon/PLA dans trois
milieux différents, constatant que l'efficacité de biodégradation augmente dans l'ordre
suivant : milieu aquatique > compost > milieu solide, établissant ainsi une classification

basée sur le potentiel dégradatif de chaque environnement.
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Figure 3.18

L’effet de la variation en teneur des charges sur le pourcentage de perte de poids
dans la terre noire : b) I'effet de la teneur en BM; c) I'effet de la teneur en FU; d)
I'effet de la teneur en Biochar

La dégradation de ses biocomposites dans le compost et dans la terre noire souligne la
robustesse des mécanismes de biodégradation des biocomposites, indépendamment du
milieu environnant, qu'il soit riche en matiére organique comme le compost ou dans la

terre noire. Cette uniformité des résultats met en lumiére I'importance de la composition
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des biocomposites et de leur interaction avec divers environnements microbiens,

soulignant ainsi leur potentiel de dégradation dans des conditions variées.

3.10.5 Mécanisme de dégradation des biocomposites
Le mécanisme de dégradation totale peut étre divisé en trois étapes présentées par la
Figure 3.19. La premiére étape a consisté en absorption d’humidité de I'environnement
par les composites, ce qui a facilité la fixation des micro-organismes a leur surface. La
dégradation des charges s'est produite au cours de la deuxiéme étape, ou des vides dans
la matrice du PLA sont formés |, ce qui a favorisé la diffusion de I'eau dans les mélanges.
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Microbes
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Vide di1 a la diffusion des oligomeéres

Figure 3.19
Les differentes étapes de dégradation des composites PLA dans un
environnement d'enfouissement du compost et de la terre noire

De plus, I'effet capillaire au sein des interfaces des composites conduit & une diffusion ol
'eau a tendance a s’accumuler au niveau de ces interfaces, ce qui améliore davantage
I'hydrolyse du PLA résultant de Ia libération de CO:. La dégradation du composite PLA
commence dans les régions amorphes. En effet, le taux de dégradation dans la région
amorphe sont généralement plus élevés que dans la région cristalline en raison du plus
grand volume libre dans les chaines moléculaires intriquées et désordonnées (Pan et al_,
2017).

A la troisieme étape, la dégradation des composites par des micro-organismes laisse

place a une phase plus lente ol la décomposition enzymatique de la région cristalline des


https://www.sciencedirect.com/topics/physics-and-astronomy/diffusivity

composites PLA prédomine. Cette transition est marquée par un ralentissement, en raison
de la résistance accrue a la dégradation des régions cristallisées. En phase finale, la
structure du polymére est devenue rugueuse, et lintensification des dommages de

surface conduit a la désintégration des composites en petits morceaux.

3.10.6 Evolution de la cinétique de dégradation dans le compost des composites
L’étude de la cinétique de dégradation des composites M1 & M9 révéle un comportement
complexe caractérisé par trois étapes de dégradation distinctes. Chaque étape a sa

propre vitesse spécifique.
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Figure 3.20
Les cinétiques de dégradation des composites, a) Les différentes cinétiques de
dégradation; b) 1re étape (0-672 heures); c) 2e étape (672-1176 heures); d) 3e
étape (1176-2640 heures)

Ces étapes sont mises en évidence sur les données présentées sous forme logarithmique

dans la Figure 3.20.a, Ln (1-Y) en fonction du temps, tel que :
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y—1-2 (3.3)
mt

Ou : mi est la masse initiale du mélange et mt est la masse a un temps t

Cette transformation logarnthmique est utilisée pour linéariser les données, ce qui facilite
l'interprétation de la cinétique de dégradation qui serait autrement exponentielle dans sa
forme naturelle. La cinétique observée est conforme a un modéle de réaction pseudo-
premier ordre, qui permet de décrire les étapes de dégradation avec des constantes de

vitesse spécifiques, peut étre décrit comme suit (Chen et al_, 2022):

Yi=mi-— E_kit (34}

Avec m; représentant la concentration du substrat au début de chaque étape de
dégradation et K; la constante de vitesse de dégradation spécifique a chaque étape. Dans
cette formule, l'indice i fait référence aux étapes de dégradation distinctes : Figures 3.20

b, c, et d respectivement.

Pour chague composite, trois étapes de dégradation distincte peuvent étre observées, ce
qui coincide avec le mécanisme de dégradation précédemment proposé. La pente de
chaque ligne refléte la constante de vitesse pour une phase spécifique. Par conséquent,
la pente est un indicateur direct du taux de dégradation : une pente plus raide indique un
taux plus rapide. L'ajustement linéaire des données sur un graphique semi-logarithmique

permet de déterminer ces pentes et, par conséquent, les constantes de vitesse associées.

La premiére phase semble correspondre a une période d’activité enzymatique rapide ol
la disponibilité élevée du substrat entraine une dégradation accélérée. La deuxiéme étape
marque une transition, attribuée & une modification de la structure du maténiau qui ralentit
la réaction. Finalement, la troisi@me phase refléte une vitesse de dégradation plus lente,
du a I'épuisement progressif du substrat. D'ailleurs a la fin de I'essai de dégradation on a
remarqué une désintégration compléte (fragmentation et perte de visibilité) des

échantillons.

L’application de cette relation permet de modéliser précisément les profils de dégradation

en phases distinctes, ce qui est particuliérement utile pour les matériaux composites qui



ne se dégradent pas de maniére uniforme. Cela permet également de distinguer les effets

des différentes compositions sur les taux de dégradation a différents moments.

3.10.7 L'effet du rapport C/N des composites sur I'évolution de la biodégradation
La biodégradation dépend de plusieurs paramétres, parmi lesquels le carbone organique
(C), la teneur en azote (N), et particuliérement le ratio carbonefazote (C/N). Ces éléments
jouent un réle important dans I'activité des communautés microbiennes responsables de
la décompaosition de la matiére organique. Il est établi que le ratio C/N optimal pour la
biodégradation dans un environnement de compostage se situe entre 25 et 35. Ce ratio
refléte la quantité de carbone nécessaire aux micro-organismes pour utiliser efficacement
l'azote disponible, favorisant ainsi une bonne activité microbienne et assurant la

disponibilité des minéraux nécessaires aux plantes (Di Gioia et al., 1999).

Les résultats des analyses physico-chimiques dans le tableau 3.5 montrent que le ratio
C/N des composites varie entre 48,6 et 145,64, ce qui peut expliquer leur moindre
biodégradabilité comparée au PLA pur. Les environnements avec des ratios C/N élevés
tendent a ralentir la biodégradation, limitant I'efficacité de la décomposition en raison de

la surabondance de substrat carboné pour les micro-organismes.

A des valeurs C/N supérieurs a 25, la dégradation biologique est entravée, les micro-
organismes consommant alors I'azote disponible pour leur propre croissance, ce qui peut
induire une compétition pour cet élément nutritif, créant une faim d'azote. Inversement, un
ratio C/N inférieur a 25 entraine la libération d'azote en excés, bénéfique pour les plantes
(Fuentes et al., 2021). Pour assurer une dégradation biologique efficace, il est crucial
d'équilibrer le rapport C/N dans le sol en sélectionnant socigneusement les apports
organigues. Pour optimiser la biodégradation, il est recommandé d’utiliser des matériaux
riches en azote ou possédant une teneur élevée en cet élément, afin de maintenir un

environnement nutritif équilibré pour les micro-organismes et les plantes.

3.10.8 L'effet du taux de cristallinité des composites sur I'évolution de la
biodégradation

Afin de mieux comprendre le comportement des maténaux, nous avons essayé de trouver
une relation entre le taux de cristallinité du matériau et sa capacité de se dégrader.

L’exploitation de ces résultats a permis de tracer la Figure 3.21.
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La Figure 3.21 a et b illustre la corrélation entre le degré de cristallinité des composites et
leur taux de dégradation aprés enfouissement, indépendamment de I'environnement
(terre noire ou compost). L'analyse révéle une relation linéaire dans les deux milieux
représentés par des équations de régression linéaire, avec une pente négative, -0,46 pour
la terre noire et -0,71 pour le compost. Cette pente négative signifie que la perte de poids
des matériaux est inversement proportionnelle a leur degré de cristallinité. Cette
résistance pourrait découler d'une structure plus ordonnée et compacte, moins
susceptible aux processus de biodégradation ou moins réactive chimiguement. En effet,
plus la cristallinité est élevée, plus la proportion de phases amorphes dans le polymére

est faible, offrant plus de résistance contre la biodégradation.
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Figure 3.21
Corrélation entre le degré de cristallinité et la perte de poids aprés 110 jours
d’essai d'enfouissement dans : a) la terre noire; b) le compost



Les coefficients de détermination (R?) pour la terre noire et le compost sont de 0,54 et
0,49, respectivement, impliquant que le degré de cristallinité explique seulement une part
modeste de la variance observée dans la perte de poids, soulignant I'importance d'autres

facteurs dans la biodégradation de ces matériaux.

En conclusion, le degré de crstallinité est un paramétre déterminant pour la
biodégradabilité des composites. Mahmoud et al. (2022), ont constaté qu’il existe une
relation proportionnelle entre le degré de cristallinité et la perte de poids des composites
PLA/cellulose microcristalline. Cette observation souligne I'importance de la variabilité des
relations entre la cristallinité et la dégradation des polyméres, qui dépendent de plusieurs
facteurs. Ces facteurs incluent la nature des maténaux constituant le composite, les
méthodes de préparation de celui-ci, le type de crstallinité présent, ainsi que les

conditions dans lesquelles I'enfouissement est réalisé.

3.10.9 Evolution de la chimie de surface des composites et du PLA aprés la
dégradation dans le composte

L’analyse FTIR a é&té utilisée pour évaluer le changement de la chimie de surface du PLA
et de ses biocomposites avant et aprés dégradation (illustré par la Figure 3.22). D'aprés
'analyse FTIR de I'ensemble des échantillons aprés dégradation, un décalage des pics
se produisait dans tous les échantillons d'essai. Cela est di a la biodégradation qui

provoque la rupture des liaisons et des groupes fonctionnels (Kalita, Damare, et al_,
2021).

En plus de la diminution remarquable des intensités des pics qui caractérise le PLA, on
remarque que, le pic d’'absorption @ 1076 cm™, 1361 cm™" et 1450 cm™, migre vers 1072
cm™, 1373 em™1 et 1446 cm™, respectivement. Une réduction de l'intensité du pic C=0
a 1751 cm™' est également observée, ce qui traduit la dégradation spécifique du groupe
ester dans les chaines polymériques du PLA, probablement due a la pénétration de I'eau

dans la phase amorphe du polymére (Ren et al_, 2019).

Aprés dégradation, une augmentation de I'intensité des pics a 1643 cm™'et a 1523 cm™
indique la présence de la lignine dans la composition des biocomposites dégradés. Cette

observation approuve la résistance de la lignine a la dégradation.

D’autre part, la désintégration des liaisons C=0 s’accompagne par I'appantion d'un pic a

1523 ecm™', qui pourrait correspondre a des liaisons amide | NH-CO, qui ne proviennent
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pas de la dégradation du PLA lui-méme, mais suggérent plutét la formation d’'une couche
de biofilm microbien & la surface du maténau, résultat de l'activité bactérienne
(Sednickova et al., 2018).

Finalement, le pic associé aux groupes hydroxyles a 3309 cm™' devient plus intense et
s'élargit a la suite de la dégradation, ce qui laisse a penser que les groupes esters
terminaux du PLA ont &té hydrolysés, génére des oligoméres qui peuvent soit adhérer a
la surface du PLA, soit se dissiper dans I'environnement, contribuant ainsi a la formation
d’un biofilm sur les échantillons.
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Figure 3.22
Spectres FTIR des échantillons avant et aprés dégradation dans le compost



3.10.10 Evolution de la chimie de surface des composites et du PLA aprés la
dégradation dans la terre noir

La spectroscopie FTIR a également &té employée pour examiner la dégradation des
biocomposites dans un environnement de terre noire. Les résultats de I'analyse présentés
sur la Figure 3.23 ont montré des similitudes avec ceux obtenus dans le compost.
Toutefois, une différence clé a été observée : les pics caractéristiques du PLA dans la
terre noire conservent une intensité plus marquée comparativement a ceux dans le
compost. Cela suggére que la dégradation du PLA est plus prononcée dans le milieu de

compostage, ce qui est bien en accord avec les résultats de I'essai de dégradation.
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Figure 3.23
Spectres FTIR des échantillons avant et aprés dégradation dans la terre noire
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3.10.11 Evolution de la morphologie de la surface des composites au cours de
dégradation

Les micrographies présentées dans la Figure 3.24 fournissent une séguence
chronologique détaillée qui illustre la progression de la dégradation des composites au fil
du temps. Initialement, les échantillons présentent des surfaces relativement uniformes.
Au bout de 20 jours d'enfouissement, les signes de dégradation sont visibles. Les
échantillons de PLA récupérés passent d'une couleur transparente a I'état initiale a une
couleur blanche, indiquant une |égére dégradation. L’'augmentation de l'opacité et de la
blancheur peut provenir de I'absorption d’eau, de la formation de petits vides dans la
masse, de modifications de l'indice de réfraction de I'échantillon dues a la présence de
produits de dépolymérisation hydrolytique et de l'augmentation de la cristallinité de la
matrice (Zandi et al., 2019). Durant cette période, un gonflement de la surface des
biocomposites s'est produit, provenant de I'absorption d'eau du milieu environnant. Cette
absorption a engendré la formation de microfissures dans le matériau. Ces fissures ont
ensuite facilité la colonisation par des micro-organismes, contribuant a I'accroissement de
la perte de masse des composites (Silva et al., 2019). Par ailleurs, des signes évidents
d'érosion et de fragmentation ont &é remarqués. Aprés 60 jours, la dégradation est
significative. Le PLA vierge se fragilise et commence a se fragmenter en parties plus
petites. En revanche, cette dégradation est moins prononcée pour les biocomposites a
base de PLA, qui présentent cependant une altération considérable de la surface avec
des fissures profondes et une rugosité accumulée, indiguant une biodégradation avancée.
Cette période est également marquée par l'activité des micro-organismes qui
décomposent les oligoméres PLA en composants plus petits et contribuent a la formation

d'un biofilm a la surface des maténiaux.

A la fin de I'essai, aprés 110 jours, les biocomposites deviennent encore de plus en plus
cassants. L’érosion est particuliérement notable dans les mélanges, ol une désintégration
physique est observée. Les micrographies révélent des surfaces trés rugueuses avec des
ravins marqués, des cavités, et des microfissures réparties de maniére hétérogéne.
L'intensité de ces changements varie selon la composition du mélange, indiquant que la
formulation a un impact direct sur la résistance et le comportement a long terme du
matériau face a la dégradation. Contrairement aux biocomposites analysés, le
polypropyléne (PP) reste préservé et intact tout au long de I'expérience, confirmant ainsi

sa nature non biodégradable.



Les résultats d'une analyse de la vanance pour évaluer I'impact de différentes interactions
entre trois facteurs (BM, FU, Biochar) sur plusieurs propriétés mécaniques en traction et

en flexion, en plus de la dégradation sont présentés dans le Tableau 3.9.

L’analyse statistique semble se concentrer spécifiguement sur les interactions entre les
facteurs plutét que sur leurs effets individuels. En effet, les interactions entre les facteurs
EM, FU et Biochar influencent significativement la biodégradation des composites, comme
en témoignent les valeurs F élevées et les faibles valeurs p pour la dégradation. En
revanche, ces mémes interactions n'ont pas montré d’'effets statistiguement significatifs
sur les propriétés mécanigues telles que les modules de Young en traction et en flexion,
ainsi que les résistances maximales en traction et en flexion. Cela indique que, bien que
les facteurs étudiés modifient la vitesse et le degré de dégradation des matériaux, ils ne

compromettent pas leur intégrité mécanigue sous les formes de charge testées.

En détail, I'interaction BM*FU est marquée par une significativité élevée sur le phénoméne
de dégradation, caracténisée par une valeur F de 19,88, et influence modérément
l'allongement a la rupture en traction, alors qu'aucune vanation significative des autres
propriétés mécaniques n'a été observée. Par ailleurs, I'interaction ternaire BM*FU*Biochar
présente l'effet la plus importante sur la dégradation. Elle exerce aussi une influence
modeste sur I'allongement & la rupture en traction, sans toutefois impacter de maniére

significative les autres propriétés mécaniques.
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Evolution de la morphologie des biocomposites au cours de dégradation dans le compost et dans la terre noire



3.11 Analyse statistique

Tableau 3.9
Résultats de I'analyse de variance (ANOVA) avec les valeurs de F et leurs significations pour chaque facteur de variation
pour les propriétés mécaniques et physique

Propriétés en traction Propriétés en flexion
Dégradation (%)
Er Rmr ERT Er Rmr

Interaction

19,88*** 0,09ns 0,33 ns 0,72* 0,04 ns 0,26 ns
BM*FU
Interaction

16,10™™ 0,05ns 0,01 ns 0,31 ns 0,23 ns 246 ns
BM™Biochar
Interaction

14,11 0,10 ns 0,00 ns 0,24 ns 0,15 ns 282ns
FU*Biochar
Interaction

26 07 027 ns 0,02ns 0,69* 0,04 ns 3,51 ns

BM*FU*Biochar

Dégradation (%) Pourcentage de dégradation dans le compost, Er Module d'élasticité en traction, Ry, Contrainte maximale en
traction, £ g Allongement 3 la rupture en traction, Er Module d'élasticité en flexion, Rm s Contrainte maximale en flexion,

*: Significatif a 0,05 **: Significatif a 0,01 ***: Significatif a 0,001 n_s. : Non significatif
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Les résultats d’'une analyse de la variance pour évaluer I'impact de différentes
interactions entre trois facteurs (BM, FU, Biochar) sur plusieurs propriétés
mécaniques en traction et en flexion, en plus de la dégradation sont présentés dans
le Tableau 3.9.

L’analyse statistique semble se concentrer spécifiquement sur les interactions entre
les facteurs plutét que sur leurs effets individuels. En effet, les interactions entre les
facteurs BM, FU et Biochar influencent significativement la biodégradation des
composites, comme en témoignent les valeurs F élevées et les faibles valeurs p pour
la dégradation. En revanche, ces mémes interactions n'ont pas montré d'effets
statistiguement significatifs sur les propriétés mécanigues telles que les modules de
Young en traction et en flexion, ainsi que les résistances maximales en traction et en
flexion. Cela indique que, bien que les facteurs étudiés modifient la vitesse et le degré
de dégradation des maténaux, ils ne compromettent pas leur intégrité mécanique sous

les formes de charge testées.

En détail, linteraction BM*FU est marquée par une significativité élevée sur le
phénoméne de dégradation, caractérisée par une valeur F de 19,88, et influence
modérément lallongement a la rupture en traction, alors gu'aucune varation
significative des autres propriétés mécaniques n'a é&té observée. Par ailleurs,
linteraction ternaire BM*FU*Biochar présente l'effet la plus importante sur la
dégradation. Elle exerce aussi une influence modeste sur l'allongement a la rupture
en traction, sans toutefois impacter de maniére significative les autres proprétés

meécaniques.



3.12 Les pots biodégradables
L’étape finale du projet a été linjection des biocomposites de I'étude, aboutissant a la
production des biopots biodégradables qui allient esthétique et fonctionnalité, comme le
montre la Figure 3.25. Au-dela de leur caractére biodégradable, ces pots ont été congus
pour libérer progressivement des nutriments dans le sol, favorisant la croissance des
plantes. lls peuvent satisfaire le désir des jardiniers de soutenir des activités vertes,
écologiques et durables. Ce développement représente une avancée significative dans le
domaine de I'horticulture durable, offrant une solution a la fois pour se débarrasser de la
dépendance a I'égard des ressources non renouvelables (fossiles), mais aussi réduire la
pollution de l'environnement par la valorisation des résidus organiques a pouvoir
fertilisant. Bien que les biopots développés aient démontré des qualités fonctionnelles
prometteuses en tant que contenants écologiques pour les plantes, des études
approfondies sont nécessaires pour évaluer leur performance en conditions réelles

d'utilisation.

Figure 3.25
Les pots biodégradables de cette étude
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3.13 Conclusion
Ce chapitre a abordé I'évaluation compléte des biocomposites congus pour des
applications en pots biodégradables. Il a examiné leurs propriétés thermiques,
mécaniques, et physiques, en soulignant leur potentiel en tant que solutions fertilisantes
et leur conformité environnementale, notamment par leur faible teneur en métaux lourds.
En outre, I'étude approfondie de la biodégradation de ces biocomposites a été mise en

avant, soulignant leur dégradabilité dans I'environnement.



CONCLUSIONS GENERALES

L'objectif principal de ce projet de recherche était le développement de pots
biodégradables a pouvoir fertilisant et pour y parvenir, le travail s'est structuré autour de
quatre axes majeurs. Initialement, le développement des biocomposites biodégradables
a base de PLA, renforcés par 50 % des charges issues de résidus agricoles et de
'industrie du bois, tel que le boue mixte (BM), le fumier de poulet (FU), le Biochar et les
fibres TMP, marquant une premiére approche d'utilisation du fumier de poulet comme
charge dans la matrice de PLA. Ensuite, une évaluation des propriétés thermiques,
mécaniques et physiques a é&té réalisée sur ces maténiaux pour détermminer leur aptitude

a étre utilisé comme pots, en répondant aux exigences fonctionnelles requises.

La troisiéme phase a impliqué I'étude de la biodégradation des biocomposites. Pour cela,
un protocole expérimental de dégradation a I'échelle de laboratoire a été mis en place,
utilisant deux milieux distincts, le compost et la terre noire, afin d'observer I'évolution de
la biodégradation, mesurée par la perte de poids. Le quatriéme volet a porté sur
I'évaluation du potentiel fertilisant des biocomposites et leur capacité a répondre aux
besocins nutritifs des plantes. Une analyse des métaux lourds a également é&té réalisée
pour garantir I'absence de risque de contamination des sols ou des plantes, assurant ainsi
la viabilité de leur utilisation dans des applications agricoles et garantissant la sécurité
environnementale. La conclusion de ce projet a été l'injection d’'un prototype de biopot,

concrétisant les résultats des recherches menées.

L'analyse thermogravimétrigue (ATG) des biocomposites a montré que I'ajout de
différentes charges a influencé les propriétés thermiques du PLA pur, modifiant sa stabilité
thermigue en fonction du type et de la quantité de ces charges. Une étude comparative
des différents composites a révélé que l'intégration de boue mixte (BM) a contribué a
améliorer leur stabilité thermique. Cependant, ni le fumier de poulet (FU) ni le Biochar
n‘ont amélioré la stabilité thermique des biocomposites. Au contraire, une concentration

élevée en ces matériaux a accéléré leur dégradation thermique.

L’analyse calorimétrique différentielle (D5C) des biocomposites a révélé que l'intégration
de charges dans la matrice de PLA entraine une réduction significative de la température
de transition vitreuse (T;), des températures de cristallisation a froid (T.) et de la

température de fusion (Tz) comparativement au PLA pur. Cependant, il a été constaté une
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augmentation du taux de cristallinité (X.) des biocomposites, soulignant le rile potentiel
de ces additifs en tant qu'agents de nucléation. L'ajout de 20 % de Biochar a
significativement augmenté la cristallinité des biocomposites, atteignant un taux de 46,1
%. Cefite augmentation de la crstallinité pourrait expliquer I'amélioration des

performances mécanigues, notamment en termes de module de Young des composites.

L’évaluation des proprietés mécaniques des biocomposites a révélé que l'ajout de
charges améliorait le module de traction, alors que la résistance a la traction et
l'allongement & la rupture subissaient une diminution. L'incorporation, de 20 % de Biochar
dans la composition du biocomposite, a mené a une augmentation du module de Young.
Cependant, lI'addition de fumier de poulet (FU) a eu l'effet inverse, diminuant les
performances mécaniques des composites. Cette réduction des propriétés mécaniques
est probablement due & une faible adhésion interfaciale entre les composants du
biocomposite. Une tendance similaire a été observée lors de l'analyse des propnétés

mécaniques en flexion des composites.

L’analyse d’absorption d'eau a montré que les biocomposites absorbaient plus d'eau que
le PLA pur, indiquant une mauvaise compatibilité entre les charges et la matrice de PLA.
L’ajout de fumier de poulet (FU) a montré une augmentation significative de I'absorption
d'eau, tandis que l'incorporation de boue mixte (BEM) a montré une augmentation plus
modeste, en comparaison avec le FU. En outre, I'ajout de Biochar dans les biocomposites
a réduit leur absorption d'eau, suggérant que le Biochar améliore la résistance a 'eau des

biocomposites.

L’analyse du pouvoir fertilisant des biocomposites a montré un apport en nutriments
relativement modeste en comparaison avec les engrais conventionnels. Néanmoins, cet
apport s’est avéré significatif par rapport au sol. Les formulations étudiées ont révélé des
concentrations plus élevées en phosphore (P), potassium (K), magnésium (Mg) et calcium
(Ca) que celles trouvées dans le sol, nutriments indispensables a la croissance des
plantes. Par ailleurs, elles ont permis d'augmenter le pH du sol, de corriger son acidité et
de séquestrer le carbone dans le sol pour une longue durée. D’autre part, les résultats de
'analyse de métaux ont montré gu'il n'a pas de risque de contamination des sols ou des
plantes par des oligo-éléments métalliques en utilisant ces composites, ce qui est

important pour I'application agricole et la sécurité environnementale.



L’analyse de la biodégradation a montré que le PLA pur se dégrade rapidement par
rapport aux biocomposites. Cela est expliqué par I'effet de la lignine dans la charge, qui
joue le réle d’'une bamére qui empéche 'humidité et les micro-organismes de pénétrer a
l'intérieur des composites. L'analyse de biodégradation des biocomposites a montré aussi
que la cinétique de dégradation varie en fonction de la composition du composite. En effet
il a montré un taux de dégradation elevé pour le composite conteneant un fort teneur en
FU suivie par le BM et aprés le Biochar. Outre la composition des biocomposites, I'effet
du taux de cristallinité sur la biodégradation a été observé : une augmentation du taux de
cristallinité retarde la cinétique de dégradation du biocomposite. De plus, un rapport C/N
élevé a également montré un effet retardant sur le processus de biodégradation. L'étude
de l'effet de milieu de dégradation montre que la dégradation des biocomposites dans
milieu de composte et plus importante que dans la terre noire. L'analyse de la chimie de
surface par FTIR aprés dégradation a révélé une diminution des pics caractéristiques du
PLA, ainsi que I'apparition de nouveaux pics indiquant la présence de lignine dans la
structure du biocomposite. De plus, d'autres pics ont été observés, caractéristiques de la
formation d'une couche de biofilm qui apparait au cours de la dégradation. En plus,
I'évolution de la morphologie de la surface des composites au cours de dégradation a
monté que les surfaces deviennent de plus en plus rugueuses avec des cavités marquées,

et des microfissures réparties de maniére hétérogéne.

D'aprés les résultats de la dégradation, il est possible d'utiliser le Biochar pour la
fabnication de pots compostables destinés a des applications a long terme. En revanche,
le fumier de poulet peut &tre utilisé comme charge pour des pots plantables a courte durée

d'utilisation.

A la lumiére des résultats obtenus dans cette recherche, il est essentiel d'orienter les
travaux futurs vers l'amélioration et [loptimisation des formulations de pots

biodégradables. Sur cette base, les recommandations suivantes sont proposées :

= L’optimisation du rapport carbone/azote (C/N) @ moins de 25 sera cruciale pour
stimuler le développement de la communauté microbienne et prévenir la carence
en azote pour les plantes, ce qui améliorera le processus de dégradation et
assurera la fertilisation des plantes.

* |l est recommandé de substituer les fibres thermomécaniques (TMP) par des fibres

a faible teneur en lignine pour favoriser une biodégradation plus rapide. En
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particulier, l'utilisation de fibres de Kraft, qui sont riches en cellulose, pourrait étre
une alternative prometteuse pour améliorer la biodégradabilité des biocomposites.
L’étude menée par Hachicha et al_, 2023 a révélé que le Biochar produit a partir
de déchets de panneaux en bois offre une valeur ajoutée, notamment en termes
de contenu azoté, avec une concentration significative de 4,3 %. Dans cette
optique, il est suggéré de remplacer le Biochar dérivé du bois utilisé dans cette
recherche par celui provenant de la valorisation des déchets de panneaux en bois,
pour enrichir le potentiel nutriionnel des biocomposites et potentiellement
accélérer leur biodégradation.

Il est essentiel d’effectuer des tests de phytotoxicité afin de déterminer si la
biodégradation des biocomposites a un impact sur la croissance normale des
plantes. Réaliser ces évaluations contribuera a assurer gue les pots

biodégradables sont sirs et performants en conditions réelles d’utilisation agricole.
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