République Algérienne Démocratique Et Populaire
Ministére De ’Enseignement Supérieur Et De La Recherche Scientifique
Université SAAD DAHLAB BLIDA
Faculté Des Sciences TECHNOLOGIQUE
Département Génie Des Procédés

Meémoire de fin d’étude
EN VUE DE L’OBTENTION DU DIPLOME DE

MASTER
EN GENIE DES PROCEDEES DU POLYMERES.

Option : Génie des Polymeéres

Etude rhéologique d’un gel extrait a partir de
Cactus, en absence et en préesence de
polymeres commerciaux.

Réalisé par :

Encadré par :

Mele : Adjout Aya Rayane
Dr. Djedri-Bani. Safia
Mele : Zenati Feriel

Année Universitaire :
2021-2020




Remerciement :

Les travaux présentés dans ce projet ont été réalisé au sein du laboratoire 340 et
laboratoire de recherche d’analyse fonctionnelle des procédés chimique au niveau du

département Génie des Procédes des Polymeéres.

Tout d’abord, nous remercions Dieu le tout-puissant qui nous a donné la volonté, la

santé, le courage, la force et la persistance de finaliser ce travail.

A notre encadreur Dr. DJEDRI-BANI. Safia pour son encouragement et son suivi
attentif pour la réalisation de ce travail. Elle a toujours été disponible, pour nos efforts, ces

explications, conseil, information et son soutien et sa bonne humeur, que dieu la protege.

Nous remercions également les membres de jury d’avoir accepté d’examiner notre
travail.
Comme on tient aussi a remercier, I’ingénieur du laboratoire 340 service M™ Ait Ali

Yahia Karima au niveau du département du GPP pour tous son aide.

Nos remerciements s’adressent également a tout le personnel qui nous a aider et

conseiller, encourager a tout moment.

On réserve une attention toute particuliére a nos parents pour le soutient qu’ils nous

ont apporté durant toute cette période.

Nous tenons a adresser nos plus vifs remerciements a tous les enseignants de la
spécialité GPP, qui ont "été toujours disponibles pour toutes information et connaissance.
Enfin Je dédie particulierement ce travail a Tous mes collegues de la promotion de

master 2 GPP, Promo 2021.
Merci a tous et a toutes

2020-2021



Je dédie ce travail tout d’abord :
A celle qui ma donner la vie, le symbole de tendresse, qui s’est sacrifiée pour mon bonheur et
ma réussite
A ma mere : >> Dahbia
Ecole de mon enfance, celui qui a été mon ombre durant mes études
A mon peére : > Lakehal”’
Avec tous mes sentiments de reconnaissance pour tous les sacrifices déployés pour m’élever
dignement et assurer mon éducation dans les meilleures conditions
Que DIEU les gardes et les protéger
A mes freres : “’Laala, Billal, Zineddine”’
A mes sceurs : ¢’ Assia, Zineb”’
Pour leur encouragement permanents et leur soutien moral.

A tous les membres de ma famille un par un

A ma binbme et amie « ma nouvelle sceur » : Adjout Aya Rayane que j’aime beaucoup, merci
pour tout les moments qu’on a passer ensemble, je suis trés heureuse de vous connaitre.

Je passe une grande dedicace a ses parents que dieu les protege, sans oublier « Pixou ».

A mes amis : Nadia, Yasmin, Lamia, Zouhir, Kader, Nardjes, Amina,
Abir, Souad, Wahida...
A mon petit chat : “’Bibi chou’’ que j’aime beaucoup
Sans oublié nos petites princesses <> Basma et Tassnime, Salssabile *” et notre petit prince

« Louai » que le dieu les proteges

A tous se qui m’aiment

Je dédie ce travail :

oriel



Je dédie se modeste travail
A mes parents MEBAREK HOUDA et DJAMEL, qui m’ont soutenu et encouragg,
aujourd’hui je mets entre leurs deux mains le fruit de longues années d’études et de longs

jours d’apprentissage.

A mes freres MOHAMED AMINE et AYMENE WASSIM, qui ont partagé avec moi tout les

moments d’émotion lors de la réalisation de ce travail.

A mon trés cher grand-pére MEBAREK HACHEMI et oncle MEBAREK ADNANE Pour

leur encouragement permanent et leur soutien moral.

A mon chat « pixou » qui est rester debout tout au long des nuits que j’ai passer a réaliser

notre mémoire.

A mes amis KHADIDJA, LINDA, SOUAAD, WAHIDA et MEHDI a qui je souhaite plus de

succes et de réussite.
Sans oublier ma binbme et amie ZENATI FERIEL qui est plus qu’une amie, un grand merci

pour son aide et support dans les moments difficiles, que dieu la protége et ses parents et lui

offre la chance et le bonheur tout au long de sa vie.

Je dédie ce travail :

Hyo Fiayane



Liste des figures

Figure 1.1

Figure 1.2

Figure 1.3
Figure 1.4

Figure 1.5
Figure 1.6
Figure 1.7
Figure 1.8
Figure 2.2

Figure 2.3

Figure 2.4

Figure 2.5

Figure 2.6

Figure 2.7:

Figure 2.8

Figure 2.9

Représentation ~ schématique  d’un  monomeére,  macromolécule,

POLYIMETC. ... ettt e e e e

Les types des polyméres : a)-Homopolymere ; b)-copolymeére a bloc ; c)-

Copolymeére alterné ; d)-Copolymére statistique................cceveeenennn...
Représentation de I’architecteur des polymeres...............ccoovviiinnnn.n.
Représentation schématique des polysaccharides...................ooovevini.

Represenntation des différentents famille des cactacées........................
Gonflement de gel et le retrait du solvant..................ooviiiiiiiiiinnn.
La structure chimique du HEC.................oii i
La poudre et la structure chimique du HPAM...............coooiiiiiiiiiin,

Description des différentes étapes d’extraction du gel de cactus

Représentation du la géométrie ‘cylindres

COAXIAUX . .o etteeeanneeeeineeeeannenn,

Tensiometre de surface motorisé Gibertini
DCA40.0....c.coviiiiiiiiiin

Aspect physique du gel

[ 43 ¢: | SR

Etude rhéologique en écoulement des

11
13
14
22

25

26

26

27

27

33

34



Figure 2.10

Figure 2.11

Figure 2.12

Figure 2.13
Figure 2.14

Figure 2.15

Figure 2.16

Figure 2.17

Figure 2.18

Figure 2.19

Figure 2.20

Figure 2.21

Figure 2.22

Figure 2.23

Les graphs de la viscoélasticité des gels (initial, concentré et
lyophilisé)........
Variation de la viscosité en fonction du taux de cisaillement des gels

(initial, et lyophilis¢ a différentes concentration)...............

étude de la viscoélasticité du gel initial et les gels lyophilisés a différentes

concentrations...

Etude rhéologique des gels HEC a differentes concentrations

Etude de la viscoélasticité du gel HEC a différentes
concentrations............

Les graphes de la viscosité sous un taux de cisaillement du polymeére
HPAM a différente concentrations..........

Schéma d’¢état de la matiere en solution (a) avant et (b) apres
cisaillement......

Les graphes de la viscoélasticité de HPAM a des concentrations varient
(0.01;0.05;0.1%)

variation de la viscosité en fonction de la contrainte de cisaillement pour

différentes concentrations en HEC et mélange HEC +

variation es modules de perte et module de conservation en fonction de la

déformation pour différentes concentrations en HEC et melange HEC +

Comportement de la viscosité en fonction du taux de cisaillement HPAM
0.05%, Gel initial et Mélange gel initial + HPAM

Etude de la viscoélasticité des gels (initial, HPAM 0.05% et du
mélange).....

la rampe de température du gel
lyophilisé.........coooiiiiiii

Les spectres infrarouges de nos échantillons

analyseés........cooeveviiiiiiiiinin

36

37

38

39
41

42

43

44

45

48

48

50

51



Liste des tableaux :

Tableau 1.1 : La classification d’Opuntia............c.oiveiiiiiniitiiiiiieieieieeeeaeeanns 9

Tableau 2.1: Résultat obtenu par la modélisation des gels (initial, concentré et
IWOPRNITISE). ...ttt e b e ettt s 35
Tableau 2.2 : Valeurs de la viscosité au repos des gels lyophilisé et initial..................... 36
Tableau 2.3 : Résultat obtenu par la modélisation du gel HEC a différentes
010100011 2 [0} T 40
Tableau 2.4: Les resultats de modélisations de HPAM des concentrations différentes (0.01 ;

0.05 5 0.0 00 .ttt 43
Tableau 2.5 : Les résultats de la modélisationdes gels.............ccooiiiiiiiiiiiiiin., 46
Tableaux 2.6 : Les résultats obtenus de la modélisation faite a ces trois échantillons......... 49

Tableau 2.7 : La variation de la tension superficielle pour différents pourcentages............52



Liste des symboles :
G’: Module élastique ;
G’’: Module visqueux ;
K : Constante de Boltzmann ;
R?: Coefficient de corrélation ;
T : Température ;
W : Nombre de complexions ;
Log : Logarithme ;
AGmél : L’enthalpie libre de mélange ;
ASmél : L’entropie de mélange ;
AHm¢l : L’enthalpie de mélange ;
W : Le nombre de complexions c¢’est-a-dire nombre des différentes combinaisons possibles
pour les composants du systéme ;
K : Constante de Boltzmann ;
C* : Concentration critique de chevauchement ;
Cp: Pourcentage en poids ;
GM : Modéle MAXWELL ;
g = Constante gravitationnelle ;
Am = Différence de masse du plateau ;
R = Constante des gaz parfaits ;
T = Température absolue ;
¢ = Concentration ;

| = largeur du plateau.

Variables grecques :
v: Vitesse de cisaillement ;
7. Contrainte de cisaillement ;

: Pulsation ;

v : Taux de cisaillement ;

n: Viscosité Dynamique ;

K : Viscosité cinématique ;

L: Temps caractéristique de relaxation ;

vy : Tension de surface ;



N0 : Viscosités a cisaillement nul ;
noo : Viscosités a cisaillement infini ;
A : Constante de temps ;

N : Indice de la loi de puissance ;

nc : Le seuil de Casson ;

n : La viscosité de Casson.

Unités :

°C: Degrés Celsius ;

cm : Centimetre ;

h: heure ;

kPa : kilo pascal ;

L : litre ;

m?/s: métre carré. Seconde ;
mm: millimétre ;

ml: millilitre ;

min: minute ;

Pa.s : Pascal. Seconde ;

Pa: Pascal ;

s : seconde moins un ;

kg: Kilo gramme;

m? : métre carré ;

s?: second carré ;

mol/L: mole par litre;

K: Kelvin;

m: metre;

N/m: Newton par metre;
N/kg: Newton par gramme;
Abbreviations:

HEC: Hydroxyéthyl cellulose
HPAM: Polyacrylamide partiellement hydrolysé.
IRTF: Spectroscopie infrarouge a transformée de fourrier.
OFI: Opuntia Ficus Indica.

KBr: Bromure de Potassium.



Sommaire

Liste des figures

Liste des tableaux

Liste des Abréviations

Liste des symboles

INtroduction g8NEIale. ... 1

Chapitre 1: Partie bibliographique

1.1. GENEralité SUr €S POIYMEIES ....c.oueiiiieietiie ettt st e e e 3
1.1.1 Definition d’un POLYMETE. .....c.eeiiiieiiie et e 3
1.1.2 SErUCKUIES BT PIOPIIELES. .....eiueeiieeeeie ettt sttt se e sb e eb et sb et 3
1.1.2.1 LeStype de POIYMEIE ..ot 3
> 1€ NOMDIe de MONOMEIES. .......ciiiiee ettt sttt e et e e ereesreeereeneens 3
P 170rdre MOIECUIAIIE. ......cc.veiieiiiieceie ettt e e e e ae e e e s e e e snnaeenaeaens 4
1.1.2.2 ParCRIEECIUTC. ... ettt ettt et te et e et eae e e eaaee e ese e e ss e e e sabe e s sbbe e e nbneeesnbn e 4
1.1.2.3 Les élements du squelette macromolECUlAIre. ..........cccvevviiiieeie s e 4
1.1.2.4 L’origine des macromOlECUIES. .......ccvuiiiiiieeiie et 4
1.1.3 LS DIOS POIYIMEIES .cvvecvieieiecie ettt et sttt ettt e e e nteesaesra e s seeeneanseeneennen 5
1.1.3.1 LS POIYSACCANIARS ...uveveeeieerieitie it eieetee st stee sttt e e e e teenaesna e e e e enae e eraesnaennens 5
1.4 Présentations de la plante EtUTIEE ...........cccveve i ie i 6
1.4.1 DEFINILION 08 CACTEES. .....eiuieiiiierie ettt ettt ettt e e sb s bbbt 6
IR VT o] g 0] [0 | -SSR 7
1.4.3. CIASSITICALION. ..c.ivte ettt st bbb sr et sr et nae s 7
1.5. Généralité sur POFL ......oooiiii et e rae e e 9
1.5.1. Description D OFL......ccuiiiiiiiiiie ittt e snbe s 9
1.5.2 ULITISALIONS. ..ottt bttt ettt e en et s et et e e 10
1.6. Méthodes d’extractions du gel de CaCTUS........ccccurieiriiiiiiiiiie e 10
1.6. 1. Extraction conventionnelle (macération/agitation) .............cccccceveieevesieie e, 10
1.6, 2. LES QIS .. ettt e r et e e erae et e e nre e 10
1.6.2. L& MUCKIAGE. ...ttt ettt et ettt e e beenaeereenreans 11
1.6.2.1 Composition chimique du MUCIIAGE..........cccoveviiiiecece e e 11

1.6.2.2 Domaines d’applications du mMuUCIIage. ..........ceeriviriiriieiieiiees e 12



1.6.3. Caractéristiques et stabilité des gelS.........ccoiriiiiiiiiiii e, 12

1.7. Présentation de HEC.........ccoiiiiiiieie et ettt sttt e e e eaenas 13
1.7.1. Caracteristique AU HEC...........coo i e 13
1.7.1.1 Principe de fonctionnement de HEC............ccoiiiiiiiiiiecce e 13
1.8 Présentation AU HPAIMM. ..ottt et s et 14
1.9. MEIaNge deS POIYMEIES. ....c.eeuiieiieiiiie ettt et enes e eneneas 14
1.9.1. Intérét des melanges de POIYMEIES. .......coiiriirerieie e 15
1.9.2. Types des mélanges de POIYMErES..........covcirrireiieiee e 15
1.10. Rhéologie des mélanges de POIYMEATES..........cuiiriririenieire e et 18
1.11. Rhéologie des POIYMEIES........c.ooi ittt e e 19
1.12 EtUde rNBOIOGIGUE. ......eeeiiie ettt ettt ettt e bt e 19
1.12.1 Types d’écoulement des FIUIAES...........cceriiiiiiiiie s 19

Chapitre 2 : Partie expérimentale

2.1. Matériels et MEthodeS ULIIISES. .......cveiiiiee e 21
2.1.1 Préparation du mucilage de cactus (OF1) ......ccoooieiiiiiini i e 21
2.1.2 Préparation préliminaire de la matiere premiere.........ccoveveeveeeieeesiesesieese e see e 21
2.1.3 MEthode d’eXITaCtION. .. .veiiiiieiiiiie ittt ettt e nn e e bae e 22
2.1.4 Mélange de QEIHEC.........c.o oottt s eanne s 22
2.1.5.1 Les différentes étapes de Ia lyophilisation............cccccvviieiiiiiiiiin e 23
2.1.5.2 Lyophilisation et préparation des SOIULIONS..........cccevveverieiiesie s 23
2.1.6 Préparations des solutions pour les tests de tenSIOMEtre..........ccvcvevveieevieceveeveesinenn 24
2.1.7 Analyse du gel dans IR .......ccooiiiiiiiii e 24
2.1.2 Caractérisation rhEOIOGIUES.........ccveeieiieii ittt enees 24
2.1.2.1 Appareillage ULHHSES. .........ccveiuicie et 24
2.1.2.2 TONSIOMELIE. ...ccuiiiietieietie ittt et sttt se et st b e eb e se b e e b et eaneebe e en e 27
2.1.2.3 Spectrophotomeétre Infrarouge a transformer de FOUrier............ccccoocvvveiece e, 29
2.1.2.4 La lyophiliSAtION.......c.civiieciie s 29
2.1.2.5 Analyses Rhéologique effeCtUES........cvoiivie i e 30
2.1.2.6.1 Test d’ECOUICIMENL. ......ccccuuieeiiiiiiie it ie et ae e ee e e e e e e e aaree s 30
2.1.2.6.2 VISCOBIASTICILA. .......eeiveetieieetiie ettt ettt e 31
2.1.2.6.3 Rampe de TEMPEIALUIE. .......cc.eeiviiieeiecriesie sttt se et sr e e sre e e et eraesreenneanas 32

2.2 RESUIALS Bt QISCUSSIONS. ...t ee ettt et e e e e e e e et e e e e e e e e eaees 33



2.2.1 Aspect PhySIQUE dU GEL.......cooiiee s 33

2.2.2 DEShydratation du gelL.........cooieiieiieie e s 33
2.2.3 Caractérisation rNEOIOGIGUE. ........cui ettt e 33
2.2.3.1 RNeologie €N ECOUIBIMENE.........ccciieiieiirieiire ettt et e 34
2.2.3.2 Etude de la ViSCOEIAStICIte deS QeIS..........cvrveveereeeee et e 35
2.2.4 Détermination de la concentration du gel initial...........ccocoooeiiiiiiiiiinie e, 36
2.2.5 Etude rhéologique de polymeres COMMErCIAUX. ........erveuerereeeriereeiirieneeiesie e seseene e 38
a. Hydroxy€thyl cellulose.........ooouiiiiii e 39
D, H P A . 41
2.2.6 Etude rhéologique de Mélange polymére gel extrait............ccccooeveiieneiie e, 44
a. HECH Gelinitial....... ..o 44
B HPAMAGEL. .o, 48
2.2.6 Analyse effectuée sur le gel IyophiliSe...........ccooo i 50
a) Etude de I’effet de la température..............cooviiiiiiiiiiiii e, 50
b) Mesure de la tension superficielle..............ooiii i, 51
c) Analyse par spectroscopie iNfraroUge. ... .....o.ovviriiiiiii e, 52

Conclusion genérale
Références Bibliographique

Annexe



padla

Adiad o oAl 1 S 55 8 dus (OFT) lsa (00 4padla z) Aduly Liadia) o Al jall 4l g g e Uyl
5 Gl 8 s Al 5 () ALY S 55 (TS 0 38 e il ¢ gl o3 5 Auailnd s T g aenily
Oy W e Laa Gel/HEC 5 Gel/HPAM (e JS iVl jacan o Caas 2Dl DN JISESU 45 yal) daa 5 30
oaliiaal 2l Adla 5 s 530

Résumé :

Dans le cadre de ce projet de fin d’étude nous sommes intéresses a 1’extraction d’un
gel a partir de cactus (OFI), ce gel a été concentré puis lyophilisé les trois formes de gel ont
été caractérisés. Une caractérisation physicochimique et structurale ainsi qu’une étude
rhéologique en écoulement et de la viscoélasticité ont été effectués. Des mélanges
Gel/HPAM, Gel/HEC ont éteé réalisés, ces derniers nous ont permis d’améliorer la viscosité et

la rigidité du gel extrait.

Abstract :

As part of the end study project, we are interested in the extraction of gel from cacti
(OFI), this gel was concentrated and then lyophilized; the three forms of gel were caractérises.
A physicochemical and structural characterization as well as a rheological study in flow and
viscoelasticity was carried out. In the Gel / HPAM, Gel / HEC mixtures were produced; the
latter allowed us to improve the viscosity and rigidity of the gel.



Introduction générale

Aujourd'hui, les polymeres font partie des matériaux les plus importants pour les
usages techniques et dans la vie quotidienne, car les propriétés des polymeres peuvent étre
adaptées de tres nombreuses maniéres pour étre utilisées dans presque tous les champs
d'application. Outre les polymeéres naturels, comme les protéines, les amidons, la cellulose,
etc., il existe un grand nombre de polymeres fabriqués comme le nylon, les silicones, le
PVC... Certains polymeéres sont durs et cassants, dautres sont solides et résistants alors que

d'autres encore sont souples et flexibles. [1]

Les études menées sur les polyméres ont montré qu’ils pouvaient avoir de nouveaux
matériaux avec des propriétés et d’avantages plus importants. Parmi ces nouveaux matériaux,
les mélanges de polymeéres et les bios polymeres hydrosolubles constituent actuellement, un
point fort de I’innovation et du développement [2] pour cela la fabrication et la caractérisation
de ces polyméres est donc au centre de beaucoup d'industries et d'instituts de recherche
spécialisée.

Les polymeres montrent un comportement rhéologique qui doit étre pris en compte lors
de l'utilisation ou la production, comme la viscosite, la fluidité, les propriétés viscoélastiques,
le comportement thermique, la température de vitrification et autres. Un grand nombre de
propriétés importantes des polymeéres peuvent étre caractérisés par le biais des méthodes et
tests rhéologiques tel que teste d’écoulement, viscoélasticité, effet de température, thixotropie,
teste de stabilité, etc. ; afin de réponde a toutes les exigences pour optimiser les propriétés du

polymere [1].

Ces dernicres années, on observe de plus en plus I’utilisation des matieres naturelles
dans les applications industrielles, parmi ces produits, le mucilage du cactus obtenu a partir

des raquettes du cactus. Permettant d’obtenir des polysaccharides qui sont d’une importance


https://wiki.anton-paar.com/ch-fr/notions-de-base-de-la-rheologie/#c18437
https://wiki.anton-paar.com/ch-fr/notions-de-base-de-la-rheologie/#c18509
https://www.anton-paar.com/?id=1038

capitale, particulicrement dans le domaine d’industrie alimentaire, de la fabrication de papier,

de I'extraction de pétrole, des produits cosmétiques et de la médecine [3]

Beaucoup de ces polysaccharides, comme ceux de la famille des cactacées, ont été

utilisés pour modifier les propriétés rhéologiques de certains produits [4].

Dans notre étude on a extrait notre bio polymére des cladodes de cactus du type Opuntia

ficus indica.

Notre travail porte essentiellement sur les objectifs suivants :

e Extraction et caractérisation du gel obtenu a partir du mucilage d’OFI.

e Comparaison des résultats rhéologiques du gel de cactus a différente cas avec celle de
polymeres synthétiques et d’autre méthode éducatrice du gel dans le but d’améliorer

les propriétés du gel pour avoir un comportement plutét liquide que solide.

Ce mémoire est compose de deux chapitres distincts :

o Le premier chapitre est relatif a la partie bibliographique, il est consacré a une
recherche théorique sur les polymeéres, leurs types et leurs propriétés ainsi que leurs
utilisations. Un bref apercu sur I’OFI et son mucilage et sur la rhéologie des polymeéres
fera ’objet de cette partie théorique.

o Le deuxiéme chapitre est relatif a la partie expérimentale, elle comporte notre travail
au laboratoire avec la description des matériels et méthodes utilisées et une

présentation des résultats obtenus et leurs interprétations.

A la fin, une conclusion générale et perspective cléturera notre travail, suivis de la

bibliographie et d’une annexe.



Chapitre 1 :
Partie Bibliographigue




1.1 Généralité sur les polymeres :
1.1.1 Définition d’un polymére :

Les polyméres peuvent étre d’origine naturelle (animale ou végétale), tels que
les caoutchoucs, les polysaccharides, les protéines...ou d’origine synthétique, on cite
alors le polyéthylene, le polypropyléne, le polystyréne, le pvc, les Polyesters, les

polycarbonates [5].
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Figure 1.1 : Représentation schématique d’un monomeére, macromolécule,

polymere [6].

1.1.2 Structures et propriétes :
Les polymeres présentent des caractéristiques mécaniques propres. Ils présentent
un comportement vitreux lorsqu'ils sont amorphes, des caracteristiques de fibres

lorsqu'ils sont cristallisés mais également un comportement viscoélastique.

1.1.2.1 Les type de polymeres :
Il existe Plusieurs fagons pour classer les polymeres selon :
» Le nombre de monomeres :
« Homopolymeres : un seul monomere utilisé.

» Copolymeres : deux ou plus de monomeres utilisés.

erferee,,
b- %(Ch’\ L,
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Figure 1.2. : Les types des polymeres : a) -Homopolymeére ; b) -copolymeére a

bloc ; c) -Copolymere alterné ; d) -Copolymere statistique [7].



» L’ordre moléculaire :
 Polymeéres amorphes : organisation des chaines désordonnée.

 Polymeres cristallins : organisation des chaines ordonnée [8].

1.1.2.2 L’architecture :

* Polymére linéaire : Les polymeéres linéaires sont constitués de grandes
chaines de monomeéres reliés entre eux par des liaisons covalentes. Ces
macromolécules sont liées entre elles par des liaisons secondaires qui assurent
la stabilité du polymere [9].

e Polymére ramifié : Des chaines homopolymériques ou copolymériques
peuvent se greffer sur d’autres chaines au cours de la polymérisation. Au
dessus de la température de transition vitreuse, ces matériaux présenteront
comportement visqueux plus marqué que les polymeéres linéaires [9].

* Polymére réticulé : La réticulation correspond a la formation de liaisons
chimiques suivant les différentes directions de 1’espace au cours d’une
polymérisation, d’une polycondensation ou d’une polyaddition, et qui conduit

a la formation d’un réseau [9].
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Figure 1.3 : Représentation de I’architecteur des polyméres [7].

1.1.2.3 Les éléments du squelette macromoléculaire :
e Les polymeres organiques : obtenus a partie de monomeres carbonés
e Les polymeres inorganiques : obtenus a partit des autres monomeres

principalement des dérivés du silicium, de ’aluminium, ... [8].

1.1.2.4 L’origine des macromolécules :
e Les polymeres naturels :
La nature produit des polyméres depuis toujours, on les trouve dans le bois

et les végétaux sous forme de cellulose et d'amidon (les polysaccarides en général), dans



les cheveux, les ongles, etc. L'ADN, les proteines, le collagene, la soie, le caoutchouc
naturel ou le latex ..., sont des exemples de polymeres constitutifs du monde vivant
[10].8

e Les polymeéres artificiels :

IIs résultent de la modification chimique effectuée par ’homme de
macromolécules naturelles sans altération profonde de la structure du squelette. Par
exemple la cellulose nitrosée forme suivant le taux de nitrosation des matieres
plastiques, des peintures ... [9].

» Les polymeres synthétiques : les polyméres qui servent a la fabrication de ces
produits et articles sont synthétisés chimiquement a partir du pétrole, mais également du
charbon, du gaz naturel, du bois ou d'autres substances végétales [10].

1.1.3 Les bios polymeres :
Les biopolymeéres d’origine naturelle peuvent étre classés en 8 grandes familles
incluant les acides nucléiques, les polyamides, les polyoxoesters, les polythioesters, les

polyesters Inorganiques, les polyisoprénoides et les polysaccharides [11].

1.1.3.1 Les polysaccarides :
Les polysaccharides avec leurs nombreuses applications industrielles présentent

I’un des groupes le plus important des polymeéres naturels [12].

Les polysaccharides hydrosolubles, souvent qualifiés d’hydrocolloides, sont des
Substances mucilagineuses extrémement répandues et couramment extraites de tissus
animaux (glycosaminoglycanes, chitine,), de microorganismes bactériens ou fongiques
(xanthane, gellane, curdlane, scléroglucanes...) de micro- et macroalgues marines
(carraghénanes, alginates, porphyranes,) ou encore de plantes terrestres telles que les
plantes succulentes, les plantes a gommes et autres (pectines, gomme arabique, guar...).

Ces polymeres de grandes tailles (macromolécules) sont utilisés dans les
secteurs agro-alimentaires, cosmétiques et thérapeutiques pour leurs propriétés
biologiques, stabilisantes, épaississantes et gélifiantes. L’inventaire des structures
existantes est trés incomplet et son évolution réguliere est souvent associée a des succes
commerciaux, allant des marchés de niche (cosmétique, nutraceutique) a des

applications plus larges (agroalimentaire, adhésifs, matériaux bio sources). On site la



composition la plus existante des polysaccharides c’est la cellulose ; elle est considérée
comme le polymere le plus abondant sur terre (plus de 50 % de la biomasse terrestre) le
constituant essentiel de la paroi cellulaire des végétaux.

Dans ce contexte la caractérisation des polysaccharides de cactées peut étre une
source d’innovation. En effet, la capacité de cette catégorie de plantes terrestres a piéger
et stocker I’eau est fortement corrélée a leur teneur en hydrocolloides. Cette spécificité
fait de ces plantes de trés bons candidats pour la recherche de nouveaux polysaccharides
porteurs d’activités biologiques et/ou de propriétés techno-fonctionnelles originales,

d’autant plus qu’ils sont fréquemment utilisés comme plantes médicinales [3].
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Figure 1.4 : Représentation schématique des polysaccharides [3].

1.4 Présentations de la plante étudiée :
1.4.1 Définition de cactées :

La famille des cactées appartient aux plantes grasses. Elles ont la capacité de
survivre sur leurs réserves durant une période de sécheresse temporaire grace a un
systeme de stockage de I’eau. Dans une situation similaire, la plupart des autres plantes
dépériraient et mourraient par manque d’eau [13].

Leur aspect souvent étrange est li¢ aux mutations qu’elles ont mises au point pour
stocker I’eau dans leurs tiges, leurs feuilles ou leurs racines qui sont trés charnues.

D’autres évolutions plus importantes ont permis d’augmenter les réserves d’eau
en réduisant 1’évaporation. Elles présentent souvent un épiderme soit charnu, soit
couvert de poils ou d’une couche cireuse qui réduit 1’évaporation. Le revétement dense
en épines joue un rble décisif et limite les effets de la chaleur solaire intense en
fournissant une ombre partielle a la plante. Les cellules de ces plantes supportent de

grandes variations de leur teneur en eau que les autres plantes « normales » [13].



1.4.2 Morphologie :

Les cactées ont des formes diverses, allant de plantes miniatures jusqu'a de
grands arbres atteignant prés de 25 m de hauteur. Cependant a I’exception du genre
Preskia et des genres proches qui ont des feuilles normales, des aiguillons et une
structure un peu élémentaire pour les fleurs et les fruits, tous les autres genres sont tres
similaires. Ces autres genres sont pratiquement dépourvus de feuilles, les processus de
photosynthése se produisant en revanche dans des tiges vertes charnues [14].

C’est au niveau des aréoles qu’apparaissent les aiguillons, les nouveaux rameaux
et les fleurs. Il y’a des exceptions telles que les Echinocereus dont les boutons floraux
percent la paroi de la tige prés d’une aréole, les Mammillaria et les Corphanta chez qui
les boutons sortent d’un emplacement axillaire entre les tubercules ou d’une gorge
partant de ’aréole du tubercule. Les fleurs des cactus sont sessiles, la seule exception
étant fournie par les Pereskias a fleurs pédonculées (voir figure 1.5). Les fruits sont
habituellement des baies juteuses, mais dans quelques genres, il s’agit de capsules
séches d’ou les graines s’échappent soit par un pore basal ou par une fente irréguliere

[14].

1.4.3. Classification :
La famille des cactacées est subdivisée en huit groupes, dont chacun d’entre eux
comprend plusieurs genres [14] :

e Groupe Per skia : Plante a feuilles, mais sans glochides. Les graines noires sont
sans arilles (enveloppe extérieure ou appendice fixé au pédoncule de I’ovule).
Genres : Maihuenia, Pereskia. Aloe vera.

e Groupe Opuntia : Plantes a petites ou minuscules feuilles et glochides. Les
graines sont ailées ou munies d’un arille.

Genres : Opuntia, Pereskiopsis, Pterocactus, Quiabentia, Tacinga.

e Groupe Cereus : Plantes sans feuilles ni glochides, a graines noires ou brunes.
Ces plantes sont ordinairement colonnaires, cotelées et généralement pourvues
de nombreux aiguillons. L’extérieur de la base du tube floral et nu ou épineux.

Genres : Armatocereus, Arrojadoa, Jasminocereus, Monvillea, Wilcoxia etc.

e Groupe Echinopsis : Comme le groupe Cereus, sauf que les plantes peuvent

étre naines et que I’extérieur du tube floral est généralement pourvu de poils ou

peut posséder des écailles étroites.



Genre : Acanthocalycium, Arequipa, Espostoa, Mila, Oroya, Weingartia etc.

e Groupe Hylocereus : Comme le groupe Cereus, mais les plantes sont
épiphytes, souvent a racines aériennes, et cotelées. Les aiguillons sont souvent
assez peu nombreuses ou complétement absentes.

Genres : Aporocactus, Cryptocactus, Hylocereus, Rhipsalis, Wittia etc.

e Groupe Neoporteria : Plantes généralement naines, globuleuse a courtes,
cylindriques et cotelées. La base du tube floral est un peu laineuse, avec des
aiguillons dans le haut.

Genres : Austrocactus, Frailea, Nonocactus, Parodia, Wigginsia, etc.

e Groupe Melocactus : Comme le groupe Neoporteria, la base du tube floral est
nue ou laineuse, mais sans aiguillons. Les fleurs sont portées sur un cephalium
terminal, sauf chez les Buiningia ou il est latéral.

Genre : Buiningia, Discocactus, Melocactus.

e Groupe Echinocactus : Comme le groupe Melocactus, sauf que les fleurs
apparaissent au centre, mais sans cephalium.

Genre : Ariocarpus, Aztekium, Islaya, Solisia, Strombocactus, Toumeya, etc.

| FAMILLECactaceze |
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[ Pereskia J Opuntia Cereus ,

Figure 1.5 : Représenntation des différentents famille des cactacées [14].



1.5. Généralité sur I’OFI :
1.5.1. Description D’OFI :
De nombreux auteurs ont élaborés des classifications du genre OFI [15], reporte

la classification de cette plante sur le tableau (1.1).

Regne Plante
Sous-regne Spermaphyte
Division Angiosperme
Classe Dicotylédones
Sous-classe Caryophyllale
Famille Cactaceae
Sous-famille Opuntioideae
Genre Opuntia
Espéce Opuntia ficus indica

Tableau (1.1) : La classification d’Opuntia.

Le figuier de barbarie est une plante arborescente qui peut atteindre de 3 a 5
metres de haut. Son organisation en cladodes, couramment appelés « raquettes », est
particuliére. Les cladodes sont des tiges modifiées de forme aplatie, de 30 a 40 cm de
long, qui remplacent les feuilles dans leur fonction photosynthétique et dont la surface
est parsemée d’alvéoles [16].

L’appareil racinaire est superficiel, se concentre dans les 30 premiers
centimetres du sol, mais en revanche trés étendu [17]. Les fleurs sont a ovaire inféere,
avec de grandes corolles latérales jaunes, orange ou rouges [14, 18]. Un cladode fertile
peut porter jusqu'a une trentaine de fleurs. Ce nombre varie selon la posit ion du cladode
sur la plante et les facteurs physiologiques [16].

Ces fleurs donnent naissance aux fruits ; une grosse baie (100 a 150g) ovale ou
allongée et charnue, avec une pulpe juteuse, en générale contenant de nombreuses
graines (polysémique). La couleur et la forme du fruit sont variables selon les variétés :
jaune, rouge, blanche [16] ; [19] ; [20] ; [18].

Les graines sont dures, indigestes, mais riches en vitamines. On en obtient, apres

préparation, une huile tres recherchée et une farine nourrissante [16].
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1.5.2 Utilisations :
L’OFTI entre dans plusieurs applications et dans différentes domaine [21] :

» La production alimentaire : Fruit, jus de fruit, extraction I’huile des graines ;

» Production d’énergie : Alcool, biomasse fraiche ;

» Usage médical : Fleurs pour les diurétiques, cladodes pour diabetes,
mucilages ;

> Aliment de bétail : Fourrage, déchets de fruits ;

» Usage agronomique : Fixation du sol, source d’eau complémentaire, brise-
vent ;

» Colorants : Bétalanines dans les fruits, acide carminique.

1.6. Méthodes d’extractions du gel de Cactus :
1.6. 1. Extraction conventionnelle (macération/agitation) :

La macération consiste a laisser tremper la matiere vegétale ou ligneuse dans un
solvant organique ou inorganique a température ambiante avec ou sans agitation
continue, I’extraction aura lieu par pénétration du solvant dans les cellules, ce
phénomene provocant leur gonflement et la rupture des liaisons moléculaires de faible
énergie. Les extractibles sont alors dissouts et diffusent progressivement des cellules

vers le solvant [22].

1.6. 2. Les gels :

Les gels de polymere ont attiré une attention considérable ces dernieres années.
Un gel de polymeére est constitué d’un réseau élastique et un dépdt de liquide clans
I’espace interstitiel du réseau [23].

Les gels sont des matériaux correspondant a un mélange solide et liquide dans
lequel les phases constituantes forment des domaines de dimension si faible que
I’ensemble se comporte comme les solides non cristallins. Une telle « ossature » solide
pouvant retenir le liquide, peut étre formée soit de macromolécules linéaires dans ce cas
on a un gel souple soit d’un solide a réseau tridimensionnel dans ce cas on a un gel
rigide [24]. En plus de leur caractére de souplesse ou de rigidité, les gels ont le caractére
de gonflement. Les gels peuvent gonfler dans un solvant jusqu’a saturation, mais ne se
dissout pas, méme dans un bon solvant [25].

Quand un polymere linéaire est immergé dans un solvant, les chaines ont

tendance a se disperser et former une solution, en fonction de I’affinité des composants.
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La principale différence entre un réseau gonflé¢ et une solution d’un polymere
linéaire est que les réseaux sont limités dans leur capacité a se disperser en raison des
liens permanents entre les chaines, comme le montre (la figure 1.6). Néanmoins, le
réseau essaiera d’étaler autant que possible en absorbant des quantités appropriées de
solvant. Cette dilatation entraine une déformation des chaines du réseau, qui appelle

I’¢lasticité de la chaine [26].

%
i ———
Collapsé

A

Figure 1.6 : Gonflement de gel et le retrait du solvant [26].

1.6.2. Le Mucilage :

C’est une substance polymérique complexe de nature glucidique, avec une
structure fortement ramifiée. Le mucilage est produit dans les cellules du Chlore chyme
(partie externe verte de la cladode) et du parenchyme (partie interne blanche de la
cladode) et aide le cactus a retenir l'eau. C’est une matiére épaisse et gommeuse,
possédant des propriétés généralement tensioactives uniques dans I'eau qui lui donne la

capacité de précipiter des particules et des ions a partir de solutions aqueuses [28].

1.6.2.1 Composition chimique du mucilage :

La nature glucidique du mucilage se caractérise par des proportions variables de
L’arabinose, D-galactose, L-rhamnose, D-xylose et ’acide galacturonique, toutefois des
Minéraux tels que le Ca®*et le K2* les hydrates de carbone et les fibres alimentaires sont
aussi retrouves dans cette structure complexe et ramifiée. La structure du mucilage est
proposée sous la forme de deux fractions hydrosolubles distinctes : L’une est une
pectine avec des propriétés gélifiantes avec du Ca?" et ’autre est un mucilage sans

propriétés gélifiantes [27].
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1.6.2.2 Domaines d’applications du mucilage :

Les Opuntias a tiges aplaties inclus plusieurs espéces (O. megacantha, O.
streptacantha, O. albicarpa, O. amyclaea, O. robusta, O. hyptiacantha, et O.
cochenillifera) importantes sur le plan agronomique qui sont cultivées pour leurs fruits
et comme cultures fourrageres.

Des utilisations multiples ont été trouvées pour ce composant comme
épaississant et émulsifiant alimentaire, adhésif, comme super-plastifiant naturel dans le
mortier et comme produit alimentaire [29]. Le mucilage est utilit¢ comme agent
mucoprotecteurs en raison de sa capacité a former un réseau moléculaire et a retenir une

quantité importante d’eau [30].

Le mucilage du cactus a été utilise comme biomatériau durable pour
développement des films comestibles [31]. 1l a été aussi utilis¢é comme bio-coagulant
dans le processus d’électrocoagulation-électro flottation afin d’améliorer le rendement

d’élimination du trouble et du cuivre en eaux polluées [32].

1.6.3. Caractéristiques et stabilité des gels :

L’inclusion d'un agent gélifiant dans une formulation liquide devrait fournir une
matrice solide qui peut étre cassée facilement lorsqu'elle est soumise aux forces de
cisaillement.

Ces forces de cisaillement peuvent étre générées en secouant une bouteille, en
serrant un tube ou pendant une application topique.

Le gel présente un faible changement de viscosité sous les variations de
température d'utilisation et de stockage normales, cela minimise les changements
inacceptables dans les caractéristiques du produit.

De nombreux gels, en particulier ceux de nature polysaccharidique, sont
sensibles a la dégradation microbienne. L’incorporation d'un agent de conservation
approprié devrait prévenir la contamination et la perte subséquente des caractéristiques

du gel en raison de l'attaque microbienne [33].

1.7. Présentation de HEC :
L’hydroxyéthyl cellulose (HEC) est une substance colloidale non ionique de la
famille des éthers de la cellulose, elle peut étre utilisée pour plusieurs fonctions, entre

autre comme épaississant colloidal dans la formulation des gels [34].
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Le taux de libération du principe actif dans un gel est principalement lié a ses
paramétres rhéologiques, en effet la viscosité des formulations joue un réle important
dans le controle de la libération du médicament, les formulations a base d’HEC

présentent une meilleure libération du PA pour I’administration topique [35].

1.7.1. Caractéristique du HEC :
1.7.1.1 Principe de fonctionnement de HEC :
e Description :

Poudre légere et inodore, soluble dans I’eau. Donne une solution claire et
variablement visqueuse (viscosité de 3400 a 5000 cps dans une solution a 1%) ; rajouter
comme tel & la phase aqueuse ou a de 1’eau, concentration de 0.5 a 3%. Aussi soluble
dans une solution contenant plus de 60% d’éthanol. Stable dans des pH de 3 a 10 (pH de
6-8.5 dans une solution a 2%). Notre HEC est un polymere spécialement modifiée pour
permettre la solubilité dans 1’eau, un produit non-ionique obtenu par la réaction de
I’oxyde d’éthyléne (un composé organique) avec un alcali-cellulose (produit de I’ Action
de la soude caustique sur la cellulose) [36].

e Application de HEC :
Le HEC ; en tant que produit tres utiliser dans plusieurs industries comme les
revétements architecturaux, le pétrole, I’encre, la céramique, cosmétique :

(Shampooings et revitalisants, gels de douche, créemes et lotions) ...
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Figure 1.7 : La structure chimique du HEC [36].
1.8 Présentation du HPAM :
Le Polyacrylamide partiellement hydrolys¢, HPAM, c’est un polymere
synthétique linéaire anionique de masse molaire €levée, dont certaines fonctions amide

ont été hydrolysees. Il se présente sous forme d’une poudre de granules blanches.
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Le HPAM est un poly électrolyte avec des charges negatives sur les groupes
carboxylate, ce qui implique une forte interaction entre les chaines polymeéres et tout
cation présent dans le solvant, en particulier pour des degrés d'hydrolyse plus élevés
[37].

e Applications du HPAM :

Le HPAM est Applicable dans : stabilisation de schiste, viscosités, reduction de
frottement, contrdle de perte de fluide, forage, pétrole, gaz, Traitement de I'eau,
Fabrication de papier, déshydratation des boues, textile, sucre et jus. Mais la principale
application de ce polymere est dans la récupération assistée du pétrole EOR,
principalement en raison de sa disponibilité et de son codt relativement faible aussi car
il peut ajuster la rhéologie de l'eau remplie, augmenter la viscosité du liquide
d'entrainement, améliorer l'onde d'entrainement de l'eau et l'efficacité, réduire la
perméabilité de la phase d'eau dans la couche de sol, et permettre a I'eau et a l'huile de

circuler a vitesse uniforme [37].

a ™ - (.H:_TH....CH:_(‘\H .....
0=C 0=(

M, OH

Figure 1.8 : La poudre et la structure chimique du HPAM [37].

1.9. Mélange des polymeres :

Le concept de mélanger physiquement deux polymeres existants ou plus pour
obtenir de nouveaux produits ou pour résoudre un probléme qui n’a pas été développé
[38]. Cependant, la plupart des polyméres de nature chimique différente sont
incompatibles et leurs mélanges se présentent sous forme bi phasique [39]. Les
propriétés d’un mélange polymérique dépendent de sa composition, des propriétés de
ses composants, des régimes de mélange et des processus technologiques ainsi que de la

compatibilité des mélanges [38].
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1.9.1. Intérét des mélanges de polymeres :

Le mélange des polyméres donne des matériaux offrent 1’opportunité pour
I’obtention d’une large gamme de caractéristiques et de propriétés en modifiant
seulement la composition des polymeres combinés. Il offre aussi des bénéfices
¢économiques ; (c’est une nécessité pour plusieurs polymeres techniques, soit pour
améliorer leurs processabilité ou leurs résistances au choc). Les objectifs essentiels des
matériaux obtenus par I'intermédiaire des mélanges de polyméres sont de répondre a
plusieurs exigences nécessaires pouvant étre liées soit aux produits soit aux producteurs
[40].

Les raisons liées a la préparation d’un mélange bien déterminé consistent a :

e Développer un matériau répondant a des exigences précises ;
e Elargir de la performance d’un polymeére technique en le mélangeant avec un
polymere moins cher ;
e L’amélioration d’une propriété spécifique ;
e L’ajustement de la composition du mélange selon les spécifications du client ;
e Recycler les rebuts industriels. Par ailleurs, les raisons reliées aux producteurs se
résument essentiellement en :
v Une meilleure transformabilité et uniformité du produit,
v’ La réduction du nombre de grades devant étre stockés ou produits et de
ce fait, des économies énormes peuvent étre faites sur I’espace et le

capital investi [40].

1.9.2. Types des mélanges de polymeres :
On peut constater que, du point de vue miscibilité et compatibilité, il est possible

de diviser les mélanges de polymeres en quatre groupes :

v' Mélange miscible :

C’est un mélange de polymere qui se comporte comme un systéme monophasé a
I’échelle moléculaire. Son comportement est celui d’un homopolymere. Ses propriétés
varient avec la composition suivant une loi de mélange simple. La miscibilité dépend de
la nature des chaines, de leur longueur, de leur concentration ainsi que de la température

de fusion de chacune [41].
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v" Mélange de polymeéres partiellement miscible :
Ce sont les mélanges dont la miscibilit¢ mutuelle correspond seulement a

certains rapports [41].

v' Mélanges de polymeéres totalement incompatibles :

Cette incompatibilité des composants est due soit a la structure chimique
complétement différente, comme dans le cas du mélange PVC/PE, soit a la masse
molaire relative trés €levée. L’incompatibilité des composants provoque la formation
d’une structure polyphasique composée de grosses particules ou plutot de petits
domaines ayant une mauvaise adhésion interfaciale. Une telle structure donne

généralement des propriétés mécaniques médiocres [42].

v' Mélange de polymeéres compatibles :

Il s’agit d’un groupe de mélanges de polymeres mutuellement non miscibles
mais compatibles de telle sorte qu’un malaxage convenable permet de former des
structures, dont la taille des domaines de phases miscibles est inférieure aux domaines
de phases des Polymeres incompatibles. Les propriétés mécaniques, surtout la résistance

aux chocs, sont améliorées graces aux forces d’adhésion interfaciales [43].

v" Thermodynamique des mélanges de polymeéres :

Il n’existe aucune théorie générale prenant en compte a la fois Ia
polymolécularité, le nombre de constituants du mélange et la structure chimique
(homopolymére ou copolymére) des mélanges macromoléculaires. L’analyse est
généralement simplifiée dans le cas de deux homopolymeres A et B iso moléculaires
[44]. La thermodynamique est essentielle pour comprendre le comportement des
mélanges de polymeres. Le premier probleme qui se pose concerne la miscibilité ou non
des constituants du mélange. La miscibilité de deux constituants d’un mélange impose
(condition nécessaire mais pas suffisante) que la variation d’enthalpie libre du systéme

AGmél soit négative or on a a la température T (K) considérée [45].

AGm¢t = AHmet — TASmél ....eql.1
L’entropie du mélange ASmél, toujours positive, est donc favorable a Ila
miscibilité. Or ASmél, qui est ¢levée dans le cas de systémes binaires simples, est trés

faible dans le cas de systemes binaires macromoléculaires. Avec :
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ASmél=K log W......eq 1.2

W : le nombre de complexions c’est-a-dire nombre des différentes combinaisons
possibles pour les composants du systeme.

K : constante de Boltzman Le terme entropie est d'autant plus faible que les chaines
concernées sont longues et n'est généralement pas suffisant pour compenser les
interactions répulsives entres les unités de nature chimique différente. Ces interactions
refletent la nature endothermique du processus de mélange et se traduisent par une
AHméI>0.Dans ces conditions, l'enthalpie libre du mélange est positive, ce qui est
favorable a la démixtion du polymere. Toutefois, les mélanges miscibles peuvent étre
obtenus lorsque les chaines sont courtes ou lorsque l'enthalpie de mélange n'est que
faiblement positive. En revanche, lorsque des liaisons attractives type liaison hydrogene
se forment entres des unités de natures chimiques différentes, I'enthalpie libre du
mélange est négative. Toutes les conditions sont alors réunies pour que le melange

forme soit homogeéne.

v/ Comptabilisation des mélanges de polymeres :

La compatibilité est un processus de modification des propriétés interfaciales
dans un mélange de polymere non miscible qui aboutit a la formation des interphases et
a la stabilisation de la morphologie, conduisant a la création d’un mélange de polymére
[46].

v' Obijectifs de la comptabilisation :
Les fonctions essentielles que doit remplir une comptabilisation sont
généralement les suivantes :
1) La réduction de la tension interfaciale qui constitue le principal obstacle a
I’obtention d’un degré de dispersion idéal et conduit & des systemes instables. La
comptabilisation a donc pour réle d’engendrer une dispersion fine de la phase
dispersée dans la matrice polymérique,
2) Garantir que la morphologie générée ne soit pas détruite durant les procédés

ultérieurs de transformation,
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3) Augmenter I’adhésion entre les différentes phases pour un transfert de
contraintes tres efficace entre elles. Ceci permet de prévenir la rupture
catastrophique des défauts initiés au niveau de I’interface.

En fonction de la méthode de comptabilisation choisie et du type de
comptabilisant utilisé, chacun des trois objectifs cités ci-dessus peut étre plus ou
moins bien atteint [47,48].

1.10. Rhéologie des mélanges de polymeres :

On retrouve dans la littérature de nombreux exemples de comportement
rhéologique des mélanges de polymeres. Dans le cas le plus simple, les mélanges
immiscibles binaires sont considérés dans le domaine viscoélastique linéaire, c'est-a-
dire, a faibles déformations. Les mesures sont généralement faites en mode oscillatoire.

Les viscosités complexes des phases peuvent généralement étre adéquatement
décrites par un modele a un temps caractéristique, comme le modéle de Carreau-
Yasuda. Les modules dynamiques suivent le comportement typique des fluides de
Maxwell.

A basses fréquences, le module élastique G’ est proportionnel & @? alors que le
module visqueux G' est proportionnel a . Dans le cas des mélanges, les viscosités
complexes ne peuvent plus étre représentées par les modeéles classiques car ils ne
comportent qu'un seul temps caractéristique. Dans le cas ou les inclusions sont moins
visqueuses que la matrice, on observe un épaulement du module élastique G* dans la
zone des basses fréquences.

Cette augmentation d'élasticité est attribuée a la déformabilité des gouttelettes
[48,49]. En général, dans le cas ou les inclusions sont plus visqueuses que la matrice,
I'épaulement de G' a basses fréquences n'apparait pas, confirmant le role de la
déformabilité des inclusions. Ce type de comportement est décrit adéquatement par le
modeéle de Palierne. A hautes fréquences, le comportement rhéologique du mélange est
directement influencé par les propriétés de la matrice. Les diagrammes Cole-Cole ou les
spectres de relaxation permettent de mettre en évidence pour les mélanges l'apparition
d'un deuxiéme mécanisme de relaxation, avec des temps caractéristiques nettement plus

longs que ceux des phases [49].

1.11. Rhéologie des polymeres :

La rhéologie est la science des déformations et écoulements de la matiere, des



19

Contraintes qui en résultent et des efforts qu'il faut appliquer pour les obtenir [50].
L'objet de la rhéologie est de déterminer les contraintes et les déformations en chaque
point d’un milieu [51]. Son domaine d’application couvre 1’ensemble des fluides
complexes, tels que les polyméres, les suspensions colloidales, les émulsions et les
tensioactifs. 1l est nécessaire de connaitre le comportement de ces matiéres pour leur
mise en ceuvre.

1.12 Etude rhéologique :

La rhéologie est une discipline qui traite de I’écoulement, des déformations des
matériaux sous I’action de contraintes en fonction de leur vitesse de cisaillement et de
leur variation au cours du temps [52]. Elle joue un role trés important dans les procédés
puisqu’elle fournit une caractérisation complete et précise de la structure étudice, elle
permet des corrélations et des interprétations moléculaires ainsi qu’une identification et
un suivi de stabilité [53]. Le mouvement laminaire de cisaillement est un mouvement au
cours duquel le matériau présente une structure en lamelles, en couches adjacentes, la
déformation du matériau s’effectue par un glissement relatif des différentes couches les

unes sur les autres sans transfert de matiere entre les couches [52].

1.12.1 Types d’écoulement des fluides :
Il existe plusieurs classes :
v Fluides sans contrainte critique :

Ce comportement regroupe les fluides aux comportements rhéofluidifiants et
aux comportements rhé épaississants. Les fluides rhéofluidifiants (ou pseudo plastiques)
ont une viscosité qui diminue avec 1’augmentation de la contrainte de cisaillement.
Tandis que les fluides rhéoépaississants ont une viscosité qui augmente avec

I’augmentation de la contrainte de cisaillement [54].

v Fluides avec contrainte critique :

Concerne les fluides viscoplastiques. Le comportement plastique de ces fluides
se traduit par I’existence d’une contrainte de cisaillement seuil en dessous de laquelle
I’écoulement n’est pas favorisé [54].

Il existe deux types de liquides plastiques :
e Liquide plastique idéal (fluide de Bingham) ;

e Liquide non idéal avec un comportement plastique fluidifiant.
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v Fluides thixotrope :
A une vitesse de cisaillement constante les fluides thixotropes ont une viscosité
qui diminue avec le temps, ce phénomeéne est réversible [54]. Ce comportement
concerne les corps fluidifiants et les corps plastiques.

v Fluides viscoélastiques :
Le développement de la viscoélasticité elle permet de decrire les matériaux dont

le comportement se situe entre un solide élastique parfait et un fluide visqueux



Chapitre 2 :

Partie Expérimentale
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La premiére partie de ce chapitre représente les différentes analyses effectuées au
laboratoire ; la description des différentes étapes d’extraction et de préparation de notre
mati¢re premiére a base des cladodes de cactus (le mucilage d’OFI). En outre, nous décrivons
les techniques et les tests effectués et les proceédés adoptés pour caractériser, contrbler les
propriétés rhéologiques de notre gel. La deuxiéme partie consacrée a I’exploitation et

interprétation des résultats ultérieurs.

Matériel et méthodes :

2.1. Matériels et méthodes utilisés :

2.1.1 Préparation du mucilage de cactus (OFI) :

Les produits issus de cette plante sont multiples, citons I'exemple du mucilage de
cactus dont la composition chimique est principalement constituée de polysaccharides de
fractions différentes avec différentes méthodes d'extraction. Aussi il y a le jus de cactus qui
est produit par homogénéisation du cladode, ou encore la poudre de cactus qui est obtenue par
différentes méthodes de séchage. Notre produit est obtenu a partir d'une nouvelle méthode trés

simple qu'on va aborder par la suite.

2.1.2 Préparation préliminaire de la matiére premiére :

Les cladodes (raquettes) de cactus ou d’Opuntia ficus-indica, proviennent de la région
de Blida (Nord d'Algérie) plus précisément a Soumaa. La température moyenne de cette zone
est de 22 a 24°C. Les mois les plus chauds atteignent 26 a 38°C, et les plus froids, 0 a 7°C. La
pluviométrie moyenne est de 500 mm. Les prélevements des cladodes ont été réalisés durant
le mois de Mars 2020.
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Figure 2.1 : Localisation Google maps de la région du Blida-Soumaa.

2.1.3 Méthode d’extraction :
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La méthode utilisée dans notre étude est la méthode d’extraction par macération a
froid. Aprés avoir enlevé les épines du cactus a 1’aide d’un couteau, les cladodes ont été
rincées soigneusement avec 1’eau du robinet puis avec 1’eau distillée, la partie supérieure
rigide du cladode a été enlevée pour augmenter la surface de contact de la partie intérieure
avec ’eau. Cette derniére a été coupée plus finement en dés de 0.5 a 1cm. Les cladodes sont
introduits dans un bécher de 250ml avec 20ml d'eau distillée. Bécher est placé dans un
agitateur secoueur pendant 3 -5 minutes afin d'extraire le gel.

Le gel est récupéré dans un autre bécher a I'aide d'un entonnoir Buchner, le gel passe a
travers l'entonnoir, quand il arréte de couler, une pression mécanique est exercée au-dessus
des petits morceaux de cladodes pour bien extraire le gel. Quand tout le gel est extrait, les
petits morceaux de cladodes sont remis dans un bécher avec 20ml d'eau distillée pour subir
une deuxiéeme macération. La méme opération est répétée 4-5 fois jusqu'a ce que le gel

devienne moins visqueux. A la fin, le gel est récupéré et conservé a 4°C.

1-Enlévement
des épines

\[ (o080
D E—— e y
4-Macération Fj | 5-Agitation

Figure 2.2 : Description des différentes étapes d’extraction du gel de cactus (OFI).

s
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2.1.4 Mélange de gel/HEC :
Des différentes préparations de mélange du gel / HEC pour trois concentrations
choisies a été effectuées comme suit :
e En a mélanger 1ml de gel initial avec des concentrations varie ,1ml HEC (0.1 ; 0.05;

0.5) pour chaqu’un avec une agitation jusqu'a obtention des solutions homogenes.
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2.1.5 Les différentes étapes de la lyophilisation :

La réalisation d'une lyophilisation se déroule en trois étapes : la congélation, la dessiccation

primaire et la dessiccation secondaire.

1.

La congélation des produits est la premiere étape de la lyophilisation :

Les produits sont congelés entre -20 °C et -80 °C pour que l'eau se transforme
en glace. Cette étape est tres délicate car la congélation doit étre trés rapide pour
obtenir une glace sans cristaux. Cela est indispensable pour ne pas dénaturer le
produit.

La dessiccation primaire est I'étape de la sublimation :

C'est-a-dire le passage de I'état solide a I'état gazeux. Cette étape est réalisée
sous vide, c'est-a-dire a tres basse pression. Le produit est chauffé pour permettre a la
glace dite libre ou interstitielle de se transformer en vapeur d'eau.

La dessiccation secondaire est une étape de désorption :

Celle-ci consiste a retirer les molécules d'eau qui restent piégées a la surface du
produit. En modifiant Iégerement la pression et la température, les molécules d'eau se
détachent du produit. Cette étape est également tres délicate car elle peut détériorer le
produit si elle n'est pas correctement realisée.

Gréace a cette technique, un produit lyophilisé contient généralement entre 1 et 5 %
d'eau [56].

2.1.5.1 Lyophilisation et préparation des solutions :

Préparation de 8 boites du gel initial de 30 ml ;

La quantité du gel réecupérée apres lyophilisation m (el 1yo) = 0.974 g ;

Mettre cette quantité dans 10ml d’eau distillé avec agitation ;

Apres préparation de différente solution a différente C (1, 2,2.6) g dans 10 ml d’eau ;
Une quantité des solutions préparée ont était prise pour faire trois différentes dilution
de 1ml de chaqu’un dans 1ml d’eau ;

Des tests ont était effectuée pour tous ces derniers.
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2.1.6 Préparations des solutions pour les tests de tensiométre :
On a préparé six échantillons de quantité variée du gel de 0.5 jusqu'a 3 g diluée dans
50 ml d’eau ; avec une agitation ensuite les metres dans un bécher pour commencer le test

pour le but de mesuré la tension superficielle de chaque solution.

2.1.7 Analyse du gel dans I’IR :

La préparation des pastilles avec le KBr, en prenant une quantité de KBr poudre et le
tamisé a I’aide d’un mortier, ensuite prendre une quantité puis la mettre dans la presse avec
une pression tres haute pour la compressé pour obtenir des pastilles et commencer ’analyse
d’IR pour chaque produit citer si dessous :

-Gel initial

-Gel lyophilisé

-Gel a 60°

-Gel 80°

-HPAM 0.05/gel initial

-HPAM 0.05

2.1.2 Caractérisation rhéologiques :
2.1.2.1 Appareillage utilisés :
* Le Rhéométre :

L’¢tude rhéologique est réalisée a I’aide d’un rhéometre de marque Anton Paar
MCR302 piloté par le logiciel Rheosolve US 200 du Laboratoire d'Analyse Fonctionnelle des
Procédés Chimiques de 1’Université Saad Dahlab — Blida. La géométrie utilisée est Cone-
Plan, avec un diamétre de 25mm et un entrefer de Imm. Toutes les mesures ont été réalisées a
une température de 20°C. Toutes les analyses ont été effectuées apres 24h de leur formulation.
L’¢étude de la courbe d’écoulement a été réalisée pour les 11 formules de la matrice. Le test de
la viscoélasticité a été réalisé uniquement pour le produit fini, le module élastique (de

conservation) G’ et le module de perte G’ ont été détermines.
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2 i |

Figure 2.3 : rhéomeétre de marque Anton Paar MCR302 piloté par le logiciel Rheosolve US

200

Un rhéometre est un appareil de laboratoire capable de faire des mesures relatives a la
rhéologie d’un fluide, qui est ’étude de la déformation et de I’écoulement de la matiere sous
I’effet d’une contrainte extérieure. Il applique un cisaillement a I’échantillon. Généralement
de faible dimension caractéristique (trés faible inertie mécanique du rotor), il permet d’étudier
fondamentalement les propriétés d’écoulement d’un liquide, d’une suspension d’une pate,
etc., en réponse a une force appliquée.

Il existe plusieurs géométries de rhéomeétre, on peut citer les trois types les plus utilises
dans la pratique :

» Géométrie plan-plan :
Cette géométrie est composée de deux disques coaxiaux en rotation relative

(Figure 2.4). En general, le disque supérieur est mobile alors que le disque inférieur est

fixe. Le principal avantage de cette géométrie est que la mise en place requiert une

faible quantité de fluide a mesurer et un nettoyage aisé. De plus, on peut régler

I’entrefer (espace entre les deux disques) de cette géométrie a I’épaisseur souhaitée.

Cela permet donc de tester des matériaux contenant des particules de tailles diverses

[57].

Figure 2.4 : La géométrie * Plan-plan’.

» Géométrie cone-plan :
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Cette géométrie est constituée d’un plan et d’un cone tronqué coaxiaux en
rotation relative (Figure 2.5). Le plus souvent, le cone tronqué est mobile alors que le

plan reste fixe. La vitesse locale d’un point du cone situé¢ a une distance r de I’axe vaut

[58].

(v
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Figure 2.5 : La représentation du la géométrie ‘Cone-plan’.

» Géomeétrie a cylindres coaxiaux :

Le rhéométre de Couette est adapté aux échantillons fluides : le cylindre
intérieur offre une grande surface de contact, pour augmenter le couple resistant et
donc la sensibilité (figure 11.6). L'inertie mécanique est élevee (a vitesse élevée, des
instabilités peuvent apparaitre, ce qui limite la gamme de taux de cisaillement

accessible).

Stator

Figure 2.6 : Représentation du la geométrie ‘cylindres coaxiaux’.

Dans notre travail, I’é¢tude du comportement rhéologique est réalisée a 1'aide
d'un rhéométre rotatif Rhéometre « ANTON PAAR PHYSICA RHEOLAB MCR 302
» (figure 11.4) muni d’un systéme de mesure de type « plan-plan » de 8 mm de
diametre. Le rhéométre est relié a un thermostat, ou la température est fixée a 25°C.
Ce rhéometre est piloté par un microordinateur qui permet la commande, la saisie et

I’analyse des résultats d’étude.

2.1.2.2 Tensiomeétre :
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Tensiometre de surface motorisé Gibertini DCA400 : le tensiomeétre de surface
Gibertini DCA400 est destiné aux applications courantes en contr6le qualité. Un élévateur
motorisé permet un positionnement optimisé et plus reproductible du cristallisoir. La tension
de surface est déterminée par la valeur maximale de la force mesurée au moment du contact
entre l'échantillon et l'anneau Du Nouy ou lame de Wilhelmy. Un logiciel permet la
détermination automatique de la tension de surface. Une plage de mesure étendue jusqu'a
500mN/m permet des contrdles variés dans le domaine des bains de traitement de surface, des
tensioactifs etc... En option, un récipient a double enveloppe permet des mesures a
température contrélée [59].

Figure 2.7: Tensiomeétre de surface motorise Gibertini DCA400.

e Méthode de la plaque selon Wilhelmy :
Elle évalue la force agissant sur une plaque mouillable qui est immergée
verticalement dans le liquide.

Une plaque de Wilhelmy est une mince plaque de quelques cm?, faite de papier filtre,
de verre ou de platine ayant subi, éventuellement, un traitement de surface pour
une mouillabilité optimale. En fait, le matériau utilisé n'a pas d'importance tant qu'il reste
inerte et qu'il est mouillable par le liquide*. En revanche, il est essentiel que la surface soit
absolument exempte de toute souillure et donc étre soit a usage unique, soit facile a nettoyer
avec les oxydants les plus forts comme l'acide sulfochromique, d'ou le choix du platine
comme métal. La force exercée sur la plague est mesurée par une microbalance qui fournit la
valeur de la tension superficielle, y (gamma), gréce a I'équation de Wilhelmy [59].

Elle permet d'étudier les interactions entre les premiéres monocouches d'une surface

d’une solution aqueuse, en supposant qu'il n'existe ni diffusion, ni attaque chimique Ici I'angle


https://fr.wikipedia.org/wiki/Platine
https://fr.wikipedia.org/wiki/Mouillabilit%C3%A9
https://fr.wikipedia.org/wiki/Tensiom%C3%A8tre_%C3%A0_plaque_de_Wilhelmy#cite_note-4
https://fr.wikipedia.org/wiki/Acide_sulfochromique
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de contact statique O entre la tangente et la surface et on mesure en utilisant deux liquides de
caracteres polaires différents : I'eau distillé qui est un liquide polaire et le gel de cactus extrait
considere comme apolaire a différents pourcentages. On déduit la relation de Wilhelmy plate

suivante :
gAm=2yl

g = constante gravitationnelle [N/kg]

Am = différence de masse du plateau [kg]

v = tension de surface [N/m]

| = largeur du plateau [m]

Lorsque des molécules ou des ions sont introduits dans un liquide, ils s’accumulent a
la surface ce qui diminue la tension de surface. La quantité d’espéces absorbée est estimée

avec la relation de Gibbs :
I'=—1/RT (0 y/0 In ¢)T

R = constante des gaz parfaits [kg*m2 / s2 *mol*K]
T = température absolue [K]
¢ = concentration [mol/L]

y = tension de surface [N/m]

2.1.2.3 Spectrophotométre Infrarouge a transformer de Fourier :

La Spectroscopie Infrarouge (IR) exploite lI'aptitude des molécules a convertir I'énergie
associée aux rayonnements électromagnétiques de l'infrarouge (IR) en énergie vibro-
rotationnelle ce qui permet de déterminer la nature de certaines liaisons interatomiques dans
une molécule, mais aussi I’identification des groupements fonctionnels dans un produit de

composition inconnue.

La spectrométrie infrarouge permet ainsi d’obtenir des informations détaillées sur :
. La structure chimique des macromolécules et la composition du polymere :

identification de I'unité de base, des ramifications, analyse des extrémités de chaines,
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détermination de la nature et de la concentration des additifs, des défauts de structure,
des impuretés...
. Les interactions intra- ou intermoléculaires, la conformation des chaines, la
cristallinité du polymeére, I’orientation des macromolécules.
La spectrométrie infrarouge est également un outil efficace pour étudier les
modifications de structure des polymeéres résultant de traitements chimiques, de dégradations

ou de vieillissements de diverses origines.

2.1.4 La lyophilisation :

Anciennement nommeée cryodessiccation, la lyophilisation est un procédé dont les
bases existent depuis le début du XXe siécle. On doit cette technique aux travaux de deux
Frangais : Arsene d'Arsonval et Frédéric Bordas. La lyophilisation est définie comme la
dessiccation d'un produit surgele, réalisée par sublimation. En termes moins techniques, la
Iyophilisation consiste a retirer la quantité maximale d'eau d'un produit.

Cette derniere est effectuée par sublimation, c'est-a-dire que I'eau passe d'un état solide
a un état gazeux, sans passer par I'état liquide. Bien que cette technique puisse intervenir
naturellement, elle nécessite des conditions tres spécifiques qui sont créées grace a l'utilisation
d'un lyophilisateur. Ce dernier nécessite plusieurs étapes bien précises.

La technique de lyophilisation présente certains avantages par rapport a d'autres
techniques comme le séchage. En effet, la lyophilisation permet de conserver le volume,
I'aspect et les propriétés d'un produit. Dans l'industrie agro-alimentaire, un produit lyophilisé
peut ainsi conserver ses bienfaits. Neanmoins, la technique de lyophilisation est une technique
trés délicate, comme évoqué précédemment.

Compte tenu de ses avantages, la lyophilisation est utilisée dans de nombreux secteurs
d'activité dont l'industrie pharmaceutique, le domaine de l'archéologie, ainsi que dans

I'industrie agro-alimentaire [56].

2.1.5 Analyses Rhéologique effectuees :

L’objectif de ce test est de caractériser le comportement rhéologique du gel de cactus.
Le test qui porte notre intérét et celui des courbes d’écoulement en régime continu sous
cisaillement variable, se traduisant par la viscosité apparente, en fonction de la vitesse de

cisaillement (taux de cisaillement) de notre produit.
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D’une autre part, dans le but d’étudier I’influence de la température sur la viscosité, on
a fait varier la température dans une plage de 20 a 80°C, Afin d’obtenir le rhéogramme de la
viscosité en fonction de la température. Pour le traitement de modélisation des courbes

d’écoulement 1’utilisation d’un logiciel est indispensable.

2.1.5.1 Test d’écoulement :

L’objectif de ce test est de caractériser le comportement rhéologique des essais de la
matrice d’expériences. Tout fluide possede sa propre courbe d’écoulement et un modele
rhéologique auquel il obéit. Pour I’obtention des courbes d’écoulement, on fait varier la
vitesse de cisaillement par pas logarithmique de 0,0001 a 1000 s, avec un nombre de point
de mesure de 30, et un temps de mesure pour chaque point suffisamment long pour atteindre
I’état d’équilibre, auquel la viscosité enregistre un palier se traduisant par un équilibre
dynamique des deux cinétiques antagonistes de déstructuration — restructuration.

La modélisation du comportement consiste a chercher un modeéle rhéologique existant
ou de developper un modele qui exprime au mieux les resultats expérimentaux et le
phénomene réel. D’apres le test d’écoulement, on peut dégager les parametres rhéologiques
par ajustement des rhéogramme a des modeles rhéologiques usuels tel que :

» Modele de Cross [60], Ce modele, comme celui de Carreau-Yassuda [61], tient
compte des limites du comportement rhéologique [61, 62]. Aux faibles contraintes de
cisaillement, on observe généralement un comportement Newtonien, avec un plateau
de viscosité appelée viscosité a cisaillement nul et désignée par « mo » (Pa.s). Le

modele de Cross s’écrit (eq 11.1) :

H—n= 1

H0-n= 1+(Ay.)"

«...eq 1.1
D’ou A et n sont des constantes A est un temps caractéristique de relaxation.

N0 et noo sont les viscosités respectives a cisaillement nul et infini.

» Modele de carreau [63]: a des faibles taux de cisaillement les polymeres ont un
comportement newtonien, donc la viscosité est indépendante du taux de cisaillement.
Carreau a développer un modéle qui représente complétement la courbe de viscosité et

qui prend en charge ce plateau, son modéle s’écrit par (eq 11.2) :
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n-1
n=mn0[1+(Ay.)4 7T
N0 : viscosité a cisaillement nul.
A : constante de temps.
N : indice de la loi de puissance.

> Modeéle de Casson [64] : Dans le cas particulier des fluides rhéofluidifiant avec seuil
d'écoulement, il est possible d'utiliser I'équation de Casson. Ces fluides présentent un
comportement plastique fluidifiant avec, généralement, une « région newtonienne »

pour des vitesses de déformation élevées.

V= 1c + V (c.y.

Ou nc est le seuil de Casson et 1 la viscosité de Casson.

2.1.5.2 Viscoélasticité :

La viscoélasticité est la caracteristique la plus importante des produits semi-solides
tels que les gels, elle traduit un comportement intermédiaire entre le comportement d’un
solide élastique et celui d’un fluide visqueux [6] [65]. Les propriétés viscoélastiques linéaires
et dynamiques ont été déterminées par des essais de balayage de déformation a une fréquence
de 1 Hz, dans une plage de déformation 0,001- 1000%. La valeur de G’ est une mesure de
I'énergie de déformation stockée dans I'échantillon pendant le cisaillement, elle représente le
comportement élastique. Alors que la valeur de G" est une mesure de I'énergie de déformation
utilisée dans le matériau pendant le cisaillement, et perdue par la suite. Cette énergie est
employée pendant le processus de changement de structure. Ainsi, G représente le
comportement visqueux [17] [66]. Un gel est considérée stable si le module de conservation
G’ est supérieur au module de perte G™ sous I’effet d’une contrainte croissante, jusqu’a
atteindre le point d’intersection des deux courbes appelé « point gel » a partir duquel les deux

modules s’inversent indiquant une prédominance liquide [18] [67].
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2.1.5.3 Rampe de Tempeérature :

Le teste de rampe de température serve a étudier ’influence du la température sur
notre produit en la réalise a 1’aide de rhéomeétre en choisissant une variation de la température
dépend notre étude. Aprés un certain temps en aura un rhéogramme te la T°=f (G’ ; G *’). Une
étude de l'effet de la température sur les modules de conservation G' est le module de

perte G" a été effectué pour un taux de déformation assez faible dans le domaine linéaire.
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2.2 Résultats et discussions :
2.2.1 Aspect physique du gel :

Notre produit obtenu par extraction des cladodes de cactus d’OFI (gel initial) est
sous forme d’un liquide transparent sans odeur avec un aspect visqueux, ressemblant a
des gels chimiques (ou blanc d’ceuf). Il a été remarqué que le gel soumis a ’action d’un
agitateur mécanique remonte au long de la tige au lieu qui soit plaqué sur les cotés, ce

qui constitue de ce gel un bon exemple d’application de 1°effet de weissenberg.

La mesure du potentiel d’hydrogene a température constante de 25°C montre un

=1

pH plutét acide de 4.8.

Figure 2.8 : Aspect physique du gel extrait.

2.2.2 Déshydratation du gel :
La déshydratation du gel a été effectué¢ dans un premier temps par 1’é¢limination
de I’eau a ’aide d’un rota vapeur a T=60°C afin d’éviter la dégradation du polymére.

Puis une lyophilisation du gel extrait était nécessaire pour la suite du travail.

2.2.3 Caractérisation rhéologique :

Plusieurs tests et méthodes d'analyse sont utilisés pour optimiser les propriétés
du polymeére. Les polymeres montrent un comportement rhéologique qui doit étre pris
en compte lors de l'utilisation ou la production de ces types de matiéres, comme

la viscosité du produit fondu, la fluidité, les propriétés viscoélastiques.


https://wiki.anton-paar.com/ch-fr/notions-de-base-de-la-rheologie/#c18437
https://wiki.anton-paar.com/ch-fr/notions-de-base-de-la-rheologie/#c18509
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2.2.3.1 Rhéologie en écoulement :

Une caractérisation des trois gels par une étude rhéologique en écoulement a été
effectuée en faisant varier la vitesse de cisaillement de 0,0001 a 1000 s*, avec un
nombre de point de mesure de 30 et un temps de mesure pour chaque point
suffisamment long pour atteindre 1’état d’équilibre. Les résultats sont représentés sur la
figure 2.9.
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Figure 2.9: Etude rhéologique en écoulement des gels.

On Remarque que la viscosité diminue lorsque le taux de cisaillement augmente
et ce pour les trois gels, ce qui laisse supposer que les forces de répulsion de
cisaillement deviennent importantes si bien que les macromolécules se dispersent et
s’alignent partiellement suivant le sens de 1’écoulement affaiblissant de ce fait leur
résistance a cet écoulement, dans ce cas le fluide présente un comportement
rhéofluidifiant. Ni au moins il est a souligné que le gel initial a faible taux de
cisaillement (< 0,5 s%) présente un plateau avec un comportement newtonien.

Bien que la loi de puissance t = k y " permette de résoudre un bon nombre de
problémes d’écoulement de fluides non-Newtoniens, d'apres les courbes d'écoulement
dont nous disposons, cette loi ne convient pas [68]. Elle décrit trés mal le comportement
a faible taux de cisaillement, et les parametres k et n, n’ont pas d’interprétation claire en

termes de parameétres microscopiques tels que la masse molaire. La détermination de la
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viscosité initiale de chaque gel a été effectuée dans ce cas par les modeles de casson et

cross dont les équations définies précédemment. Les résultats sont regroupés sur le

tableau 2.1.

Facteurs Ho(Pa) Heo (Pa) K n R R? )
Gel lyophilisé diluée | 939,1845 | 0,002412 | 382,0435 | 0,992675 | 0.9929 | 0.9860
2.60/10
Gel Concentré a 60°C | 449,7908 | 0,003056 | 431,2941 | 1,068113 | 0.9954 | 99.08
Gel initial 0,386423 | 0,004610 | 5,918392 | 0,728779 | 0.9964 | 99.29

Tableau 2.1 : Resultat obtenu par la modélisation des gels (initial, concentré et

lyophilise).

Les résultats du tableau 2.1 nous permettent de remarquer que les facteurs de
correlation sont trés proches de 1, ce qui permet de dire que les modeéles pris
représentent bien nos courbes.

Il est a constater que les valeurs de la viscosité des différents gels variées, alors
que le gel lyophilisé présente la plus grande valeur 939,1845 Pa, le gel concentré et le gel
initial prends des valeurs de 449,79 et 0,386423 Pa respectivement.

Ces resultats vont dans le sens de nos attentes, les viscosités croient du gel

initial, gel concentré et 1’lyophilisé respectivement.

2.2.3.2 Etude de la viscoélasticité des gels :

En pratique, lorsqu'on impose une contrainte a un matériau, on constate qu'il se
comporte comme un solide élastique sur un temps assez court. Si on maintient la
sollicitation, il finit par s'écouler indéfiniment comme un liquide. De tel comportement
sont connu par la viscoélasticité.

Les courbes expriment le comportement viscoélastique des différents gels

(initial, concentré et lyophilisé) sont regroupées dans la figure 2.10



https://www.futura-sciences.com/sciences/definitions/physique-materiau-15914/
https://www.futura-sciences.com/sciences/definitions/chimie-solide-15332/
https://www.futura-sciences.com/sciences/definitions/chimie-liquide-15334/
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Figure 2.10: Les graphs de la viscoélasticité des gels (initial, concentré et lyophilisé).

On remarque que pour les trois gels, Les modules de conservation G' et de perte
G" sont indépendants de la contrainte de cisaillement, le comportement solide ’emporte
sur le comportement liquide. 1l est a souligner que le caractere solide est plus prononcé
pour le gel lyophilisé. Les gels finissent par s'écouler indéfiniment comme un liquide a
des points de déformation differents. Alors que pour le gel initial, elle se fait au debut a
y=1.17%. Le point gel se manifeste a 94% et 18.9% pour les gels concentré et

lyophilisé respectivement.

Notons que les valeurs de point gels sont des critéres importants pour les applications

industrielles.

2.2.4 Détermination de la concentration du gel initial :
Afin de déterminer la concentration du gel initial (extrait a partir des cladodes de
cactus) on a réalisé des dilutions du gel lyophilisé entre 0,5%, 1% et 2,6%. Les résultats

de I’étude rhéologique en écoulement sont regroupes sur la figure 2.11.


https://www.futura-sciences.com/sciences/definitions/chimie-liquide-15334/
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Figure 2.11 : Variation de la viscosité en fonction du taux de cisaillement des gels (initial, et

lyophilisé a différentes concentration).

On remarque d’aprés le graphe 2.11 que les gels a différentes concentrations

suivent un méme comportement rhéofluidifiant. On note aussi que les gels a faible

viscosité présentent un plateau aux faibles taux de cisaillement (< 0,05 s pour les

concentrations 0,6 et 1%, <.1 s pour le gel initial)

La détermination de la viscosité des gels (lyophilisé et initial) a été réalisé a

I’aide de mod¢les mathématiques (casson, cross, carreau), les valeurs de la viscosité

initial sont représentées dans le tableau 2.2.

Tableau 2.2 : Valeurs de la viscosité au repos des gels lyophilisé et initial.

Facteurs Ho(Pa.s) | pe(Pa.s) | k n R R? v
Solutions
Gel lyophilisé diluee2.6% | 939,1845 | 0,002412 | 382,0435 | 0,992675 | 0.9929 | 0.9860
Gel lyophilisé dilué 1% 16,38058 | 0,002544 | 111,6634 | 1,075248 | 0.9994 | 99.88
Gel lyophilisé diluee 0.5 % | 13,03612 | 0,001447 | 1978,651 | 0,871482 | 0.9926 | 98.528
Gel initial 0.386423 | 0,00461 | 591839 |0,72877 |0.9954 | 99.08
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On remarque que les valeurs de la viscosité suivent la concentration du gel, ou la
valeur du gel le plus concentre est de 939 Pa.s. La détermination de concentration du gel
initial se fait par comparaison de la viscosité avec les différentes concentrations du gel
Iyophilisé, on peut constater que la concentration de ce gel est beaucoup plus petite que

le gel lyophilisé dilué a 0.5%.
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Figure 2.12 : Etude de la viscoélasticité du gel initial et les gels lyophilisés a

différentes concentrations.

Le graphique de la figure 2.12 permet de visualiser le comportement des quatre
gels, d’ou on constate que G" est supérieur a G’ et que I’écart entre G' et G" est

beaucoup plus élevé pour les grandes concentrations.

2.2.5 Etude rhéologique de polyméres commerciaux :

Une bréve comparaison a été effectuée entre le gel extrait d’OFI et deux polymeres
commerciaux, un synthétis¢ (HPAM) et un biopolymere (HEC), une étude du
comportement rhéologique en écoulement et de la viscoélasticité de chaque polymeére

seul puis leurs mélanges avec le gel extrait (gel initial) ont fait 1’objet de cette partie.



a. Hydroxyéthyl cellulose :
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L’¢étude rhéologique en écoulement des différentes concentrations en HEC a été

effectuée en faisant varier le taux de cisaillement de 0.001s™ & 1000 s*, les résultats

sont représentés sur les graphes de la figure 2.13 représentant la viscosité en Pa.s en

fonction du taux de cisaillement.
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Figure 2.13 : Etude rhéologique des gels HEC a differentes concentrations.

10000

Les courbes rhéologiques en écoulement du HEC a différentes concentrations

nous permet de constater que pour les faibles concentrations (0.05, 0.1%) les courbes

présentent une viscosité quasi constante, ceci correspond a un comportement Newtonien

auquel cas les macromolécules du biopolymere sont soumises partiellement aux

interactions d’attraction notamment de Van Der Waals et d’hydrogéne et répulsives de

cisaillement. Alors que pour le HEC a 0,5% la courbe présente deux régions ; a faible

taux de caillement (< 0.5 s) le comportement est newtonien au-dela le comportement

devient rhéofluidifiant. Ce comportement typique des solutions de polymére s’explique

par un désenchevétrement et un alignement partiel des chaines de polymere sous 1’effet

de cisaillement.

La détermination des viscosités a partir des modeles mathématiques de cross,

casson et carreau. Les résultats so

nt regroupés sur le tableau 2.3
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Tableau 2.3 : Résultat obtenu par la modélisation du gel HEC a différentes

concentrations.

Facteurs | Ho(Pa.s) Me(Pas) | k n R R o)
W

HEC 0.05%

0,046992 | 0,192203 | 0,035176 | 0,035011 | 0,9751 | 95,08
HEC 0.1% | 388886 | 0,009036 | 0,027448 | 0,622627 | %9997 | 99,95
HEC 0.5% 0.0991 | 99,81

426.15 447,8485 | 4,130482 | 0,697896

Les valeurs des viscosités montrent la différence entre les trois concentrations du
HEC. Plus la concentration augmente et plus la viscosité a une concentration donnee
augmente. Les valeurs de la viscosité expriment probablement les trois domaines
différents. De Gennes et al [69] expliquent qu’on solution diluée (c << c*), chaque
macromolécule est considérée comme isolée et les interactions entre le polymeére et le
solvant sont prépondérantes. Les interactions entre chaines de polyméres sont
minimisées et la macromolécule s’étend au maximum (Figure 2.14). En revanche, pour
des solutions plus concentrées, des enchevétrements de molécules apparaissent et les
interactions polymere-polymére deviennent predominantes. Dans ce cas, la solution est

dite semi-dilué et la concentration est supérieure a c*.

L’étude du comportement viscoélastique du HEC a été effectué a une fréquence
constante de 1Hz, les résultats expriment les modules de conservation G' et de perte G"

en fonction du taux de déformation, elle représentés sur la figure 2.14.
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Figure 2.14 : Etude de la viscoelasticité du gel HEC a différentes concentrations.

La figure 2.14 represente les deux modules de conservation G’ et de perte G,
en fonction de la taux de déformation pour les trois différentes concentrations de HEC
(0.5%, 0.05%, 0.1%), ou on observe que G" est supérieur a G' pour les HEC 0.1% et
HEC 0.05% ce qui indique un comportement plutdt visqueux, tandis que pour le cas du
HEC 0.5%, les valeurs de G' et de G™ sont presque comparable, ce qui signifie que ce
gel se comporte comme un solide viscoélastique dont la structure présente une certaine
rigidité et donc une certaine forme de stabilité, Jusqu’a atteindre le point d’intersection
des deux courbes appelé¢ « point gel » a partir duquel les deux modules s’inverse
indiquant une prédominance liquide.

Pour les concentrations 0,05% et 1% le point d'intersection des courbes G' et G"
n'est pas accessible a la mesure. 1l se situe a des fréquences plus élevées gue dans le cas

de HEC 0,5%, ce qui correspond a des temps de relaxation plus courts.

b. HPAM :
Il est bien établi que beaucoup de polymere montrent un comportement non
Newtonien, Les propriétés prédominantes et les valeurs des parameétres rhéologiques
dépendent de la contrainte et de la durée de lapplication de la contrainte. Le

comportement rhéologique des solutions de HPAM a différentes concentrations sont
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présentés par les courbes des viscosités en fonction des taux cisaillements sur la figure
2.15.
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Figure 2.15 : Les graphes de la viscosité sous un taux de cisaillement du polymeére

HPAM a différente concentrations.

Sur la figure 2.15, on remarque que les trois concentrations du polymere se
comporte de la méme fagon, a faible vitesse de cisaillement (<1 s?) le comportement
des solutions HPAM présente un plateau expriment un comportement newtonien, ce
qu’il se traduit par le fait qu’a une telle vitesse de cisaillement les macromolécules sont
indéformables donnant une viscosité constante. Au-dela de 1 s une chute de la
viscosité donnant aux solutions un comportement plutét rhéofluidifiant.

Bouldin [70] A des forts taux de cisaillement, la viscosité apparente diminue en
fonction de la contrainte de cisaillement ce qui laisse supposer que les forces de
répulsion de cisaillement deviennent importantes si bien que les macromolécules se
dispersent et s’alignent partiellement suivant le sens de 1’écoulement affaiblissant de ce

fait leur résistance a cet écoulement, dans ce cas le fluide est rhéofluidifiant.
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Figure 2.16: Schéma d’état de la matiére en solution (a) avant et (b) aprés cisaillement.
La détermination de la viscosité des trois solutions d’HPAM a été effectuee par

les modeéles mathematiques précedemment definies, les résultats sont regroupés sur le
tableau 2.4.

Facteurs Ho(Pa.s)
Solutio

HPAM 0.01%

pe- (Pas) | k n R

0,558574

0,002447

17,72554

0,911178

0,964

HPAM 0.05%

2,930128

0,003912

11,56271

0,897852

0,9457

HPAM 0.1%

13,80421

0,005636

34,66051

0,857267

0.998

Tableau 2.4: Les résultats de modélisations de HPAM des concentrations différentes
(0.01;0.05; 0.1 %).

Les valeurs de la viscosité présentés dans le tableau 2.4 permettent de voir que
cette derniere augmente lors que la concentration augment, il est a remarqué que cette
augmentation est importante lorsque la concentration passe de 0,05% a 0,1%. Cette
croissance de la viscosité indique que le nombre d’agrégats formés devient important ou
encore que les agrégats sont plus volumineux lorsque la concentration du polymere
augmente.
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L’étude du comportement viscoélastique a une fréquence constante de 1Hz
représenté sur les courbes par le les modules de conservation G' et de perte G" en
fonction du taux de déformation, elle représentés sur la figure 2.17.
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Figure 2.17 : Les graphes de la viscoélasticité de HPAM a des concentrations varient
(0.01;0.05; 0.1 %).

Les courbes exprimant la viscoélasticité du polymere HPAM a différentes
concentrations permis de remarque que pour de faible concentration 0,01% le
comportement visqueux 1’emporte sur le comportement solide, ce comportement finit
par s’effondré sans autant marquer de croissement (pas de point gel.

Pour les concentrations de 0,05% et 0,1% le comportement élastique 1’emporte.
Il est a remarquer aussi que la résiste ce comportement est en fonction de la
concentration, le point de croisement du HPAM a 0,1% est marqué a un point de

déformation plus élevé que celui du HPAM 0,05%.

2.2.6 Etude rhéologique de Mélange polymeére gel extrait :
a. HEC+ Gel initial :
L’analyse rhéologique en écoulement des mélanges HEC a différentes
concentrations + Gel initial a été effectuée de la méme maniére que pour les solutions

HEC seul. Les résultats sont présentés sur la figure 2.18 :
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Figure 2.18 : variation de la viscosité en fonction de la contrainte de cisaillement pour

différentes concentrations en HEC et mélange HEC + Gel.
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D’aprés les graphes le comportement rhéologique en écoulement des trois
mélanges (HEC (0,01%, 0,05% et 1% +Gel initial) présente un comportement
totalement rhéofluidifiant, le comportement quasi-newtonien le plateau newtonien
pour le HEC seul et le Gel seul ont disparus. Cela peut étre explique par ; les
molécules HEC en présence du Gel se réorganisent, cette réorganisation et faite de
facon que les interactions attractives du type Van Walls sont trés faibles et le moindre
cisaillement affecte le systeme HEC + Gel conduisant ainsi a une diminution de la
Viscosité.

Avec de tels changement de comportement, il est judicieux de calcules les viscosités des
melanges HEC + Gel initial, afin d’avoir ces derniéres on a eu recours au modéles

mathématique de carreau e de cross. Les résultats sont regroupés sur le tableau 2.5 :

Tableau 2.5 : Les résultats de la modélisation des gels.

Facteurs Ho(Pas) | p=(Pas) | K N R R o)
Gel initial 0.386423 | 0,004610 | 5,918392 | 0,728779 | 0,9954 | 99,08
HEC 0.05 0,046992 | 0,192203 | 0,035176 | 0,035011 | 0,9751 | 95,08
HEC 0.1 0,388886 | 0,009036 | 0,027448 | 0,622627 | 0,9997 | 99,95
HEC 0.5 426.15 447,8485 | 4,130482 | 0,697896 | 0,9991 | 99,81
HEC 0.05 + Gel initial | 6,10664 | 0,048545 | 7953,692 | 0,4338 0,996 | 99,213
HEC 0.1 + Gel initial | 29,13755 | 0,018648 | 461,2362 | 0,814086 | 0,9986 | 99,73
HEC 0.5 + Gel initial | 156,6941 | 0,010049 | 59153,03 | 0,846913 | 0,9523 | 99,70

Sur le tableau 2.5, On remarque que la complicitt HEC + Gel est plus
importante pour les faibles concentrations une augmentation de la viscosité est observé
de 0.046 Pa.s pour le HEC seul a 6,106 Pa.s pour le mélange et de 0.388 Pa.s pour le
HEC seul a 29.13 Pa.s pour le mélange pour les concentrations de 0,05% et 0,1%
respectivement.

Cette complicité diminue lors que la concentration en HEC augment a 0,5% la
viscosité diminue lorsqu’on passe du HEC seul (426 Pa.s) au mélange (156 Pa.s).

L’¢étude de la viscoélasticité du mélange HEC + Gel initial a permis de tracer la

courbe des modules de perte et de conservation en fonction du taux de déformation.
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Une comparaison entre le comportement viscoélastique su mélange et HEC seul, Gel

initial est présenté par les courbes sur la figure 2.19.

A partir des graphes de la figure 2.19 on constate que I’ajout du Gel a influencé le
comportement visqueux pour la concentration de 0,05%, alors que le polymére seul
pour cette méme concentration exprime un comportement élastique, le polymere en
présence du Gel prend une inversion de comportement a faible taux de déformation et
se comporte plutét comme un fluide liquide. Pour les deux autres concentration 0,1% et
0,5% la présence du Gel avec le HPAM permet de trouver ’inverse que pour le HPAM

seul, un comportement visqueux pour tous les taux de déformation exercés.
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Figure 2.19 : variation es modules de perte et module de conservation en fonction du

taux de déformation pour différentes concentrations en HEC et mélange HEC + Gel.
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b. HPAM+gel :
Les courbes de la figure 2.20 présentent 1’écoulement du polymére HPAM, du
Gel et de leurs mélanges a la concentration de 0,05%. Cette analyse a été effectuée pour
des vitesses de cisaillement allons de 0,001 s* a 1000 s.
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Figure 2.20 : Comportement de la viscosité en fonction du taux de cisaillement HPAM
0.05%, Gel initial et Mélange gel initial + HPAM 0.05%.

Sur la figure 2.20 on remarque que les solutions HPAM seul et Gel initial seul
présentent le comportement d’abord un newtonien au faible cisaillement inférieur a 1 s+
puis un comportement rhéofluidifiant au-dela de cette valeur. Alors que le melange
HPAM gel présente un comportement rhéofluidifiant a partir de la valeur de
cisaillement la plus faible 10* s. Les mémes remarques ont été reportées pour le
mélange HEC+Gel initial.

Les valeurs de la viscosité de la solution HPAM seul, Gel initial seulet mélange

HPAM+ Gel initial sont regroupés sur le tableau 2.6 :

Tableaux 2.6 : Les résultats obtenus de la modélisation faite a ces trois échantillons.

Facteurs Mo (Pa.s) | Mo (Pas) | k n R
Solutions
Gel initial 0,386423 | 0,004610 | 5,918392 | 0,728779 | 0,9954
HPAM 0.05% 2,930128 | 0,003912 | 11,56271 | 0,897852 | 0,945
HPAM 0.05%+Gel initial | 0,484904 | 0,001312 | 842,4988 | 0,397730 | 0.997
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D’aprés les valeurs regroupées sur le tableau 2.6 on remarque que la viscosité du
melange HPAM+ Gel initial prend une intermédiaire entre la viscosité du polymere seul
et celle du Gel initial seul, la solution HPAM a perdu de la viscosité en présence du Gel.

Etude de la viscoélasticité des gels (initial, HPAM 0.05% et du mélange). Les
modules de conservation G' et de perte G" en fonction du taux de déformation, elle
représentés sur la figure 2.21 :
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Figure 2.21 : Etude de la viscoélasticité des gels (initial, HPAM 0.05% et du mélange).

D’apres la figure 2.21, On remarque que G' du HPAM 0.05% et du gel initial est
supérieur a G" se qui indique un comportement solide, jusqu’a se que G' = G" puis le
comportement s’inverse et devient liquide, , il est a noter que le point d’inversion pour
le Gel seul se trouve a une valeur faible du taux de déformation.

. Alors que G”’ est supérieur a G' pour le mélange du gel initial avec le HPAM

0.05% indiquant une prédominance du comportement visqueux (liquide).

2.2.6 Analyse effectuée sur le gel lyophilisé :
Afin d’avoir plus d’information sur les propriétés du gel lyophilisé ainsi que sur

sa structure un ensemble d’analyses supplémentaires ont été effectués.
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a) Etude de ’effet de la température :
Une étude de I'effet de la température sur les modules de conservation
G' est le module de perte G" a été effectué sur le Gel lyophilisé pour un taux de
déformation assez faible dans le domaine linéaire, lors que celle-ci augmente de 20°C
a 80 °C avec une vitesse de montée en température de 5 ° C / minute puis refroidi a la
méme vitesse et d'une fréquence d'oscillation de 1 Hz. Les résultats sont représentés sur
la figure 2.22.

T-Sweep

10
g
. e -
Il e S
Pa
A
T A, e -
[ A A A&
* -— echantillon lyophilisé 1
e
—. g CP60-1/TG-SN56657; d=0,121 mm
G' 0 T
=10 T & G Storage Modulus
G — . — G' Loss Modulus
A, — -
D e e I B
20,0 25,0 30,0 35,0 40,0 45,0 50,0 55,0 60,0 65,0 70,0 75,0 °C 80,0 ™

i Anton Paar
Temperature T~ ——= I

Figure 2.22 : la rampe de température du gel lyophilisé.

Dans cette figure, nous avons représenté les graphes de la rampe de
température obtenus a partir d’un chauffage suivi d’un refroidissement du gel
Iyophilisé, 1l est clair qu’a partir de ces courbes on observe un parcours récupérable
mais différents chemins aprés refroidissement, et on constate alors que Si G’ (20) =G’
(80) et G’ (20) =G”’ (80), on dit que le polymere a récupérer sa structure initiale apres
chauffage et refroidissement. Il a indiqué que la stabilité thermique des polymeres

dépend de leurs structures et poids moléculaires.

b) Mesure de la tension superficielle :
La tension superficielle est une force résultante de la cohésion, qui abaisse au
minimum le nombre de molécules a la surface d'un liquide. Cela crée une sorte
d'enveloppe invisible qui occupe la plus petite surface possible. La tension superficielle

représente la force de la pellicule de la surface du liquide.
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La diminution cette tension superficielle présente un critére important lors qu’il
est présent dans un matériau donné. Ce critére tres recherché dans un nombre important
d’industrie. Pour ces raisons il été important pour nous de voir du Gel lyophilisé sur

I’abaissement de la tension superficielle qui peut se rajouter a son effet viscosifiant.

Tableau 2.7 : la variation de la tension superficielle pour différents pourcentages.

Les échantillons Les valeurs de TS (mn/m)
Eau 72.3

0.05% 47.914

1% 48.151

2.6% 47.066

On remarque que la tension de surface de I’eau n’a pas été suffisamment réduite
en presence des solutions du Gel lyophilisé, de ce fait on déduit que le Gel ne présente

pas d’effet sur I’abaissement de la tension superficielle.

c) Analyse par spectroscopie infrarouge :

Afin d’avoir une idée sur la structure du polymére extrait une spectroscopie
Infrarouge a Transformée de Fourrier a été réalisé a I’aide d’un spectrométre
IRAffinity-1 dans la région de 400 a 4000 cm-1. Les échantillons a analyser ont étaient
préparé a I’aide du KBr en poudre sous forme de pastille.

Les spectres infrarouges des Gel (initial, concentrée a 60°C, concentrée a 80°C,
lyophilisé) et du polymére HPAM et du mélange HPAM+Gel initial sont présentés sur
la figure 2.23.

Les spectres FTIR des gels de cactus et du mélange du gel avec le polymére
synthétique (HPAM), ont étaient réalisé afin d’obtenir un maximum d’information sur

la nature des groupements fonctionnels présents dans notre échantillon.
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Figure 2.23 : Les spectres infrarouges de nos échantillons analysés.

Premierement, nous remarquons une superposition des spectres et 1’existence

des principaux pics sur tous les échantillons analysés.

Deuxiémement, la présence d’une imposante bande entre [532 ; 594] cm™ due a
la fonction C-Halogenes (Cl, Br., F ...). Ensuite on a la bande qui se situe entre [698 ;
2448] cm? indique la présence des fonctions C-H du groupement alcanes. Le pic situé a
[1635 ; 1641] cm?est due a la fonction C=0 ou C=C de I’élongation du groupement
carboxylique ou une cétone. Pics observés entre [2077 ; 2393] cm? indiquent la présence
des fonctions N=C, C=C due au groupement nitrile et alcynes. Le pic présent a [2567 ;
3367] cm? est attribué groupement fonctionnel O-H des groupements acides
carboxyliques. Ce qui explique peut-étre le comportement acide du Gel extrait.

Le pic observé a [1635; 3496] cm™ a la liaison N-H des groupements des

amides. Ce qui pensé a une structure de la nitrocellulose.


https://fr.wikipedia.org/wiki/Nitrocellulose
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Conclusion générale :

Le but de notre travail est I’étude rhéologique du gel d’OFI d'origine naturel. Une

étude de mélange polymeres a été effectué entre le Gel est le HPAM ; HEC. Pour cela une
extraction d'un gel a partir des cladodes du cactus de type OPUNITIA FICUS INDICA a été

effectué,

Les résultats obtenus nous ont permis de tirer les conclusions suivantes :

v

L’extraction des cladodes de cactus a pu donner un gel d'apparence visqueuse sans
couleur ni odeur avec un pH acide,

le Gel ne présente pas d’effet sur I’abaissement de la tension superficielle.
La caractérisation par FTIR des gels (initial, concentrée, lyophilisé) exhibe un méme

type de spectre, montrant I’existence de groupement fonctionnelle d’acide
carboxylique et la présence de nitrocellulose.
La caractérisation rhéologique du gel initial, concentré et lyophiliseé montre que ces
derniers se comportent comme un fluide non newtonien (rhéofluidifiant).
L’étude de la viscoélasticité montre que le comportement rigide I’emporte sur toute la
partie linaire avec une inversion de comportement a des taux de déformation les plus
faibles pour le Gel initial.
Les solutions préparées en mélangeant HPAM/Gel ; HEC/Gel a différente
concentration en polymére ont présentés aussi un comportement rhéofluidifiant avec
une viscosité plus importante que pour le Gel seul et le polymere seul.
Le comportement viscoélastique du mélange HPAM/Gel initial, HEC/Gel initial est
plus prononcé que pour le Gel initial seul avec une rigidité plus importante.
L’analyse par IRTF effectué au mélange HPAM/Gel montre un spectre semblable a
celui du HPAM seul.

.
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Gel initial

Annexe

Model: V2=(a-b)/(1+(K*V1)**n)+b
v=((,386423)-(,00461))/(1+((5,91839)*x)**(,728779))+(,00461)
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Y=((939,184)-(,002412))/(1+((382,043)*x)**(,992675))+(,002412)
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Model: V2=(a-b)/(1+(k*V1)**n)+b
y=((449,791)-(,002659))/(1+((165,747)*x)**(1,00469))+(,002659)
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Figure 2.9: Etude rhéologique en écoulement des gels.
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Annexe

Model: V2=(a-b)/(1+(K*V1)**n)+b
V=((,386423)-(,00461))/(1+((5,91839)*x)**(,728779))+(,00461)
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Annexe

Gel lyophilisé 2.6%

Model: V2=(a-b)/(1+(k*V1)**n)+b
y=((939,184)-(,002412))/(1+((382,043)*x)**(,992675))+(,002412)
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Figure 2.11 : Variation de la viscosité en fonction du taux de cisaillement des gels (initial, et lyophilisé

a différentes concentration).
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Annexe

HEC 0.05 %
A\
Model: V2=(a-b)/(1+(k*V1)*n)+h
y=((,3745)-(447,848))I(1+((4,13048)*X)**(-,6979))+(447,848)
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Figure 2.13 : Etude rhéologique des gels HEC a differentes concentrations.
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Annexe

HPAM 0.05%

Model: V2= (a-b)/(1+(k*V1)**n)+b
y =((2,61233)-(,004099))/ (1-+((9,01851)*x)**(,925857))+(,004099)
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Figure 2.15 : Les graphes de la viscosité sous un taux de cisaillement du polymére HPAM a

différente concentrations

HEC 0.05% +gel initial Model: V2= (a-b)/(1+(K*V1)n)+b
A\ y=((156,694)-(,010049))/(1-+((59153,)*x)**(,846913))+(,010049)
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Annexe

HEC 0.1% +gel initial

\ Model: V2= (a-b)/(1+(K*V1)**n)+b
y=((29,1375)-(,018648))/(1+((461,236)*x)**(,814086))+(,018648)
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B Model: V2= (a-b)/(1-+(k*V1)**n)+b

y=((,003058)-(158,131))/(1+((,207e-3)*x)**(,804168))+(158,131)
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Figure 2.18 : variation de la viscosité en fonction de la contrainte de cisaillement pour

différentes concentrations en HEC et mélange HEC + Gel.



Annexe

HPAM 0.05%+Gel initial

Model: V2= (a-b)/(1+(k*V1)**n)+b
y=((,484904)-(,001312))/(1+((842,499)*x)**(,39773))+(,001312)

i

0.500
0,400

0,300
0,200

i

0.050
0,040
0,030

0,020

o

0,005
0,004

0,003

0,05 0,50 5,00 50,00 500,00

shear rate(s?)

HPAM 0.05%

Model: V2= (a-b)/(1+(k*V1)**n)+b
y =((2,61233)-(,004099))/ (1-+((9,01851)*x)**(,925857))+(,004099)
5,0000 . . . . .

2,5000

0,7500
0,5000

0,2500

0,0750
0,0500

0,0250

0,0075
0,0050

0,005 0,050 0,500 5,000 50,000 500,000

Shear rate(s™)

Figure 2.20 : Comportement de la viscosité en fonction du taux de cisaillement HPAM 0.05%,
Gel initial et Mélange gel initial + HPAM 0.05%.



Annexe

Gel lyophilisé apres

ram pe/‘ deT’ Model: V2=(a-b)/(1+(k*V1)*n)+b

y=((1031,98)-(,009438))/(1+((3386,1)*x)**(,831018))+(,009438)
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Figure 2.22 : la rampe de température du gel lyophilisé.
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