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Introduction Générale

I ntroduction générale.

L’amidon est I’organe de réserve d énergie des végétaux supérieurs et se
présente sous la forme d’ une poudre blanche constituée de grains micrométriques. On
trouve I’amidon dans de nombreuses origines botaniques telles que les céréales, les
tubercules et les légumineuses. L’amidon est une matiere premiére abondante,
renouvelable, biodégradable, et bon marché . De maniere courante, I’amidon est utilisé
dans I'industrie agroalimentaire, papetiere et textile. Depuis une quinzaine d’ années,
I"amidon est également utilise comme matiere premiere de base des matériaux
composites [1].

L’industrie de colle a papier carton en Algérie (SPA GE) utilise les amidons
importés d' Italie et de hollande (Cargill et Royal), et I’amidon local de Maghnia. Ces
deux types d’ amidons donnent des colles différentes néanmoins, elles posent probleme
lors de leurs applications comme matiere premiere pour colle a papier carton. On se
propose ainsi d éudier les différents amidons physiquement et chimiquement et
d élaborer des colles avec différents types d' eaux (I’eau distillée, adoucie et I'eau
d'usine) dans le but de trouver une différence entre ces amidons et d'aboutir a
I"'influence des différents eaux sur quelques propriétés physico-chimiques et
rhéologiques. Afin d atteindre cet objectif plusieurs méthodes seront utilisées. Parmi
lesquelles nous pouvons citer : Les méthodes physiques d’ analyses par diffraction des
rayons X et par la spectroscopie infrarouge a transformé de fourrier dans le but de
nous donner des résultats sur les phases minéralogique des amidons utilisees.

Ce travail est constitué de quatre chapitres, apres une introduction générale, les
généralités et définitions sur les amidons et les colles sont développées dans le chapitre
I, le chapitre |1 sera consacré pour la présentation de I’ entreprise général emballage,
nous entamerons la mise en ceuvre expérimentale et techniques d'analyses utilisées
dans le chapitre Ill, enfin le dernier chapitre portera sur la discussion des résultats.

Nous terminons ce travail par une conclusion.




Chapitre |

Généralités sur les colles
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|.1.Introduction

L’emballage est I'un des plus gros marchés utilisateurs de colles et adhésifs car la
plupart des opérations d’ emballage et de conditionnement utilisent le collage, que ce soit pour
fabriquer les matériaux primaires d’ emballage (carton ondul €, caisses, étuis, sacs, enveloppes,
rubans adhésifs etc.) ou pour fermer et étiqueter |es emballages et conditionnements et ensuite
pour les grouper, regrouper, fardeler (C'est-a-dire constituer un petit fardeau en entourant
plusieurs objets d' un ruban adhésif), éiqueter, etc. [2].

Pour de multiples raisons (facilité de distribution, , hygiene, facilité de stockage,
prédosage...), le marché des colles et adhésifs pour I’emballage, le conditionnement, et le
papi er-carton a augmenté dans des proportions énormes depuis 30 ans (environ 3 % par an en

volume) [3].

|.2. Définition sur les colles

Une colle est un produit chimique destiné & | assemblage de deux matériaux. Liquide
ou solide, on I’ applique al’ état fluide sur le ou les matériaux a assembler sur lesquels elle doit
donc d’'abord accrocher par divers phénomenes physico-chimiques:. c'est le phénomene
d adhérence. Puis on assemble les matériaux et la colle durcit ou seche, par divers
phénomenes physiques ou chimiques ; ¢’ est ce que I’ on appelle le durcissement ou le séchage
ou laprisedelacolle. Les colles et adhésifs se caractérisent donc par deux éléments essentiels
. I’adhésion et la cohésion finale. On appelle colles, les colles plutét traditionnelles telles que
les colles a base d’amidon, de dextrines, ou d’origine animale (caséine) et aussi des colles
synthétiques classiques telles que les colles vinyliques, a base de caoutchouc ou de latex.

On tend de plus en plus a appeler adhésifs, les colles modernes et synthétiques telles
gue les acryliques, les polyuréthanes (PU), les thermofusibles (ou hot-melts ) qu'il faut
cependant distinguer des adhésifs permanents, c'est-a-dire les enductions qui restent
adhésives de fagon permanente, telles que les rubans et étiquettes adhésifs [3].

| .3.Historique des colles

Au début du 20eme siecle, les premiéres colles a base de nitrocellulose apparai ssent et
permettent |'assemblage de matériaux de construction, sans |’utilisation de moyens
meécaniques. En raison de progres décisifs dans le domaine de la chimie macromoléculaire, les

bases des techniques modernes du collage ont été mises en place.

Y
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Le collage a tiré partie du développement de I'industrie agronautique en temps de
guerre. En effet, c'est en 1949 que sont introduites les colles a base de Néopréne. Pour des
raisons de manque de matiéres premiéres telles que I’ acier, les constructeurs américains et
anglais ont du utiliser cette technique pour la fabrication d’ ééments de structure d’avions en
bois, en grandes séries.

Apres la seconde guerre mondiale, le collage a pris son essor. Le développement de
nouveaux produits chimiques a apporté de nouvelles propriétés d adhérence et de
durcissement nécessaires au contréle de la prise des colles. Cela a permis d’ adapter cette
technique d’ assemblage a d’ autres applications.

Aujourd’hui, le collage connait un grand développement dans le domaine du Génie
Civil. Cette technique est par exemple utilisée pour connecter des matériaux composites sur
des structures en béton, dans le but de les réparer ou de les renforcer, elle permet également
de concevoir des structures mixtes (dalle en béton sur profilé métallique) [4].
|.4.Typesdecolles et leur domaine d’ utilisation

De nombreux types de colles et adhésifs sont utilisés dans |I’emballage, afin de
répondre aux différents besoins
|.4.1. Colles végétales
1.4.1.1. Collesd’amidon

Elles sont constituées d’amidon de pomme de terre, de mais ou de blé gonflé et éclaté
dans I’ eau chaude. Leur teneur en extrait sec est de 18 & 20 % et leur viscosité de I’ ordre de
500 mPas. Ces colles tres bon marché ont un tack faible et une prise lente, une bonne
adhérence sur le papier et le carton et des performances faibles avec une tenue a I’eau
meédiocre. De plus, elles sont sensibles a la biodégradation par Ies micro-organismes et leur
viscosité évolue dans le temps. Elles ne peuvent donc pas étre conservées al’ état de péte préte
al’emploi et sont donc fabriquées dans |’ atelier d’ emballage et utilisées immédiatement.

Elles permettent un recyclage facile des vieux emballages en papier puisqu’ elles sont solubles
dans |’ eau chaude additionnée de soude [3].

Les colles d’amidon sont utilisées principalement pour les cartons bien pour les
cartons ondulés en raison des prix bas, de la bonne adhérence sur le carton et de la possibilité
de recyclage des emballages. La prise de ces colles a forte teneur en eau (80 %) se fait apres
évaporation forcée de |I’eau au moyen d un chauffage trés puissant, sur de longues chaines

spéciales appel ées onduleuses [3].
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|.4.1.2. Collesd’amidons modifiés

Diverses techniques permettent de modifier I’amidon (précuisson, hydrolyse, cuisson,
broyage) et d’ obtenir des colles amidon plus stables, ayant un meilleur tack, solubles a |’ eau
froide, d’ extraits secs plus élevés (20 a 35 %) et possedant des gammes de viscosités plus
larges.

e Utilisations

> Etiquetage de bouteilles en verre : le bon tack autorise des collages corrects a des
cadences moyennes alentes (20 000 flacons par heure maximum).

> Fabrication de sacs et sachets papier : la colle d’amidon épaisse garnit bien le joint
entre les deux feuilles ou plis de papier, est incolore apres sechage et ne tache pas.

» Contre collage papier décor/carton : le faible extrait sec des colles amidon est un
inconvénient en raison de la forte teneur en eau. En effet, de | humidité peut rester
dans |’ épai sseur des plagues.

Ces colles sont néanmoins utilisées dans ce domaine compte tenu de leur bas prix,
dans les pays en voie de dével oppement [3].
1.4.1.3. Collesdextrine
En grillant des amidons dans des conditions de température définies et dans un milieu
favorisant certaines réactions chimiques, on prépare des dextrines de couleur plus ou moins
foncée et de viscosité variable. Leur prise est en général lente et leurs colts sont bas [3].
v' Collesdextrine en pate
De viscosité variable, ces colles ont un extrait sec compris entre 30 et 70 %. Leur résistance a
I’ eau et alabiodégradation est faible. Elles sont trés bon marché.
Elles sont utilisées pour :
> le collage vertical des étiquettes de bouteilles ou de pots en verre sur machines
traditionnelles lentes ; on met ici a profit le tack éleveé et la couleur claire, non
tachante ;
> lecollage d' étiquettes sur bouteilles en verre, sur des machines lentes[3].
v Collesdextrinefluides
Bien que d extrait sec élevé (60 a 70 %), ces colles de couleur brune sont fluides (1 200 a
5000 mPa - s) et se caractérisent également par un tack élevé et une prise lente.
Elles sont utilisées pour :

> le contre collage papier décor sur carton ;

]
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> |le gommage d envel oppes réehumectables, de timbre-poste (les films de colle
ont un bon brillant, ne collent pas a sec et se réhumectent facilement) [3].
v’ Collesde dextrine boratées
Ces colles ont un extrait sec compris entre 30 et 50 % et une viscosité pouvant aller de 1 000 a
7 000 mPa - s. Elles se caractérisent également par un tack éevé, une prise lente, un colt bas
et un film secrigide.
Elles sont utilisées, comme beaucoup de dextrines, idéalement pour la fabrication des tubes
spiralés, enraison de larigidité du film sec [3].
1.4.1.4 Colles a base de latex natur el
Le latex de caoutchouc naturel, tiré de I’ hévéa, donne des colles a prise tres rapide, du fait
dela coagulation rapide de ce latex [3].
e Propriétés
Lelatex naturel est une émulsion blanche, trés liquide (viscosité de 300 a 600 mPa.s), a 60 %
d’extrait sec, qui peut étre utilisée presque telle quelle, avec simplement une addition de
stabilisant pour éviter une coagulation prématurée lors du stockage[3].
e Utilisations
Ces colles sont utilisées en emballage pour plusieurs applications :
» enduction des rabats d' envel oppes autocollantes ;
> scellage immédiat a froid de sachets papiers ou plastiques pour le
conditionnement de produits sensibles a la chaleur comme les barres de
chocolat.
Cette émulsion présente une bonne résistance a I’eau et a I’"humidité et offre une bonne
adhérence sur le papier, les films cellulosiques et le polypropyléne biorienté (OPP) avec une
faible consommation.
Les enductions seches de latex naturel sont autocollantes, ¢’ est-a-dire que si I’ on encolle, par
exemple, le rabat et le coté d’ une enveloppe, on peut lafermer en rabattant et pressant le rabat
sur le c6té préencollé ; les deux enductions d’ adhésif se soudent entre elles par simple contact
sous pression [3].
1.4.2. Colles animales
1.4.2.1. Caséine
e Propriétés
Cette protéine du lait solubilisée en milieu alcalin donne des colles a haute viscosité, de 30

000 a 60 000 mPa.s, a tack tres élevé, résistantes al’eau et a la chaleur, a prise lente et qui
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adhérent sur de nombreux supports : papier, verre, acier galvanise, bois, etc. Extraits secs de
I’ordre de 40 % [3].

e Utilisation :
étiquetage de bouteilles et pots de verre : a grandes cadences (jusqu’a 50 000 bouteilles par
heure), les colles de caséine adhérent bien sur les traitements de surface que recoivent les
bouteilles de verre pour diminuer le risque de fissuration et de rayures et augmenter le
glissement de la surface du verre (produits lubrifiants tels que des émulsions de polyéthylene
ou des stéarates).
Bien que leurs temps de séchage et de prise soient longs, leur tack est suffisant pour plaquer
parfaitement les étiquettes, y compris celles des bouteilles de biére qui sont un complexe
aluminium/ papier [3].
Les colles caséine d’ étiquetage sont souvent pompées a chaud, aunetempérature de 25 a
30 "C pour régulariser leur viscosité. Leur résistance & I’humidité est suffisante pour résister &
I’eau froide du seau a glace ou a la condensation qui se dépose sur les bouteilles sortant du
réfrigérateur, mais elle n'est cependant pas trop forte pour ne pas géner le lavage et
I’ @limination des étiquettes des bouteilles consignées [ 3].

1.4.2.2. Géatine
Les colles de géatine ne sont pratiquement plus utilistées en raison de leurs

performances mediocres (tenue a |I’eau faible par exemple). Leur seul intérét était qu'elles
étaient totalement comestibles ce qui est intéressant pour le conditionnement de produits
alimentaires. On en fait par exemple des gélules pharmaceutiques [3].

1.4.3. Colles synthétiques (vinyliques aqueuses)

1.4.3.1. Homopolymer es d’ acétate de polyvinyle

(PVACQC)
Ces émulsions de PVAC, plastifiées par addition de phtalates et non chargées, sont les

colles les plus employées dans I’ emballage [ 3].
e Propriétésdescolles
Elles ont les caractéristiques suivantes :
» prix modique;
> extrait sec de 40 &4 60 % et viscosités variables, facilement adaptables al’ utilisation ;
» tack élevé et prise rapide surtout sur supports absorbants (papier, carton) ;
» résistance al’eau moyenne;
» bonne adhérence sur papier, carton, bois, mais mouillant mal ou pas du tout les
cartons traités hydrofuges ou vernis[3].
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e Utilisations
Elles sont nombreuses et variées:
collage des pattes de caisses américaines
montage de boites carton, d’ étuis carton
contrecollage papier décor sur carton
microcannelure
tubes spiralés, fits carton spiralés
fabrication de sacs, sachets, pochettes
collage de pattes d’ envel oppes

YV V. V V V V V V

couvertures de livresrigided 3].
1.4.3.2. Alcool polyvinylique

Ce produit est soluble dans |’ eau et sert aformuler des colles réactivables al’ eau, pour
I" adhésivage des timbres des rabats d’ enveloppes [ 3].

1.4.3.3 .Copolymeéres d’ acétate de polyvinyle

La copolymérisation de |’ acétate de polyvinyle avec des mal éates, de I’ é&hylene ou des
acrylates permet d'obtenir des polymeres plus mous et plus collants que le PVAC
homopolymeére, donc utilisables sur des cartons imprimeés [ 3].
|.4.4. Adhésifs VAC/E

L’ acétate de vinyle homopolymere est un polymeére dur et cassant qu'il est nécessaire
de plastifier par addition de phtalate, en général.
Avec les copolymeres VAC/E (acétate de vinyle/éhyléne), on obtient une plastification
interne de |’ acétate de vinyle par |’ éthyléne qui donne des polymeéres plus mous, plus souples
et auss plus collants.
IIs adhérent sur de nombreux supports, y compris les films plastiques ; a |’ extréme on peut
méme obtenir des VAC/E autoadhésifs [3].
e Propriétés
Ces polymeéres ont |es caractéristiques suivantes :
» émulsions aqueuses, extrait sec 50 a 60 %, viscosités variables
> tack élevé et prise rapide
» assez bonnerésistance al’ eau et al’ humidité
> bonne adhérence sur de nombreux supports : papier, carton (y compris les
cartons enduits, traités, vernis), films plastiques divers, feuille d’ auminium
e Utilisationsdans|’emballage
Elles sont nombreuses :

» collage sur cartons traités, vernis
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fermeture d’ étuis cartons traités, imprimés, etc.

contrecollage films plastiques sur carton

blistérisation (Enduction thermoscellable sur le carton)

étiquetage avec étiquettes plastiques et/ou sur bouteilles plastiques

collage de fenétres d’ enveloppes en pellicule plastique a hautes cadences (jusqu’ a 600
voire 700 fenétres/min)

fabrication de sacs et sachets

prix moyen [3].

1.4.5 .Adhésifsacryliques

Ces homopolyméres ou copolymeéres acryliques sont présentés sous deux formes :

» Emulsions aqueuses

» Solutions dans des mélanges de solvants (cétones et esters en général).

Les polymeres acryliques adhérent sur toutes sortes de matériaux :

>

YV V. V V V V

Papier

Tous cartons (méme vernis, enduits, imprimés)

Tous films plastiques

Feuilles d’ aluminium.

IIs se présentent sous divers aspects

Enductions autoadhésives pour réaliser des étiquettes ou rubans adhésifs

Enductions thermocollantes, seches et non blocking, ¢ est-adire non collantes, qui
permettent d’ empiler ou d’embobiner des pieces enduites, face contre dos, sans

gu’ elles collent entre elles[3].

Utilisations
> Etiquettes et rubans autoadhésifs
» Enductions thermocollantes
» Contrecollage de films plastiques (OPP, cellulosique...) sur papier imprimé
» Collage d' étiquettes sur PET, PE/PP (polyéthylene/ polypropyléne)

Adhésifs acryliques spéciaux réticulables aux rayons UV ou par bombardement

électronique [3].
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|.4.6. Adhésifs polyur éthanes
Les polyuréthanes sont des produits contenant des groupements uréthanes qui résultent
de laréaction d'isocyanates et de produits hydroxylés.
II'y aune trés grande richesse de formulations car :
» Le produit hydroxylé peut ére un polyol, un polyester, un polyéther ou un
prépolymeére de formule plus ou moins complexe
» Lesisocyanates disponibles sont variés (certains isocyanates sont des produits nocifs
qui nécessitent des précautions d’ emploi : ventilation des locaux, protection des mains
et des muqueuses).
Les adhésifs polyuréthanes peuvent étre en milieu solvanté ou en milieu agueux ou a
100 % d’ extrait sec. Ils peuvent étre thermoplastiques ou a réaction chimique.
La chimie des polyuréthanes est tres complexe et variée et permet de préparer des produits
tres divers aux applications multiples. Diverses réactions chimiques peuvent coexister.
Mais dans le domaine de I’'emballage, la principale utilisation des polyuréhanes est la
fabrication de complexes d’ emballages, ¢’ est-a-dire le contrecollage de deux films plastiques
I’un sur I’autre .Nous nous limiterons donc ici aux adhésifs polyuréthanes utilisés pour cette

application. 1ls peuvent étre de trois types différents suivant leur mode de prise [3].

1.4.7. Adhésifs thermofusibles ou hot-melts
Ces adhésifs, tres utilisés dans |’ emballage et qui S'y développent tres rapidement, sont
des polyméres thermoplastiques, solides & température ambiante (20 "C). On les applique &
I"éat fondu, aprés les avoir chauffés & une température de 140 & 180 'C (selon les types de
formule). Aprés enduction, on réalise immédiatement |'assemblage des pieces, car les
adhésifs thermofusibles font rapidement leur prise (en quelques secondes) en se solidifiant
lors du refroidissement.
IIs sont livrés sous différentes formes::
» granulés ou pastilles ou petites plaguettes
» blocsdelataille d une savonnette
» blocs plus gros (200 g a 2 kg) avec ou sans papier siliconé de protection, dans le cas
des hot-melts autoadhésifs [ 3].

1.5. Composition des colles
Les colles sont constituées de composants appartenant aux trois catégories suivantes :

v' Liants
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v’ Liquide (eau ou solvant organique)
V' Additifs

Les liants sont les composants de base indispensables au collage. 1l en existe une grande
variété, mais lamagjorité sont des substances synthétiques. Néanmoins, I’ usage de substances

naturelles, telles que le caoutchouc, la caséine et I’ amidon, est également répandu.

Etant donné qu’ a température ambiante les liants sont pratiquement toujours al’ état solide,
un liquide leur est généralement gjouté pour les dissoudre ou pour former une dispersion fine.

Leliquide disparaitralors du collage par évaporation ou par absorption dans le support.

Parmi les additifs, il y a des agents conservateurs, des agents épaississants ou des agents
de remplissage. Contrairement au dernier type dagent, les deux premiers ne sont
généralement présents qu’ en petites quantités [5].
|.6. Matiéres premiéresdes colles a base d’amidon

La colle est I’éément fondamental nécessaire a une congtitution et a la structure

méme du matériau carton ondulé : elle assure la stabilité et I’ architecture du complexe.de type
agueux, les colles actuellement utilisées sont a base d’ amidon.

[.6.1. Amidon
[.6.1.1. Rappels sur les polysaccharides
Les polysaccharides sont des substances de masse moléculaire tres élevée, résultant de

la condensation d’un grand nombre de sucres. Les plus communs correspondent a la
condensation d hexoses (particuliérement du glucose), et sont des hexosanes, mais il existe
des composés analogues provenant de la condensation des pentoses (xylose par exemple), qui
sont des pentosanes. Les polysaccharides les plus importants sont la cellulose, I’amidon et le

glycogéne [6].

|
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1.6.1.2. Lestypesd amidons
Par simplification pour le présent ouvrage, les amidons seront regroupés en deux

groupes distincts soit :

e |esnatifs

e |esmodifiés.

Le premier groupe, les natifs, désigne tous les produits extraits directement des plantes
d'origine, sans modification chimique de la molécule initiale, tout au plus une purification et

une séparation par solvant.

Le second groupe, les modifiés, désigne les amidons dont la structure initiale est
modifiée soit par substitution de groupements fonctionnels sur la molécule de base ou par
altération de sa structure. Ces amidons, sont les plus utilisés dans le secteur industriel et celui
des pétes et papiers. De par les nombreuses réactions chimiques quiil est possible d'appliquer a
ce type d'amidon, une vaste gamme de nouveaux produits aux propriétés physico-chimiques
distinctes peuvent étre fabriqués, permettant de remplir des besoins spécifiques dans des

utilisations diverses|[7].

A. Amidon natif

L’amidon est un homopolymere de D-glucose. Les unités D-glucosyl (conformation
chaise) sont liées majoritairement par des liaisons de type a (1,4) (95 — 96 %) et, dans un
moindre mesure, par des liaisons de type a 1,6 (4 — 5 %). L’amidon est composé de deux
polymeéres de structure primaire différente: I’amylose, molécule linéaire, et |I’amylopectine,
mol écule ramifiée.

L’amidon se présente sous forme de granules de 1 a 100 um, ils varient en taille et
enforme selon leur origine botanique. Des composants mineurs (lipides, proténes, minéraux)
sontprésents en quantités variables en fonction de I’ origine botanique et de la technologie
d’extraction [8,9]

Les constituants de |I’amidon sont essentiellement représentés par des polyholosides

(98299%). La fraction non glucidique (1 a 2%) est donc minoritaire.

-
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A.l.Lestypesd amidon natif

Les productions d’amidon difféerent d'un continent a l'autre pour des raisons climatiques,
géographiques, culturelles et autres. Ainsi, pres de 98% de la production d'amidon aux USA
provient du mai's, comparativement a 73% en Europe, ou la pomme de terre comble pres de
21% du reste de cette production.
Pour ne citer que les plus utilisés dans les pétes et papiers en Amérique du Nord et en Europe,
le mai's, la pomme de terre sont les principaux amidons natifs rencontrés, |'utilisation du blé et
du tapioca étant beaucoup moins répandue [7].

e Malis

L'amidon de mals contient les deux types de polymeres dont il a é&é fait mention
précédemment, soit I'amylose et |'amylopectine, dans un rapport approximatif de 1:2.5
respectivement, dépendamment des variétés cultivées et des régions de culture. L’amidon de
mai's est un hydrate de carbone que les plantes synthétisent par polymérisation du glucose. I

contient environ 27% d’ amylose et 73% d’ amylopectine [10].

e Pommedeterre
Au niveau de la pomme de terre, I'amidon constitue typiquement 75% de son poids sec,
proportion quasi identique au mais avec environ 71%. La balance étant 17-18% d'humidite,
0.35% de cendres, 0.1% de composés solubles, des traces de protéines et de sucres et aucun
gras. Son ratio amylose: amylopectine est |égérement plus bas que celui du mai's avec 1:3[11].

L'amidon de pomme de terre posséde un poids moléculaire élevé par rapport aux autres
amidons, ce qui lui confere la particularité de développer une plus haute consistance dans les
mélanges. Toutefois, il est treés sensible a la dégradation lorsqu'il est agité en continu, exposé
longuement ala chaleur ou a des forces de cisaillement élevées, méme de durée bréve. De plus,
la colle d’amidon cuite est éectro visqueuse et sensible aux hausses d'éectrolytes[12].

e Bléet tapioca
Considérant la trés faible utilisation actuelle de ces deux types d’ amidons, en pétes et papiers,

nous nous limiterons a une bréve description de ces derniers.

Bien gque le blé soit la céréale la plus cultivée dans e monde, elle est destinée, dans sa presque
totalité a I'aimentation humaine Pour sa part, I'amidon de tapioca provient des racines du
manioc poussant dans des zones équatoriales. Le poids moléculaire élevé de ses constituants | ui
donne des propriétés toutes auss intéressantes que celles de la pomme de terre, mais la
production actuelle est négligeable et limitée al’ hémisphére sud [7].

)
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A.2. Structure chimique del’amidon natif
A.2.1. Composition chimique del’amidon

L’ hydrolyse acide compléte de I’amidon libere de 98 a 99 % de D-glucose. Le
Dglucosese trouve dans sa conformation chaise la plus stable (C1), les groupements hydroxyles
C2, C3, C4 et C6 étant en position équatoriale. Les unités monomeéres de D-glucose sont liées
majoritairement par des liaisons de type a-(1-4) (95-96 %) et dans une moindre mesure par des
liaisons de type a-(1-6) (4-5 %). Chaque molécule possede en son extrémité C1 une fonction
pseudo-aldéhydique réductrice. Par fractionnement moléculaire de |I’amidon, il a éé montré
gue la fraction glucidique est un mélange de deux polymeres. I'amylose, molécule
essentiellement linéaire et I’ amylopectine, molécule ramifiée [13].

e Amylose

L’ amylose (figure 1.1) représente 20 a 30 % de |’ amidon suivant son origine botanique. I1s agit
d’ une macromol écul e de structure linéaire formée de résidus glucopyranoses reliés entreeux par
des liaisons a-(1-4). Toutefois, on note une faible quantité de liaisons a-(1-6). Ladistribution en
masses moléculaires de I’ amylose est bien décrite par une distributionlogarithmique. Sa masse
molaire moyenne est de 105 a 106 g.mol-1.
Du fait de son caractere essentiellement linéaire, 1i¢ a la présence quasi-exclusive deliaisons o-
(1-4), I'amylose est susceptible de complexer les molécules hydrophobes (iode,acides gras,
chaines hydrocarbonées). En particulier, la complication de I'iode est a la base desa
caractérisation analytique.
L’ éude du comportement hydrodynamique de I’amylose en solution diluée montre quela
molécule adopte une conformation en pelote satistique e ne présente pas de
conformationhélicoidale en milieu aqueux neutre [14, 15, 16, 17, 18]

Figurel.l: Structure del’amylose [6].
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e Amylopectine

L’ amylopectine (figure 1.2) constitue 70 a 80 % de lafraction glucidique de |’ amidon.
Il s agit d’ une macromol écule dont la masse molaire, comprise entre 107 et 108g.mol-1, dépend
de I’ origine botanique, de la variété et des conditions physiologiques lors de sabiosynthése. Elle
est formée par |’ association de résidus glucopyranoses principalement reliés entre eux par des
liaisons a-(1-4) et par 5 a 6 % de liaisons a-(1-6) qui lui donnent sa structure ramifi¢e. Cette
structure peut étre représentée par un ensemble de grappes de chaines courtes (S) reliées entre

elles par des chaines plus longues (L) (figure 1.3) [6].

10K
CH ;0N
CH;0K
V@ CHO0H

CH,ON CH,OX " }xz CH,ON

T TR

Figurel.2: Structure de I'amylopectine [6].

Figurel.3: Chaine ramifiée de |’amylopectine [6].
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e Autresconstituants glucidiques

L’ existence d’un matériel intermédiaire (structure intermédiaire entre celles de I’amylose et
I’amylopectine) a é&é mise en évidence par différent auteurs. Le type et la quantité de ce
matériel intermédiaire dépendent de I’ origine botanique et du degré de maturité du grain
d’amidon. Il semble que la teneur en matériel intermédiaire soit liée a celle en amylose. Les
espéces botaniques a teneur en amylose normale (20-30%) telles que les céréales ou la pomme
de terre en contiennent de faibles quantités, 5 a7 %. Il est en revanche beaucoup plus abondant
pour les amidons riches en amylose. Ces molécules correspondraient a des formes imparfaites
d’amylopectine, crées par un dysfonctionnement des meécanismes de biosynthese de
I”amylopectine [19].
A.2.2. Fraction non glucidique

La fraction non glucidique représente 1 a2 % du poids total des amidons selon |’ origine

botanique et le procédé d’ extraction (tableau 1.1).

Tableau |.1: Composition des différents amidons exprimée en % de matiére séche [20].

Amidon Amylose Lipides Protéines Minéraux | Phosphore
Amidon standard | 26-28 0,63 0,3 0,1 0,015
Mais cireux <1 0,23 0,1 0,1 0,003
Amylomais 52-80 1,11 0,5 0,2 0,03

Blé 26-27 0,24 0,33 0,3 0,05
Pommedeterre 19-23 0,09 0,05 0,3 0,04
Poislisse 33-35 0,19 0,18 0,05-0,22 |0,04

A.2.2.1.Leslipides

Les lipides sont les constituants non glucidiques les plus importants. On distingue les
lipides de surface des grains d’amidon des céréales constitués de triglycérides (facilement
extractibles par des solutions eau-butanol) et les lipides internes, essentiellement monoacylés
(ils nécessitent une gélatinisation pour étre récupérables par des solvants polaires). Ces lipides
internes sont en quantité limitée dans les amidons de tubercules ou de légumineuses, et en
guantité supérieure dans les amidons de céréales (de 0,6 40,8 % pour le maiset de 0,8 a 1,2 %

pour le blé). IIs ont |a capacité de former des complexes d’inclusion dans |’ hélice d’ amylose.
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Cette fraction lipidique a une influence non négligeable sur |es propriétés physico-chimiques de
I’amidon et joue un rdle essentiel au niveau de la transformation de |’ amidon [13]
A.2.2.2. Fraction minérale

La fraction azotée est constituée de protéines, d’ enzymes, d’ acides aminés et d acides
nucléques. Cette fraction généralement trouvée en surface est abondante dans I’ amidon de blé.
La présence de protéines affecte principalement les propriétés rhéologiques et |’ aptitude des
grains d’'amidon a I'hydrolyse enzymatique. A cbté de I'azote, la fraction minérae est
essentiellement composée de phosphore. L’amidon de pomme de terre contient une fraction
importante de phosphate représentant de 0,06 a 0,1 % de la matiére séeche. Ces phosphates
conferent a I’amylopectine de pomme de terre des propriétés polyéectrolytes (échangeur
décantions). Les sites de phosphorylation varient avec le génotype de I’amidon de pomme de
terre [13]
A.3. Structure physique del’amidon natif

Il se présente sous la forme de grains formés de zones concentrique alternativement
claires et sombres, entourant un centre plus foncé appelé « hile ». La grosseur, la forme et la
structure des ces graines sont variables avec la plante dont provient I’amidon. Il n’existe donc
pas un seul mais plusieurs amidons ayant des propriétés voisines, mais légerement différentes

selon leur origine (figure 1.4) [21].
GRAIN DPAMIDON

couche cristalline

couche semi-cristalline

pores surface du grain

couche cristalline —-—-—-%

couche semi-cristalline ™ t"

phase cristalline

phase amorphe

AMAS
CRISTALILIN

Figurel.4: Structure d'un grain d'amidon [21].
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A.3.1.Propriétés physiques del’amidon

L’ amidon a comme tout produit des propriétés physiques qui lui sont propres.

Influence de latempérature : I’amidon est insoluble dans |’ eau. || forme, en revanche a chaud
(70°C) une solution colloidale qui épaissit en donnant un gel communément appelé empois.
Température de gélification : la gdlification commence graduellement a partir de 50°C mais est
effective ensuite a une température dépendante de I’ agitation moléculaire, de la grosseur des
grains, de lanature de |’ amidon, de |’ eau employée et de la concentration en amidon.

Les amidons sont influencés par trois types daction : thermique, chimique,
enzymatique [22]

Actions thermique : elle change la couleur et le golt de |’ amidon par dextrinisation.
Actions chimique et enzymatique : les acides entrainent une hydrolyse partielle de I’amidon qui
conduit alaformation de dextrines. Le gel formé est moins épais. Cette hydrolyse est accélérée
par une augmentation de température. L’amidon peut subir aussi |’action d’enzymes comme
des enzymes végétales, ou animales (amylase) ou microbiennes.

On constate que les amidons natifs ont déa beaucoup d'influence sur la texture cependant leur
fragilité face a certains paramétres comme la température ont conduit a |’ utilisation d’amidons
modifiés.

Les traitements précédemment décrits menent a la formation de corps plus simples
comme des dextrines (D-glucose) et des maltoses. Les traitements de ces corps simples par ces
mémes traitements peuvent conduire alaformation d’ amidons modifiés[6].

A Viscosité Eclatement : liberation
Pl Ve .darr'ujv lose + amylopectine
N, ie)
o7 -
/K \ Jo\
N/ \o%, Pl
l J ! AR | N 4 ) R&arrangement
\ ;o L —— . - .
M lIlJI-' '\__\ C.‘]L AN 'T_-'/_;,/,- des molécules
-~ L -~ Rétrogradation
“\ . -
] O\ L\\ -~
( )/ ' Dispersion
/  Gonflement des complete

grains :
) / épaississement

/ de la solution
(=] /f';
‘___/”£~ mpérature de gélatinisation
Chauffage Refroidissement » Tps
60°C 120°C 50°C

Figurel.5: Variation d’ états d’amidon en fonction de latempérature [6].
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e Commentairesur lavariation d’étatsd’amidon en fonction delatempérature
Liaisons H— résistance physique et absence de solubilité masses ———» compacte
cristallisées/ rupture des liaisons —, solubilisation insoluble dans I'eau froide /empois dans
I'eau chaude: a partir d'une certaine température de gélatinisation, dispersion irréversible (60 -
85°C) / en dessous : réversible.

Rétrogradation: création de liens intercaténaires —  synérese = séparation du liquide d'un
gelexsudation —»du liquide, diminution de la viscosité: exemples. géteau non levé, creme
"tournée’, pain rassis sans séchage,...
Rétrogradation d'autant plus rapide que la proportion d'amylose linéaire est levée [6].
A.4. Morphologie et organisation moléculaires

L es fractions glucidiques sont organisées en structure granulaire dont lataille de 1 4 100
um, la forme, la morphologie, la position du hile sont sous contrdle génétique et enconséquence
sont fonctions de leur origine botanique (tableaul. 2) [6].

Tableau |.2 : Teneur en amidon et forme selon I’ origine botanique [6].

Amidon % Forme Amylose %
Céréales
Maisnormale 71-74% Polyédrique 28
Blé 67,2 —-68,4 Lenticulaire, 26
Polyédrique
Avoinevétue 41,5-43,3 27
OrgeVvétue 54,8 - 59,3 Lenticulaire 22
Tubercules
Pommedeterre 65 -85 Ellipsoidale
L égumineuse
Féverole 30-43 Sphérique ovoide 24
Poislisse 43-48 Réniforme 35
Poisrideé 32-37 Rosette 66

A.4.1. Observation morphologique

Lataille et laforme dépendent de I’ origine botanique.
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e Observations en microscopie optique

En lumiére naturelle, les grains d’amidon secs sont blancs. Dans certains cas (amidon de
pomme de terre), des couches concentrigques autour du hile sont visibles apres hydratation
(figure 1.6). Le hile, centre initial de croissance du grain d amidon, est une région moins
organisée pouvant contenir une partie des constituants non glucidiques. En lumiére polarisee,
les grains d’amidon se comportent comme des cristaux spiralés, déformés, a biréfringence
positive. IIs présentent une « croix noire » encore appelée croix de Malte dont les branches se
rejoignent au niveau du hile. Mettre en évidence I’ éat granulaire de I’amidon de pois natif par
microscopie optique, la présence de cristallites et donc de croix de Malte par biréfringence et la

disparition de la forme dune partie des cristallites aprées un traitement thermique [6].

Figurel.6: Microscopie des grains d’ amidons de pois: A) Normal, B) Biréfringence,
C) Transformé thermiquement[6].

e Observations en microscopie électronique a balayage (MEB)

La surface des grains d amidon natif apparait lisse et dépourvue de pores ou fissures.
Soumis a des traitements acides ou enzymatiques, les grains d’amidon se craquellent et
exposent une structure de type lamellaire [6].

e Observations en microscopie électronique a transmission (MET)

Cette méthode permet d'établir un lien entre les méthodes précédentes d analyse
morphologique et celles qui permettent une analyse au niveau moléculaire (rayons X, analyses
chimiques...). Une technique d oxydation a montré |'existence d'une structure radiae
répétitive de période 6-7 nm, indiquant une disposition correspondante a la moyenne des
grappes dans la molécule d’amylopectine ; cela suppose que I’amylopectine est disposee

)
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radiadlement au sein du grain (figure 1.7). Ces anneaux pourraient étre des cristallites
bidimensionnelles, ou la longueur de 5 nm correspondrait & des chaines courtes de 14 unités
glycolyses organisées en doubles hélices. Deux types d organisations au sein du grain
d’amidon peuvent ainsi étre observés : d’'une part, une organisation radiale des molécules
d’'amylose et d'amylopectine et, d autre part, une organisation tangentielle, ou les molécules
d’amylopectine et dans une moindre mesure d’amylose, établissent des liaisons hydrogéne
intermoléculaires. 11 y'a une différence morphologique entre amidons de différentes origines

botaniques (figure 1.8) [6].

- 100 um

1

Figure.8: Microscopie éectronique d amidon de différentes sources : a) Riz, b) BIé,
c) Pomme de terre, d) Mais[6].
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A.5.propriétés hygrothermiques des grains d’amidon natif

A température ambiante, les grains d amidon natifs sont insolubles dans I’ eau. En présence
dun exces d'eau et a une température supérieure a 60°C, le grain d amidon passe
successivement par trois états (Figure 1.9) : gonflement, gélatinisation et solubilisation. Au
cours du refroidissement, un gel physique se forme, ¢’ est la rétrogradation [23].

® & T &

1 al
4 Ll

-
-

20°C 50-60°C 80°C 1 20°C
SORPTION Gonflement Dispersion RETROGRADATION ET
- - J GELIFICATION
EMPESAGE

Figurel .9: Différents états du grain d’amidon placé en exces d’ eau en fonction de la

température [23].

A.5.1.Lasorption

Le phénomeéne de sorption s explique par la fixation de molécules d’eau, par I'intermédiaire
de liaisons hydrogénes, sur les groupements hydroxyles de |I’amidon. Dés e commencement
de I'adsorption, les molécules d'eau rompent les liaisons existantes entre les groupes
hydroxyles présents sur les chaines d amidon, établissant ainsi un pontage par des liaisons
hydrogénes ayant pour effet une dilatation du réseau macromol éculaire [24].

A.5.2.Lagédatinisation

La géatinisation est un terme employé pour décrire les changements irréversibles qui
accompagnent la destruction de la structure du granule d’amidon [23]ont proposé plusieurs
étapes pour le phénomene de gélatinisation :

v' Ladiffusion du plastifiant : en présence de cisaillement et de chauffage, le plastifiant
entre dans les granules, occupant les espaces vides et les zones peu denses (amorphes),

sans casser |es liaisons hydrogénes entre couches.
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v' L’amylose s'infiltre dans le plastifiant : les chaines d’ amylose commencent a bouger

et s extirpent du granule par diffusion.

v' Le gonflement du grain : aprés la migration des chaines d’ amylose dans le plastifiant,
le granule commence a gonfler et a perdre la biréfringence. Cela va entrainer la
création d’ espace nécessaire pour lafusion de la partie cristalline et I’ augmentation de

I’ entropie du systeme.

v' Lafusion de la crigtalinité : les doubles hélices de |I’amylopectine se désenroulent,
évoluant d’ une structure semi-cristalline a une structure amorphe analogue a celle de

I’amylose.

v' La plastification ou gélation : les chaines libérées d’amylose ou d’amylopectine
commencent aformer de nouvelles liaisons hydrogenes, formant un nouveau réseau de

polymeére

A.5.3.Rétrogradation

La rétrogradation est le terme utilisé pour désigner les réorganisations structurales (ou
recristallisation) qui s opérent lors du refroidissement d’ une dispersion d’amidon déstructuré
lorsgue latempérature de travail est supérieure alatempérature de transition vitreuse (Tg).

Ces structures sont instables a température ambiante et leur stabilisation nécessite une
diminution brutale de la température a une valeur inférieure a Tg, ou une diminution de la
teneur en eau, qui aura pour conséquence d’ augmenter la Tg. Lorsgue la concentration en
polymére est suffisante, un gel blanc opagque ayant un comportement viscoélastique est
formé: c'est lagdification [23].

La formation d'un gel d’amidon s effectue en deux étapes [25].0n observe tout d abord une
séparation de phase de type polymeére-polymeére et polymére-eau qui alieu a des températures
inférieures a 90°C. Elle résulte d'une part de I'incompatibilité de |I'amylose et de
I’amylopectine en solutions trés concentrées (C > 3%), et d’autre part d’une interaction
défavorable du polymere avec |’eau. La deuxiéme étape consiste en une réorganisation de
portions de chaines linéaires (amylose) ou de grappes de chaines (amylopectine). Il s agit de
la recristallisation ou rétrogradation proprement dite. Cette réorganisation se caractérise en

premier lieu par une transition du type pelote statistique — double hélice au niveau des

.
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segments de chaines polymeres et en second lieu par une cristallisation par empilement de
chaines [26].

Les gels sont donc formés de deux phases composées de plus de 70 % du méme polymere. lls
peuvent étre assimilés a des matériaux composites avec un gel d’amylose comme matrice et
les grains gonflés comme charge de renfort. La composition de chacune des deux phases
dépend principalement du degré de géatinisation et du rapport amylose/amylopectine du
grain d’amidon [27,28]. La fusion de I’amylose recristallisée a lieu vers 120°C, tandis que les
cristaux rétrogradés de |'amylopectine fondent a plus basse température (45°C)[29]. La
gélification de I’amylose est plus rapide que celle de I’amylopectine mais requiert des
concentrations plus éevées. Le mécanisme de gélification serait dominé par I’amylose, méme
Sl ce n'est pas le constituant majoritaire [30]. La cristallisation a long terme des molécules
d’ amylopectine serait due aux chaines de DP15 [31]. Les réorganisations moléculaires dans
des solutions diluées des deux macromolécules ont été étudiées par TEM et cryo-TEM [31].
Putaux et al montrent que la rétrogradation de I’amylose est un processus continu impliquant
laformation de réseaux branchés constitués d’ unités semi-cristallines, puis la condensation de
ces résealx en agrégats compacts semi cristalins.

La rétrogradation de I’amylopectine suit le méme processus, sauf que les unités semi-
cristallines correspondent al’ organisation des chaines latérales de I’ amylopectine.

Les structures cristallines rétrogradées sont de type B quelle gue soit la macromolécule mise
enjeu[32].

500 nm

Figurel.10 : Structure du gel d amylose[6].

B. Lesamidons modifiés

L es premi éres modifications chimiques visant aréticuler I’ amidon furent réalisées aprés
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1940 : le but recherché était de modifier la texture du mai's cireux pour la rendre équivalente a
celle du manioc.
Les modifications de I’amidon ont été ensuite développées pour « corriger » les défauts des
amidons natifs, ¢’ est-a-dire pour les adapter aux besoins des industriels de I’ alimentation et aux
exigences des consommateurs.
Deux grands types de réaction peuvent étre distingués :
v’ réactions qui modifient la masse moléculaire du polymeére : réactions de dégradation et
réactions de réticulation.
v réactions qui modifient les propriétés (sans modification majeure de leur masse

moléculaire) : réactions de stabilisation et réactions de fonctionnalisation [33].
Il existe différentes technologies qui permettent d obtenir des amidons modifiés en changeant
la structure de base d’ une molécule d’amidon.
Les amidons modifiés sont des substances obtenues au moyen d' un ou plusieurs traitements
chimiques d’amidon alimentaire. |ls peuvent avoir é&é soumis a un traitement physique ou
enzymatique, et peuvent étre blanchis ou fluidifiés par traitement acide ou alcalin [24].
B.1. Action dela chaleur et traitement acide

L’action conjuguée de I'acidité et de la température (>100°C) permet une hydrolyse
efficace. La coupure des chaines d’amidon se font au hasard, d’ou une action liquéfiante
entrainant une diminution brutale de la viscosité.
Ces deux technologies permettent aux amidons d’ étre solubles dans I’ eau froide, et d obtenir
des préparations dont |’ épai ssissement reste modéré [24].
B.2.Traitement enzymatique

Il permet une plus large diversité dans la composition glucidique. L’amidon est

hydrolysé par différentes especes d’ amylase (figure 1.11)

N
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Figurel.11l: Modée de localisation des fractions amylose, amylopectine dans des granules
plus ou moins hydratés [24].

e L’apha amylase : elle coupe les liaisons 1-4 des amyloses, au hasard, c'est une

enzyme liquéfiante.

e La béta amylase : elle libére surtout du maltose par rupture des liaisons 1-4 :

hydrolyse saccharifiante, son action est stoppée au niveau des ramifications (1-6) de

I” amyl opectine.

L’amylo 1-4 glucoronidase : utilisé dans lafabrication du dextrose [33]: ellelibere du

glucose (dextrose) par rupture des liaisons (1-4)
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Figurel.12 : Digestion de|’amidon par I’amylase [24].

Nous pouvons classer les grains d'amidon en trois classes selon leur sensibilité aux attaques
enzymatiques :

e ceux qui sont facilement attaqués (manioc).

e Ceux qui résistent (mai's riche en amylose, pomme de terre).

e ceux dont lasensibilité est intermédiaire (mai's, orge et tapioca).
Les différences sont dues a la plus ou moins grande compaction des chaines de I'amidon, qui
détermine la capacité de diffusion des enzymes a l'intérieur du grain d'amidon. Cela est en
accord avec le fait que I'amidon solubilisé est toujours plus sensible aux enzymes que I'amidon
natif. En effet, lorsgue I'amidon est solubilisé, les molécules d'amylose et d'amylopectine sont
dispersées dans le solvant et donc accessibles aux enzymes. En revanche, dans |'amidon natif,

ces mol écules sont "organiseées’, compactes et donc difficilement accessibles aux enzymes [34].

B.3.Classification des amidons modifies et propriétés

Les amidons modifiés font partie de la catégorie des agents de texture.
La texture est une caractéristique fondamentale d'un produit alimentaire. Dans les aiments
"simples’ (fruits, Iégumes, viande), elle contribue aleur spécificité au mémetitre que I'aréme et
le golit. Dans les aliments complexes, ele peut étre modifiée ou créée par un additif. C'est alors
gue des pol yosides épai ssissants, gélifiants et stabilisants peuvent étre utilisés [24].
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B.3.1 Natureet origine

II'y aplus de 30 polyosides répertoriés al'Union européenne avec un code E---- attribué

de fagon précise. Le tableau suivant regroupe quelques principaux polyosides utilisés comme

épai ssissants, gélifiants ou stabilisants

Tableau 1.3 : Principaux polyosides utilisés comme épaississants, gélifiants ou stabilisants

[35].
Carraghénances | Alginates | Pectines| Xanthane Caroube G?&ﬂ?&
E 401
Codede E 407 Epaississant E 440 E 415 E 410 E 1400
Fonction Géifiant paisss Gélifiant | Epaississant | Epaississant | Epaississant
Et gdlifiant
Pomme Fermentation ;
Origine Algues Algues / Fermentation . TG I’SI neslet
Citron Graines vbercuies

Comme nous pouvons le voir sur le tableau 1.3, parmi les polyosides, nous distinguons :

» Lespolyosides naturels

» Les polyosides modifiés ou semi-synthétiques, dérivés chimiques des premiers

(Amidons et cellulose modifiés)

Tous ces produits sont des polymeres, avec généraement des poids moléculaires
élevés. |ls sont congtitués d’ enchainement de sucres portant des substituant tels que les
fonctions acides, carboxyliques, acétyles...etc. Ces molécules sont appel ées également
des hydrocolloides. Pour expliquer la fonction des amidons modifiés, nous avons choisi
de décrire ces hydrocolloides d' une facon genérale. Les hydrocolloides sont des molécules qui,
afaible dose, sont capables délier une quantité importante d’' eau, et par la présence de la phase
agueuse du produit alimentaire de modifier son comportement. Cette modification rhéologique
dépend également de la molécule : longueur, rigidité, possibilité d association [35].

On trouve aussi la soude et le borax comme deux matieres premiéres qui rentre dans la
fabrication des colles a base d’ amidon.

1.6.2. Soude
|.6.2.1.Historique

du cabonate de sodium , appdé

autrefois<<soude>>.Des égyptiens utilisaient d§ja le carbonate de sodium , mélangé a la chaux

L’hydroxyde de sodium provient

pour synthétiser une base forte, I’ion hydroxyde OH™ en solution avec I’ion sodium Na' .au
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cours des siecles, plusieurs procédés on été crées pour le synthétiser, comme le procédé Solvay,
en 1861.I"hydroxyde de sodium est aujourd hui essentiellement produit par éectrolyse d’ une
solution de chlorure de sodium [37].

1.6.2.2.Identification
L’identification de la soude est regroupée dans suivant :

Tableau | .4 : identification de la soude [37].

Numéro cas N° 1310-73-2

Index N° 011-002-00-6

Numéros CE EINECS N° 215-185-5

Synonyme soude caustique
[.6.2.3.Utilisation

v Industrie des textiles artificiels.

Fabrication de feuilles et films cellulosiques.
Industrie de savon.

Fabrication de nombreux produits chimiques.
Raffinage du pétrole.

Industrie des colles.

Industrie métallurgique [37].

AN N N NN

|.6.2.4.Propriétés:

e Propriétésphysiques
v L"hydroxyde de sodium se présente sous la forme d’ un corps solide blanc, translucide et
trés hygroscopique.
v L’hydroxyde de sodium est trés soluble dans I’ eau, la dissolution s'accompagne d’un
important dégagement de chaleur.
v La solution agueuse d' hydroxyde de sodium est des liquides incolores et transparents,
d’ aspect plus ou moins visgueux suivant la concentration [37].

e Propriétéschimiques

L’ hydroxyde de sodium est un produit trés hygroxopique qui fixe I’humidité de |’ air, et dans ce
cas, absorbe également |e dioxyde de carbone.
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L’hydroxyde de sodium est une base forte dont les solutions agueuses, tres alcalines,

réagissent vivement avec les acides.

Avec les solutions étendues d'hydroxyde de sodium, le chlore donne de I’ hypochlorite de
sodium, avec les solutions concentrées et a chaude, il y a formation de chlorate .le brome et

I’iode réagissent de facon analogue.

L’ hydroxyde de sodium est substance tres réactive qui peut réagir tres vivement avec de

nombreux composeée : aldéhyde acétique, acroléine, acrylonitrile, anhydride maéique...

Avec lel, 2-dichloroéthyléne et le trichloréthylene, il se forme du dichloroacétyléne, composes

qui peuvent exploser facilement.

En présence d’ eau, L’ hydroxyde de sodium réagit avec les nitroparaffines en donnant des sels
gui sont explosifsal’ état sec.

Certains métaux, tels que le zinc, I’auminium, I’ éain, le cuivre, le plomb, ainsi que le bronze
et le laiton, sont attaqués par les solutions aqueuse d’ hydroxyde de sodium avec dégagement

d’ hydrogene.

Certaines catégories de plastiques, de caoutchoucs revétements peuvent étre attaquees par

I” hydroxyde de sodium [37].
|.6.2.4.Récipients de stockage

Lefer et I’acier peuvent étre utilisés pour les récipients devant contenir de la lessive caustique
des concentrations plus élevées, ains que pour températures supérieures a 50°C environ, il faut

avoir recours au nickel ou a un autre matériau plus résistant alacorrosion [37].
1.5.6.5. Son rdledanslacolle

La soude, dont le réle est d’abaisser |a température de gélatinisation et de permettre ainsi un

collage a plus grande vitesse.

.
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|.6.3.Bor ax
1.6.3.1.Historique

Le borax (NaB4O; 10H,0), de |’ arabe bawragou du persan bodrag (blanc-brillant), est un
minerai de bore appelé aussi tétraborate de sodium décahydratéou borate desodium.sa variante
désydratée NaB,O;5H,O est appelée TincalconiteDu minerai de borax se trouve
généralement dans d’ anciens lacs asséchés ou L’ eau S est évaporée. |l a été utilisé désle Moyen
Age, ol il éait importé du Tibet et connu sous des noms tels que tincar, tinkal, ou encore
Chrysocolla, et arrivait en Europe par la route de la soie. Le borax est un sel inodore et

incolore, qui se présente sous forme de paillettes ou de poudre .il peut étreirritant [38].
1.6.3.2. Identification
Letableau (1.6) représente I identification de borax :

Tableau 1.5 : identification de borax [38].

Nom IUPAC Tétraborate de sodium
N° CAS 1303-96-4 (.10H,0)

12179-04-3(5H,0)

N°E E285
Apparence Cristaux blancs ou poudre cristalline
1.5.3.3. Utilisation

v' Fabrication du bore
v" Industrie du verre
v’ Métallurgie
v' Biocide
e Autres utilisations
v' Leborax entre dans la fabrication d’ engrais, de savon, ...on le retrouve aussi dans

les composantes é ectroniques ou liquide de transmission.

On I'utilisait autrefois aussi en chimie analytique qualitative pour identifier les ions
présents dans une solution : en humectant un peu de pondre de borax avec une goutte de

solution au moyen d’'une ose de platine et en portant le tout dans une flamme air-
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méthane, on formait une masse pseudovitreuse (“la perle au borax “) dont la couleur

orientait I’ analyste sur la composition de la solution.

Les qualités ignifuges du borax sont recherchées dans le traitement des isolants naturels,
comme par exemple la ouate de cellulose. Dilué dans I’ eau, le sel de bore pénetre bien dans le
bois et ne s évapore pas. C'est un retardateur de flamme couramment utilisé aux Etats-Unis
[38].

|.6.3.5.Récipients de stockage
Le téraborate de disodium peut étre stocké dans des emballages en papier, carton,
polypropyléne ou polyéthylene haute densité.

Matériaux déconseillés : métaux [39].
1.6.3.6.S0on roledanslacolle
C’est le borax qui provoque la montée en viscosité de la colle et détermine satexture.

|.7.le procédés de fabrication des colles a base d’amidon

|.7.1.é&apes defabrication dela colle

Lafabrication delacolle al’ échelle industrielle s effectue par un procédés qui nécessite deux
formulations:

e Préparation Premiere:

Etapel:

Introduction dans la cuve de préparation une quantité suffisante de I’eau puis on goute de

|”amidon.
Etape?2:

On prépare la solution caustique dans un silo puis on le transporte dans des cylindres vers la

cuve de préparation.
Etape 3:
On laisse le mélange précédant sous agitions durant 20 minutes.

e Préparation secondaire

.
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Etape4:

Apreés les 20 minutes d’ agitation on introduit de I’ eau (une partie pour le lavage) et amidon, et
on laisse le tout sous agitation pendant 7 min, et enfin on introduit le borax et on continu

I agitation pendant 3 minutes.
|.8. Domaine d’ usage des colles

On applique la colle dans plusieurs domaines, et on trouve I’ application sur papier carton parmi

ses fortes applications.
|.8.1.Historique du collage:

Le collage est un procédé connu depuis la plus haute antiquité, son domaine d’ emploi
est extrémement vaste [40]. Les nécessités de la construction aéronautique pendant la deuxieme
guerre mondiale, en particulier la difficulté d assemblage des aliages métalliques par la
soudure, ont orientaient les chercheurs avec I’ apparition des résines vers I'emploi de ces
dernieres, pour réaliser les liaisons entre meétaux en commencant par les assemblages

secondaires puis les structures de bases [41].
1.8.2. Définition de collage

Le collage est un moyen d’assembler deux matériaux en appliquant entre eux un produit
chimique, qui permet une enduction et le bon contact, pour donner un systéme solide et
durable.

Pour réaliser cet assemblage, il est nécessaire de satisfaire deux conditions:

-la colle doit avoir une bonne adhérence pour s accorder solidement sur les matériaux a

assembler.
-lacolle doit durcir pour « faire saprise », c'est-a-dire développer sa cohésion [41].
|.8.3.Théoriesde collage:

L’adhésion ou le collage est une liaison entre deux surfaces, par des forces
interfaciales.les colles naturelles ou synthétiques sont des composes chimiques de poids
moléculaires relevée, avec une résistance internes importantes, ce qui favorise la formation des
liaisons de types physico-chimiques [41].il existe plusieurs théories pour expliquer ces

phénomenes qui seront décroitre plusloin [42].

=)
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1.8.3.1.Théorie mécanique:

Basée sur le réarrangement des substrats pour donner des forces intermol éculaire appel ées force
de VAN-DER-VAALS; telsque:
v Forces de dispersion qui résultent de I’interaction de |’ @ ectron de polymeére non polaire
et ceux des substrats
v Forces d'induction due ala polarité des moléculaires de polymeéres, ce qui donnelieu a
des forces é ectrostatiques entre la colle et |e substrat [41].

1.8.3.2.Théories desforces de liaisons chimiques :

Ces liasons sont formées grace a la présence des atomes éectropositifs et
électronégatifs dans le métal .ce qui permet la formation des liaisons covaentes avec les

atomes d' hydrogénes de la colle [41].
1.8.3.3. Théorie thermodynamiques:

Le mouillage dépend des tentions superficielles donc des valeurs d’ angle de contact .Ce

phénomene a été étudié par Yong [41].
1.8.3.4. Théoriede diffusion :

Cette théorie est basée sur la diffusion des molécules des polymeres constituants la colle

dans celles de substrats en donnant un ensemble dur [41].
1.8.4. Les étapes de collage

La description de I’évolution d’une colle amylacée pendant son tragjet sur onduleuse
introduit ici des phénomenes critique qui font I’objet d’ études détaillées d optimisation des
systéemes colle-procédés.les transformations de I'amidon pendant le processus de collage sont
similaires qu'il s'agisse de la smple face ou de la double face. En simple face, le temps
nécessaire ala gélatinisation compléte est court : de |’ ordre 1 /10 de seconde a la vitesse de 300
m/min. en double face, le processus de collage est plus progressif, il faut aors environ 1
seconde pour obtenir I’ éclatement des grains d amidon dans les méme conditions de vitesse.
Nous retiendrons ici le cas de la simple face, caractérisé a partir de son application sur les
sommets de cannelure. Nous avons distingué quatre étapes singuliéres, nécessaires a la

compréhension des phénomeénes mis en jeu [43].

=)
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Figurel.13: Viscosité d’ une colle amylacée pendant son trajet thermique sur onduleuse [43].

e FEtapeldecollage:

Dans cette étape, I'adhésif vient de subir un cisaillement important lors du laminage
entre les rouleaux docteur et applicateur et aussi pendant la prise de colle. A ce moment precis,
une texture adaptée de la colle joue un réle déterminant sur le centrage du joint sur les sommets
de cannelure (voir la photo correspondant ala dépose et au centrage du joint de colle). Un joint
de colle bien centré est synonyme d’ efficacité de la colle déposée, localisée ou ¢’ est nécessaire.

A |"étape 1, la figure 1.14 montre la fluidification de la colle: c'est la partie amylacée
soluble qui est responsable de cette évolution sous |’ effet du transfert de chaleur issu du papier
cannelure : cette chute de viscosité facilite son mouillage. la planche photo montre la colle
déposée pas encore soumise a la pression dans laguelle on distingue les grains d’amidon de
mais, non éclaté, qui occupent un espace important [43].
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Figurel.14 : Micrographie d’un joint de colle-Etape 1[43].

e FEtape?2decollage :

Dans cette étape, |a mise en contact des papiers se produit ensuite par la presse lisse et
le cylindre cannelé. L’ adhésif pénétre alors dans chacun des papiers. Cette étape est
primordiale pour laqualité du collage. Une pénétration superficielle améneraun joint fragile.
A ce niveau, lamicroscopie é ectronique montre que I’ adhésif comporte encore de nombreux
grains d’amidon non éclatés et occupent un espace important [43].

e - - 3 E S b an st

Figurel.15 : Micrographie d un joint de colle-Etape2 [43].
e FEtape3decollage:

Durant cette étape, latransmission de chaleur des cylindres vers la colle entraine une
augmentation rapide de viscosité due ala solubilisation des granulés d’ amidon dés la
température de gdlification atteinte. Cette augmentation de viscosité crée ce qu'il est convenu
d’ appeler le collage avert. De lavitesse d’ augmentation de cette viscosité dépendrala

résistance du joint de colle aux efforts mécaniques. La micrographie al’ étape 3 montre |’ état du
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joint de colle alafin de cette étape ou I’ on constate que presque tous les grains sont éclatés
[43].

Figurel.16 : Micrographie d’ un joint de colle-Etape3 [43].
e FEtape4decollage:

Enfin la derniére étape est celle de déshydratation de colle. A ce stade, I’amidon a été
parfaitement solubilis¢ comme on I'observe a I'éape 4. Au point de contact, les papiers
cannelure et couverture semblent ne plus ére qu'un seul et méme composant. Cette  étape
N’ est souvent réalisée que partiellement sur machine et se parfait lors du stockage des plagues

de carton en piles[43].

Figurel.17 : Micrographie d’un joint de colle-Etape 4[43].
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Chapitrell : Présentation del’ SPA Général Emballage.

Général Emballage est I’ une des entreprises algériennes, qui se sont imposees sur le
marché. Elle est 1a premiére société privée dans |’ industrie du carton ondul é sur le marché

algérien.
[1.1.Historique del’entreprise Général Emballage.

Suit alanouvelle politique économique adopte par I’ Algérie et qui encourage les
investissements dans I’ industrie, plusieurs entreprise privées sont nées, Général Emballage est

I"'uned’dle.

Cette société de nature juridique Sarl a été crée le 01 aout 2000 par décision APSI N
13051 du 06 juin 1998 ala zone d’ activité taharacht, Akbou, Bejaia par Monsieur Mohand et
Ramdane BATOUCHE avec un capital social départ de 32 millions de dinars algériens.les
travaux de construction de batiment ont débuté en aout de laméme année et sont réaliser par
des entreprises algériennes. En 2002, |es équipements de fabrication importés d’ Espagne
furent install és, la société qui a commencer afabriquer ses premiers produit en juin dela

méme année ¢’ est-a-dire 2002.

Le capital de |’ entreprise a été porte a 70 millions de dinars algérien en 2005, puis a

150 millions de dinars algérien en 2006 et ensuite 102,32 millions de dinars en 2007.

L’ assemblée générale des actionnaires de la société tenue en du 03 juin 2009 a decider
de modifier la société en société par action (SPA) et aaugmenter le capital par I’ intégration de
deux nouveaux associés (MAGHREB PRIVATE EQUITY FUND).

Le capital de SPA Général Emballage a été porté a deux(02) milliards de dinars
algérien par conversion par conversion du compte courant associé suite alarésolution NO2 de
I’ Assemblé Général extraordinaire le 30 juin 2009 [44].

[1.2. Localisation

La SPA Général Emballage est implanté au niveau de la Zone d’ activité de Taharacht,
située Kms au Nord-est du chef-lieu de lacommune d’ Akbou. D’ une superficie de 24 Ha, elle
est véritable carrefour économigue vue le nombre d’ unités industrielles qui exercent défirent

domaines.
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Lesinstallations de la société occupent une assiette fonciere d’ une superficie de

25 175,00 M carréleslimités de la société sont les suivant :

v" AuNord : lot inoccupé.

v' Au Sud : projet d’ une unité industrielle.

v" Aul’Ouest : chemin de servitude interne de la zone.
v' Aul’Est : Oued Tifrit.

Le site est accessible a partir delaR.N 26 (pont d’ Oued Tifrit) sur une longueur de

1,5 Km, en empruntant le C.W.141, menant vers Seddouk.

Figurell.l: localisation del’ SPA G.E.

I1.3.Activitéprincipale

Fabrication et transformation de carton ondul é.
[1.3.1.Mission Général Emballage.

Lamission de Genera Emballage est de satisfaire sa clientele plus en plus exigeante

en matiére d' Emballage et de plague en carton ondulé.

Parmi ces produits fabriqués on trouve :
v Plaque de carton ondulé.
v/ Caisse afond automatique.
v Caisse télescopique.

E
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v Barquette a découpe spéciale [44].

I1.3.2.Estimation et objets

Les moyens utilisés permettent de faire face ala demande actuelle, afin d’ augmenter

ses parts de marché, répondre dans les délais ala demande de plus en plus croissante et

augmenter ses capacités de production, pour celala SPA aentrepris des négociations pour

I"acquisition d’ une nouvelle ligne de transformation et pour |’ extension de |’ espace de

stockage des matiéres premieres et des produits finis [44].

[1.4. Capacité de production de la Spa Général Emballage.

En 2008 général emballage a acquit deux nouvelles usines de transformation ; une a Sétif

au moisdejuin et une a Oran au mois d’ avril. Les équipements de |’ entreprise sont :

>
>
>

2002 : une ligne onduleuse et une de transformation TECASA 2800A.
2004 : une ligne de transformation TECASA 2400.
2005 : une ligne de transformation TECASA 2800B et deux platines a porte feuilles.

2006 : une ligne synchronisée (impression et découpe aplat ; CAVIFES/TMZ)
Une AUTO PLATINE BOBST.

Une AUTO PLATINE COBRA.

2007 : une PLIEUSE COLLEUSE.
Uneligne MARTIN 924 MEDELINE au mois de juin.
Une ligne de transformation TECASA 2400 a Sétif.
Deux lignes SPO de BOOST 3 couleurs fin 2007 I’ une a Sétif et |” autre a Oran.
Martin Flexo Folde Gluer 924 Finepriting.

2011 : martin Flexo Folder Gluer 618 Quatro
Presse imprimeuse Master Flex-L

Presse Auto Platine Master Cut-2.1

2012: Ligne Onduleuse Complete 2500mm [44].
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[1.5.Evolution des effectifsdel’entreprise G.E.

L e tableau suivant représente |’ évolution des capacités de production de I’ entreprise G.E a
partir de 2002 jusqu’a 2011, selon le développement des techniques de production pour
augmenter sa capacité de production.

Tableau I1.1: I’évolution des capacités de production de I’ entreprise G.E [44].

Année Effectif
2002 83
2003 165
2004 176
2005 185
2006 318
2007 439
2008 479
2009 585
2010 630
2011 698
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Figurell.2 : Evolution des effectifs le I’ Spa Général Emballage [44].

[1.6. Organisation de la SPA Général Emballage.

L’ entreprise a adoptée une démarche marketing et commerciale, ou toute sont et focalisée

autour de lademande ; ¢’ est-a-dire la satisfaction et lafidélisation delaclientéle en

recherchant I’ excellence de qualité des produits.

La société est composée actuellement de sept directions et trios départements :

YV V.V V V V V V V V

Direction général.

Direction d’ usine Sétif.

Direction d’usine Oran.

Direction maintenance.

Direction commerciale.

Direction finance et comptabilité.
Direction des ressources humaines.
Département technique.
Département production.

Département approvisionnement [44].
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Chapitrelll : Miseen ceuvre expérimentale et techniques d’analyses
Dans ce chapitre nous présenterons |les matériels utilisés dans le cadre de cette éude

sans omettre, bien sur, d’'exposer les diverses techniques utilisées pour caractériser les
matiéres premieres utilisées et la colle préparé ains que les méthodes d’analyses et les
protocoles expérimentaux qui S en suivirent pour une bonne quantification et compréhension
des résultats obtenus.

[11.1. Matériels et r éactifs.
[11.1.1. Matériels utilisés

e Viscosimétre brookfield :

Figurelll.l: Viscosimétre brookfield

Les viscosimetres rotatifs Brookfield sont devenus un standard dans pratiquement
toutes les industries. Ils mesurent la viscosité en analysant le couple exigé pour faire tourner
un mobile a une vitesse constante dans un liquide immergé. Le couple est proportionnel ala
trainée visqueuse sur le mobile donc alaviscosité de I'échantillon.

Les viscosimetres Brookfield congtituent le standard dans l'industrie pour la
détermination de la viscosité absolue de tous les types de liquides avec des viscosités aussi
grandes que 320 millions de centipoises. BYK-Gardner offre des modéles numériques pour
des fluides de basse, moyenne, et grande viscosité [45].

E
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e Viscosmetre utilise au niveau de |I'Spa Général Emballage

(viscosimetrede Lorie).

Ce viscosimétre est un cylindre en métal de longueur de 16 cm et de volume total de
300ml ; il ades extrémités internes qui occupent entre eux un volume de 100ml, la surface au

bout inferieur du ce cylindreil y a un petit orifice de diamétre de 2 mm.

Figurelll.2: viscosimétre de Lorie.

Figurelll.3: Deux extrémités internes de viscosimetre.
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Figurelll.4: Vue dessous de viscosimétre.
[1.1.2. Produits et réactifs chimiques.

» amidons de Maghnia et Cargill de formule chimique (CgH1005)n;
> Soude caustique (NaOH) ;
» borax (Na,B4O75H,0) ;

[11.1.3. Propriétés physico-chimiques des matiér es premiéres utilisées.

Les caractéristiques physico-chimiques essentielles des amidons, la soude et le borax tels
gu'elles sont mentionnées sur la fiche technique de I’entreprise, sont présentées dans les
Tableaux I11.1 et 111.2, 111.3, 111.4 et 111.5 respectivement.

a-Amidon de Maghnia
Tableau I11.1 : Propriétés physico-chimiques del’amidon de Maghnia. [47].

Aspect Neutre
Taux d’humidité 10a413%
Taux de proténes brutes 1%au maximum
Taux de protéines solubles 0.1% au maximum
Taux de matiéres grasses 0.3% au maximum
SO, 50ppm au maximum
pH 48a6
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b- Amidon de Cargill.

Tableau I11.2 : Propriétés physico-chimiques del’amidon de Cargill [48].

Aspect

Neutre

Taux d’ humidité

10 a13%

Taux de proténes solubles et brutes

0.4 % au maximum

c- la soude caustique.

Tableau I11.3: Propriétés physiques de la soude caustique [37].

M asse molaires 40.01g/mol
Pointsde fusion 318.4°C
Point d’ébullition 1390°C ala pression atmosphérique.
Densité ( D) 231

Pression de vapeur 0.13KPaa793° C.
2.67KPaa953 °C.
13.3KPaal1111° C.
53.3KPaa 1286 °C.

d- Bor ax.

Le borax a plusieurs propriétés physico-chimiques qui sont importantes lors de
préparation d’'une colle a base d’amidon et ces propriétés sont regroupées dans les tableaux

(1.7, 111.8) suivants :

e Propriétésphysiques

Tableau I11.4. : Propriétés physiques de borax [38].

T° fusion

75°C (décahydrate)

T°ébullition

320°C (décahydrate)

Solubilité dans!|’eau a 20°C

5.1 g/100ml (décahydrate)

Masse volumique (eau=1)

1.7 (Décahydrate)

&
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e Propriétéschimiques

Tableau I11.5: Propriétés chimiques de borax [38].

For mule brute NB4O;10H,0

M asse molaire 381,372g.mol ™
H 5,297 B 11,34
Na12, /- 071,327 [3]

[11.2 Caractérisations physico-chimiques de la colle et ces matieres
premiéres (amidon, borax).

Afin de caractériser les trois matiéres premiéres utilisées dans ce travail a support

plusieurs méthodes d’investigations (DRX, IRTF) sont utilisées.

[11.2.1 Diffraction des Rayons X (DRX)

La composition minéralogique des matieres premieres est déterminée par la
diffraction des rayons X (DRX), qui est une technique d analyse nécessaire a |’ identification

et aladétermination qualitative des différentes phases minéral ogiques
Les analyses de diffraction des rayons X ont été effectuées sur un appareil de type X

Pert Pro Panalytical en utilisant la raie Kal du cuivre de longueur d’onde A = 1,540598 A.

Les diffractogrammes ont été enregistrés de 0° a 80° (20) avec un pas de 0,01°[49].

e Matérid utiliseet principedefonctionnement :
Le principe généra de la méthode consiste a bombarder I’ échantillon avec des rayons
X, et asuivre I'intensité de ces rayons qui est diffusée selon I’ orientation dans I’ espace. Les
rayons X diffusés interferent entre eux, I'intensité présente donc des maximums dans
certaines directions; on parle aors du phénomene de diffraction. On enregistre |’ intensité
détectée en fonction de I’ angle de déviation 26 du faisceau ; les résultats sont représentés sur

des diffractogrammes.

L’identification des phases cristallines par diffraction des rayons X est rendue possible

gréce aux périodicités de I’arrangement atomique, structure, des cristaux. Ces périodicités
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sont dues a un empilement de plans identiques dans un cristal et sont décrites par des
longueurs correspondantes aux distances entre les plans d empilements. Cette distance entre
les plans réticulaires est nommeée distance réticulaire ou d g, ou les indices hkl désignent la
direction considérée dans le cristal. Selon laloi de Bragg :

Zdhk| sin0 =\ [50]

Avec:
A. : Llintensité détectée.
20: I'angle de déviation.

dhia : distance réticulaire.

111.2.2 Spectroscopie I nfrarouge a Transformée de Fourier (IRTF)

La Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier (IRTF) est une méthode
d’ analyse basée sur | absorption d’un rayonnement infrarouge par le matériau analyse. Elle
permet via la détection des vibrations caractéristiques des liaisons chimiques, d’ effectuer
I"anal yse des fonctions chimiques présentes dans le matériau [51].

Les spectres IRTF des différents échantillons ont été réalisés al’aide d’ un spectrometre
SHIMADZU FTIR 8400, sur une gamme de 400 & 4000 cm™ avec une résolution de 4 cm™.
Les analyses ont été faites sur des échantillons pastillés, préparés apres broyage et mélange
intime avec une poudre de KBr dont I’ échantillon ne représente que 1%.

[11.2.3 Humidité des amidons

e Principe et mode opératoire:

L’ humidité est la quantité d’eau (eau libre) contenue dans un échantillon en poudre,
dont I’ évaporation est obtenue par séchage a 105°C pendant 24 heures.

Une prise d’' essai de 3g de chagque type d amidon « cargill ; maghnia »,

(M1 cargitl, M2cargill ;Mimaghnia,Memaghnia) @ €t€  Sséchée dans une étuve de type Mamert a 105°C
pendant 24 heures. Le taux d’humidité est exprimé par larelation suivante
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%H,0 (m=m;) 100
m,—T

Avec :

m; : masse de |’ échantillon initial plusla masse de verre de montre.
m, : masse de I’ échantillon apres séchage a 105°C pendant 24 heures.
T : lamasse de verre de montre. (g). [49]

[11.2.4 Perte au feu des amidons

e Principe et mode opératoire:
La perte au feu est la quantité de matiére qui est volatilisée lors de sa mise au four a
une température de 1050°C pendant 3heures, ces matieres volatilisées sont principa ement

I’ eau de constitution, les carbonates, les sulfures, |es matiéres organiques etc.... [49].

Uneprised’ de 1g de chague matiere premiere sechée a 105°C a été mise dans un
four de type« Nebertherm »,  porté a une température de 1050°C pendant une heure. La
monté de la température a 1050°C se fait pendant 2heures et le paier de température a
1050°C sefait pendant 1 heure [49].

Laperte au feu est calculée par larelation suivante : [49].

(100-9%H,0)
100

%P.A.F = Sx

AvVec :

(s=""M 100
m,

<m3 . poids de I’ échantillon initial séché a105°C

\m, : poids de |’ échantillon aprés sacalcination a1050°C.
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[11.2.5 Viscosités des colles.

La viscosité est une autre propriété des fluides qu’il faut bien comprendre pour décrire
divers phénomeénes dans les éguipements mécaniques, comme les pertes de pression dans la

tuyauterie dues au frottement ou ala lubrification des roulements.

La viscosité est une mesure de la résistance qu oppose le fluide a I’ écoulement, en
raison de son frottement interne [50].

On mesure la viscosité de deux fagons : dynamique (absolue) et cinématique. Ces deux
paramétres sont liés entre eux, car on obtient la viscosité cinématique en divisant la viscosité
dynamique par la masse volumique.

Dans cette partie et afin de garder les choses simples, nous parlerons uniquement de
viscosité absolue quand nous expliquerons le frottement des fluides dans les circuits de
tuyauterie. Par conséguent, dans le texte qui suit, quand nous parlons de viscosité, il s agit de
viscosité dynamique.

L’ unité de base de la viscosité est le pascal-seconde (Pa:s). La viscosité d’ un fluide
vaut 1 Pa-s si une force de 1 N est requise pour déplacer un plan de 1 m2 du fluide quand le
changement de vitesse entre les couches adjacentes du fluide est de 1 m/s sur 1 m. On utilise
également une unité mille fois plus petite, appelée le centipoise (cP). Pour avoir une idée de
I’ ordre de grandeur de cette unité, disons que laviscosité de I’ eau a 20°C est d’ environ 1 cP.

La viscosité des liquides est beaucoup plus grande que celle des gaz ou de la vapeur.
Pour tous les fluides, la viscosité augmente avec la pression. L’effet de la température est
toutefois plus important, et il dépend du type de fluide : I’ augmentation de température réduit
la viscosité d'un liquide, tandis qu'elle accroit la viscosité d’un gaz. Nous expliquons ci-

dessous cette différence [50].

Larésistance d'un fluide au cisaillement (c.-a-d. la viscosité) dépend de sa cohésion et
de la vitesse de transfert de la quantité de mouvement moléculaire. La cohésion désigne les
forces d'attraction entre les molécules voisines. Quand le fluide se dilate a cause de
I” augmentation de latempérature, les molécules s écartent et la cohésion diminue. Le transfert
de la quantité de mouvement moléculaire est d aux mouvements a éatoires des molécules du
fluide qui vont et viennent entre les différentes couches. Ce transfert tend a égaliser les
vitesses des couches adjacentes, et donc s oppose a leur mouvement relatif. Dans les liquides,
les molécules sont beaucoup plus rapprochées que dans les gaz. Par conséquent, la cohésion
est la cause dominante de la viscosité, et comme la cohésion diminue avec la température, il

"
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en va de méme pour la viscosité. Par contre, les forces de cohésion sont trés faibles dans un
gaz. La mgjeure partie de la résistance au cisaillement dans un gaz est attribuable au transfert
de quantité de mouvement moléculaire. Plus la température est élevée, plus ce transfert est
grand, car les molécules se déplacent plus rapidement. Par conséquent, la viscosité d' un gaz
augmente avec latempérature [50].

Dans ce test on va détermine la variation deux types de viscosités (La viscosité
dynamique et La viscosité cinématique) en fonction de latempérature.

Le but de cetest est de connaitre le point de gélatinisation de chague type de colle.
[11.2.5.1.Préparation dela colle d’amidon au niveau de laboratoire
e Modeopératoire

Dans un bécher de 1000ml on verse environ 150ml d’eau distillés chauffé a 40°C,
puis on gjoute 20g d’amidon de Cargill , en parallele on dissolve 3.4g de la soude dans
15ml d'eau froid ;a I’aide d'une éprouvette de 10ml on prends 10ml de cette solution
(NaOH) qu’'on goute au mélange (eau+amidon) , on met le bécher dans bain marri en
variant a chaque préparation la température de 30 a 40°C avec un pat de 2°C, et sous
agitation pendants 20min , alafin de cette agitation on verse environ 380ml d’ eau distillé
(chauffe a 40°C) ensuite on verse 140g d’amidon de et on laisse le tous sous agitation

durant 7 88 min et enfin on goute 1g de borax et on aréte I’ agitation aprés 3a4min .

On refait ces étapes de préparation de colle avec |’ eau adoucie et I’eau de |’ usine pour

I”amidon Cargill.
On refait le méme mode opératoire mais cette fois ci avec I’ amidon de Maghnia.
111.2.5.2.Viscosité dynamique:

La viscosité dynamique d’un fluide homogene est |a force par unité de surface qu'il faut
appliquer & une surface plane solide plongée dans ce fluide pour la déplacer dans son plan tout
en maintenant une différence de vitesse égale al’ unité entre la surface plane considérée et un
plan paralée a cette surface pris dans le fluide a une distance de la surface égae a I’ unité.

Cette grandeur est généralement désignée par n [50].
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e Modeopératoire
v" On régle le niveau horizontal du viscosimétre a I'aide d’une bulle a niveau.
v" On verse la colle dans le bécher, et on le met dans le bain marie, puis on
plonge le « gréle » du viscosimétre (qui sera centralise au niveau du bécher).
v Aprés stabilisation de I'aiguille de I'appareil, on note la valeur obtenue.

111.2.5.3. Viscosité cinématique:

La viscosité cinématique d’un fluide est égale a sa viscosité dynamique divisée par sa
masse volumique. Cette grandeur est généralement désignée par v.
La viscosité cinématique d’un liquide se mesure souvent par sa vitesse d’écoulement a
travers un ajutage calibré. A I’échelle industrielle Le nombre de seconds servants a mesurer

la viscosité cinématique [50].
e Modeopératoire

Pour mesurer la viscosité cinématique de chaque type de colle a base d’amidon qu’'on a
dgapréparé, on autiliséle viscosimétrede Lorie.

On arempli le viscosimétre avec la colle puis on a pris a I’aide d’un chronométre le

temps d’ écoulement de la colle entre deux extrémités de viscosimetre.
111.2.6. la densité des colles.

La masse volumique (parfois appelée densité) est une autre propriété de base des
fluides. La masse volumique (désignée par la lettre grecque rho — p) est définie comme étant

lamasse (m) d’ une unité de volume (V). Son unité de base est le kg/m3.

Mathématiquement, cela s exprime comme suit :

p=m/V.

A toute fin pratique, on considére les liquides comme étant incompressibles, c.-&-d.
gue lapression n’apas d effet sur leur volume et leur masse volumique.
Bien que cela ne soit pas vrai dans |’ absolu, ces modifications sont négligeables.
Toutefois, on ne peut pas ignorer I'effet de la température sur la masse volumique des
liquides, car lesliquides se dilatent et se contractent lorsgque la température change.

Lapression et latempérature influent toutes deux sur la masse volumique des gaz.

¥
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Si on garde la température constante et on augmente la pression, la masse volumique
augmente. Si on garde constante la pression et on augmente la température, la masse
volumigue diminue [50].

e Modeopératoire

Sur une balance adaptée, on réalise les trois pesées suivantes :
v' pycnométre rempli delacolle jusqu'au trait de jauge : ML
v pycnométre rempli d'eau distillée jusgu'au trait de jauge: Me

v pycnomeétre vide et sec : Mv

Lamasse de colle contenu dans le pycnométre se déduit par différence: m. = M| —-Mv
De méme, nous pouvons exprimer la masse d'eau contenue dans le pycnometre : me=MgM,
L'expression de ladensité du liquide est donc :

d= mL/me: (M L'MV)/MeMV)

[11.2.7 Point gel desamidons.
Que ce soit pour la cristallinité des amidons ou leurs propriétés thermiques, |’ eau joue un

réle majeur. En effet, a température ambiante les grains d’ amidon sont insolubles. Par contre a
des températures plus élevées, le grain d’amidon va passer par différents états caractéristiques
successifs. A température ambiante, I’humidité relative de I’atmosphere influe sur la
cristallinité ce qui montre bien la perméabilité du grain vis-&vis de |’ eau. C’ est |e phénomene
de sorption. Deés que I'on atteint une température avoisinant 50-60°C, le phénomene
d’empesage se produit. Enfin, en revenant a température ambiante, il y a gélification par
rétrogradation de I’amidon [52].

&
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e Modeopératoire

On a chauffé 380ml deau distillée a 40°C, puis on a gouté une quantité de 160g
d’amidon de Cargill.

En suit, on alancé |’ agitation pendant une durée de 5min jusqu'al’ obtention d’un mélange
homogene.

A I’aide de viscosimétre de brookfield on a mesure les viscosités de mélange préparé en
variant la température de mélange dans un intervalle de 30 °C jusgu’a 80°C avec un pat de
5°C.

On refait ces étapes de préparation de mélange (eau+amidon) avec |’ eau adoucie et |I’eau
del’usine pour I’amidon Cargill.

On refait le méme mode opératoire mais cette fois ci avec I’ amidon de Maghnia.
[11.2.8. |’extrait sec des colles.

Beaucoup d adhésifs pour emballages sont des dispersions ou des solutions de

polymeéres dans un liquide porteur qui est le plus souvent de I’ eau (rarement du solvant).

L’ extrait sec (ES) est lateneur en matiéres actives delacolle, ¢’ est-a-dire
un rapport de masses m (exprimé en %)

M polymere de base T M résines + M charges + additifs

ES

*100

M totale de colle

Le complément a 100 % indique alors le pourcentage de liquide porteur, lequel
S évapore ou est absorbé par les matériaux pendant le collage.
En général, les colles et les adhésifs pour emballages ne contiennent pas de charges
minérales, comme c'est le cas avec d autres adhésifs. Leur extrait sec est donc constitué

uniquement de matiéres actives.
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e L’extrait sec conditionne le prix de revient de la colle mais aussi son efficacité car, s'il
est trop faible, on risque d’ avoir trop peu de matiéres actives dans lejoint de colle.

e L’extrait sec conditionne également la prise de la colle et il doit étre choisi en fonction
du pouvoir d’ absorption des matériaux.

e L’extrait sec des colles doit toujours étre indiqué par les fabricants. 1l peut étre calculé
a partir de la pesée d’ une certaine quantité d’' adhésif, avant et aprés sechage complet a
une température de 105°C. Les valeurs myymige € Mg Obtenues permettent d’ effectuer
le rapport qui donnelavaeur ES: [3].

Msec
ES———

M humide

Mode opératoire

On a pesé 2g de la colle de maghnia et 2g de la colle de Cargill, puis on ales étaer

sur des papiers aluminiums jusqu'a avoir une couche mince et uniforme.

Ensuite on a introduit ces 2g de colle de maghnia dans une étuve de laboratoire
(Iaboratoire de contrdle de qualité de ramdy), réglé aune température de 105°C, puison a
lancé lamanipulation jusgu'al’ arrét de la machine.

Les mémes étapes sont reproduites pour lacolle de Cargill.
e | ’adoucissement del’eau d’usine.

L’ adoucissement de I’ eau donne al ors des meilleurs résultats que I’ eau de I’ usine de G.E brut.

Cette eau adoucie sert a éliminer la dureté totale de I'eau. Constituer par le sulfate de
calcium (CaSO,) et de magnésium (MgSQ,), chlorure de calcium (CaCl,) et de magnésium
(MgCl,) ainsi que les bicarbonates (Ca(HCO3),, Mg(HCOs),).

Les bicarbonates de Ca et de Mg produisent des bicarbonates de Na. La résine opére les
échanges tant qu’elle dispose d’ions Na’ dont le nombre diminue au fur & mesure que le
volume d’ eau traitée augmente. Il arrive donc un moment ou larésine ne peut pas fixer tout le
calcium et le magnésium qui lui est fournis par |’ eau brute et elle laisse subsister une dureté

de plus en plus grande dans I’ eau traitée lorsque cette dureté dépasse la valeur qu’'on lui a

¥
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fixer d’admettre, on dit que la résine est épuisee C est-a-dire que sa formule est devenue R-

Ca” ou R-Mg?" , et &ce moment il faut procéder &larégénération de larésine

L’ eau brute passe a travers un lit de résine cationique R-Na préalablement chargé de

sodium (Na'), qui échange les ions calcium (Ca®") et magnésium (Mg*"), responsable de la

dureté de I’ eau. Laréaction de base est comme suit :
Ca®* + 2RNa —» 2Na + RCa
Mg* + 2RNa — » 2Na'+ RMg
Tousles sels de |’ eau traitée sont transformés en sel's de sodium.
- Dans le cas des bicarbonates :
R-2Na" + Ca(HCOs), »R-Ca?" + 2NaHCO;
R-2Na" + Mg (HCOs), R-Mg* + 2NaHCO;
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CHAPITRE IV : RESULTATSET DISCUSSIONS

L'objectif de la premiére partie de ce chapitre consiste a caractériser les amidons et le
borax utilisés dans I’ élaboration de la colle par différentes techniques (analyse par diffraction
desrayons X (DRX) ; analyse par spectroscopie IRTF, etc). La deuxiéme partie est consacrée
al’ éude de propriétés rhéol ogique des amidons et des colles préparées en fonction de 3 types
d’eaux (I’eau distillée, |’ eau adoucie et I’ eau de G.E).

IV.1.Caractérisation physico-chimiques des amidons (Maghnia et Cargill) et de borax :
Afin d'identifier les propriétés physico-chimiques de |I'’amidon Maghnia et de Cargill ains
gue le borax, différentes techniques d'investigations sont employeées a savoir : la diffraction

desrayons X (DRX), la spectrométrie (IRTF), humidité et |a perte au feu.

V.1.1 Caractérisation physico-chimique des amidons (M aghnia et Cargill)

IV.1.1.1 Diffraction desrayons X (DRX)

La Diffraction des Rayons X permet la caractérisation des différentes phases
minéralogiques constituant la structure des amidons. Le diffractogramme obtenu est

représenté sur lesfigures. V1.1, simultanément pour les deux types d’ amidons.

1400 - A-Amidon M aghnia
i B-Amidon Cargill
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FigurelV.1. Diagramme de diffraction des rayons-X d’amidon Maghnia et d’amidon de
Cargill.
Les angles des diffractions a 14.96°, 16.9° 17.86°%t a 23.18° 2O correspondant
respectivement a des pics caractérisant la cristallinité des amidons, les espaces intérfoliaires
correspondants sont respectivement de 12.4 A°, 5.3 A°,5.2 A° et 3.9 A°. Ladiffraction de ces
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amidons nous montre les mémes phases minéralogiques stipulant gue c’est des amidons de

type-C-.les pics de diffraction montrent que ces deux types d’amidons présentant une
cristallinité.et ont subits une modification.

1V.1.1.2 Analysepar spectroscopie |IRTF

La Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier (IRTF) nous a permis

d'effectuer I'analyse des fonctions chimiques présentes dans les amidons par |a détection des

vibrations caractéristiques des liaisons chimiques.

Le spectre d analyses infrarouges caractéristique des amidons de Maghnia et Cargill sont
représentés sur lafigure V.2 suivante:

50

{A-Amidon M aghnia
45 4B-Amidon Cargill

Transmitance (%)

OH

T T T T
4000 3500 3000

T T T T T T T T
2500 2000 1500 1000 500

Nombre d'onde (cm™)

FigurelV.2: Spectreinfrarouge des deux types d’ amidons.

Tableau V.1 : lesbondes cd caractérisations pour les amidons (Cargill et Maghnia)[1].

Liaisons Nombres d’ ondes (cm™)
Amidon Cargill Amidon Maghnia
O-H 3406.6 3409.009
H-O-H 1647.25 1640.129
CH,; C-C-O-H 1365.9 et 1156.6 1385.08 et 1149.9
C-O-C; C-O0,;C-C;C-H 1156.6 et 1084.06 1149.6 et 1075.06
C-H, 2800 2800
H-N 2300 2300
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Les mémes bandes de vibration sont détectées dans les spectres infrarouges des deux
types d’amidons (cité dans le tableau 1V.1).Par ailleurs nous remarquons que les bandes de
vibration du groupement &'V = 2800 cm™ et 2300 cm™ sont beaucoup plus apparents dans
I’amidon de Maghnia que celles de cargill.. Ces bandes correspondent aux modes de vibration
du groupement C-H, et H-N respectivement pour les deux amidons. Ce qui caractérise la

richesse de |’ amidon de Maghnia en ces composés, par rapport acelui de Cargill.

La faible tenure en azote (H-N) est indicative d’une teneur quasi nulle en proténe

mais moyennement présente dans |’amidon Cargill [53].
V1.1.1.3 Humidité des deux typesd’amidons :

Le taux d’humidité est exprimé par larelation suivante :

%H,0 _(m-m;) 200
m,—T

Avec:
m; : masse del’ échantillon initial plusla masse de verre de montre.
m, : masse de I’ échantillon apres séchage a 105°C pendant 24 heures.
T : lamasse de verre de montre (Q).

Les résultats des humidités sont regroupés sur le tableau IV.2.
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Tableau 1 V.2: Résultats des humidités des différents amidons.

% H,O
masses
m (9) m; () %H20 moyenne
Echantillon
Amidon Maghnia 3 2.59 13.66
13.16
Amidon Maghnia 3.08 2.69 12.66
Amidon Cargill 3 2.57 14.33
13.98
Amidon Cargill 3.08 2.66 13.63

Aprés le sechage a 105°C pendant 24h, pourcentage de I” humidité représente 13.98%

pour I'amidon de Cargill et 13.16.% pour I'amidon de Maghnia On remarque que le

pourcentage d’ humidité est plus important pour I'amidon de Cargill, que I'amidon de

Maghnia. Ce taux d’humidité correspond a la quantité d' eau physisorbée lors du séchage a
105°C pendant 24 heures.

IV.1.1.4 Perteau feu

Laperte au feu est calculée par larelation suivante :

Avec:

\

m3 : poids de |’ échantillon initial séché a105°C

%P.A.F= Sx

100

m,

Szuxloo

my : poids de I’ échantillon apres sa calcination a1050°C.

Les résultats des pertes au feu obtenus sont regroupés dans | e tableau 1V .3.

&
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Tableau V.3 : Résultats des pertes au feu des différents amidons.

Echantillons PAF(%)
S(%) PAF (%)
moyenne
Amidon Maghnia 100 86.34
86.84
Amidon Maghnia 100 87.34
Amidon Cargill 100 85.67
86.02
Amidon Cargill 100 86.37

D’ apres les résultats obtenus, on remarque que les pertes au feu sont  presque les mémes
pour les deux amidons, mais avec une petite différence. Les pertes au feu sont considérables
pour |I’amidon de Maghnia (86. 84%).et |'amidon de Cargill (86.02 %).

Les pertes au feu sont dues a la présence de carbonates, des sulfures, et I'eau de
congtitution des minéraux hydratés et le CO, qui est le principal gaz qui se dégage lors la

calcination des matiéres organiques gqui se décomposent vers 400°C.
IV.1.1.5 Teneur en matieresminéral :

Pour évaluer la teneur en matiere minéral I’amidon est calciné a 550°C dans un four a
mowiffle (carbolite, type CWF 11/5), les échantillons de 5g pesés a 0.1g prés des différant
amidons sont pesés dans un creuset sec et tarés puis chauffé sur plague chauffant jusqu’'a

carbonisation avant d’ étre placé dans le four pour calcination pendant 4heurs.

Les creusets sont ensuit pesés (aprés refroidissement), le pourcentage des cendres est

calculé comme indiqué :

Masse des cendres

% cendres= *100

Masse de |’ échantillon

&
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Nous obtenons pour notre amidon une teneur en cendre miné&ale de 0.3 e 0.35%
respectivement pour les amidons de Maghnia et Cargill.Nous remarguons que les

pourcentages cendres sont presgue équivalents.
IV.1.2.Caractérisation physico-chimiques du borax

V.1.2.1 Diffraction desrayons X (DRX)

Lerésultat del’ analyse minéralogique par DRX est donné dans les figures 1V.3.

10000

1
8000 - 1:Na,B,0.,5H,0
6000 | 1
intensité(%)
4000
1 1 1
2000 1 1 1 1
] * 11
0 -
T T T T T T T T T T T T T

position 2 théta

FigurelV.3. Diagramme de diffraction des rayons-X de borax.

Le difractogramme X du borax présenté sur lafigure V.3, met en évidence |’ existence
des pics principaux de la phase minéraogique de NaB,O;5 H,O. Cette derniere est
caractérisée par ses pics de diffraction 20.65°, 30.73, 34, 40.7° 20 .
1V.1.2.2 Analysepar spectroscopie IRTF

La Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier (IRTF) nous a permis
d'effectuer I'analyse des fonctions chimiques présentes dans Le borax par la détection des
vibrations caractéristiques des liaisons chimiques. Le spectre d'analyses infrarouges
caractéristique de borax est représenté sur lafigure 1V 4.
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FigurelV.4: Spectre infrarouge de borax.

Le spectre IR de borax confirme la présence bandes situées vers 1425 cm™ attribuées
a la vibration de valence V3B-O.la bonde 8993cm™ est attribuée & la liaison V1B-O. on

remarque aussi un pic vers 1200cmqui correspond ala vibration de B-O-H.

IV.2.Proprietés rhéologiques des amidons (Maghnia et Cargill)

A fin de suivre I’ évolution, le comportement rhéologique des deux amidons lors du
traitement thermique et cela pour déterminer les point de gélatinisations de ces amidons, nous
les avons traité a des températures différentes (de 30°C, jusgu'a 70°C) pour mesurer leurs

viscosité a chague température.
V.2.1 Viscosité.

Les résultats obtenus pour lavariation de laviscosité dynamique del’amidon de Maghnia
et I’amidon Cargill qui sont mesures a I’ aide de viscosimétre de brookfield a des différentes

températures sont résumés dans le tableau |V .4 :

al
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Tableau I V.4 : variation des Viscosités dynamiques de I’amidon Maghnia en fonction de
température pour chague type d’ eau

Viscosité dynamique(Pa.s)

Températures

(°C) Eau distillée Eau adoucie Eau d’usine
30 0,004 0,004 0,005
35 0,012 0,021 0,03
40 0,028 0,049 0,06
45 0,045 0,058 0,065
50 0,075 0,078 0,083
55 0,089 0,09 0,1
60 0,113 0,15 0,18
65 0,142 0,172 0,193
70 0,188 0,191 0,199

Tableau I V.5: Variation des viscosités dynamiques d’ amidon Cargill en fonction de

température  avec chaque type d eau.

Viscosité dynamique Pa.s)

Températures

(°C) Eau distillée Eau adoucie Eau d’'usine
30 0,002 0,001 0,003
35 0,004 0,003 0,008
40 0,006 0,02 0,033
45 0,007 0,028 0,076
50 0,009 0,044 0,082
55 0,013 0,05 0,099
60 0,017 0,057 0,13
65 0,046 0,064 0,146
70 0,085 0,16 0,175
75 0,18 0,195 0,198

2
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Les résultats de ces analyses sont représentés sur les figures 1V.6et V.5

respectivement pour |I’amidon de Maghnia et pour I’amidon Cargill.
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FigurelV.5: Variation dela Viscosité dynamique d’amidon Maghniaen fonction dela
température pour chaque type d eau
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FigurelV.6: Variation de laviscosité de |’amidon de Cargill en fonction de latempérature
pour chaque type d’ eau.
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Nous constatons que la viscosité d’amidon augmente avec |’augmentation de
température, et cela pour les trois types d’eau. En effet I’amidon de Maghnia avec |’ eau
distillée commence aformer un gel a partir de latempérature de 55°C  pour une viscosité de
0.089Pa.s; par contre avec |I’eau adoucie le point de gélatinisation est a partir de 55°C pour
une viscosité de 0.09Pa.s; la température de gélatinisation et moins importante en  utilisant
I’eau d’usine 50°C et aussi une viscosité plus éevé 0.098Pa.s.

L’amidon de Cargill a des températures de gélatinisation différentes de I’amidon
Maghnia , on remarque que avec lI'eau digtillée a une température de 65°C et de
viscosité 0.017Pass ; I’ eau adoucie est de température de 65°C et de viscosité de 0.064Pa.s et

de température de 60°C avec |’ eau d’ usine de viscosité de 0.13Pa.s.

I'V.3.Propriétés rhéologiques des colles a base des deux types d’amidons.

Apres |'élaboration des différents colles plusieurs Propriétés rhéologiques sont
étudiées telles que la viscosité ou on utilise trois types d’ eau, on fait varier la température, et
pour la mesure on utilisant deux types de viscosimétres.et la densité en utilisant un

pycnometre.
1V.3.1 Viscosité.
L’ une des principaux paramétres qui gouverne les propriétés rhéologiques des colles
est laviscosité.
1V.3.1.1 Colle prépar ée a base d’amidon M aghnia.

Afin de voir I'influence de la température et la quantité de borax sur les colles des
différents amidons a différentes températures nous avons mesuré leurs viscosités
cinématiques a I'aide de viscosimétre de G.E et la viscosité dynamique a I'aide de

viscosimetre brookfiel correspondants.

A) Avec 1g de borax

Pour mesurer les viscosités cinématiques et dynamiques dans cette étape on fixe la

guantité de borax a 1g pour tout les préparations de colle qu’ on adéja présenté ( chapitre 111).

e Viscosité cinématique

D’ aprésles données de G.E laviscosité cinématique des colles a base des amidons de
Cargill et Maghnia varié entre 1.40s et 2.10s.

&
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Lesrésultats des viscosités pour la colle de Maghnia sont regroupés dans le tableau
V.6.

Tableau V.6 : Variation de viscosité cinématique de la colle de Maghniaen fonction de la
température pour chague type d eau

Viscosité cinématique ()
Températures | Eau distillée Eau adoucie Eau d’'usine

)

30 1,58 1,54 1,59

32 2,02 2 2,04

34 2 2,08 2,06

36 1,59 1,59 2,09

38 1,54 1,57 2,11

40 1,50 154 1,55

La représentation graphique des résultats du tableau 1V.6 est donnée par la figure IV.7

suivant :

viscosité avec |'eau distillée ==viscosité avec |'eau adoucie

viscosité avec I'eau d'usine
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FigurelV.7: Variation de viscosité cinématique de la colle de Maghnia en fonction dela
température pour chague type d’ eau.
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e Viscosités dynamiques.

D’ apres les recherches bibliographiques on trouve que la viscosité dynamique des colles a

papiers cartons varie selon leurs domaines d’ usage comme la montre les valeurs résume dans

letableau IV.7. [41].

Tableau 1V.7 Domaine de variation des viscosités des colles.

Viscosité (cps)

Domaine de lamise en ceuvre

3000-2500 Les colles pateuses et mastic.

2500-1000 Les colles pour le métal
1000-300 Les colles pour le bois et papier
300-100 Vernis adhésifs

Les résultats de la viscosité dynamique pour la colle de Maghnia préparée avec différents eau sont

résumés dans le tableau |V .8 suivant :

Tableau V.8 Variation de viscosité dynamique de la colle de Maghnia en fonction de la

température pour chague type d’ eau

Viscosité dynamique (Pa.s)
Températures (°C) Eau distillée Eau adoucie Eau d’'usine
30 0,731 0,74 0,79
32 0,9 0,8 0,8
34 0,86 0,94 0,86
36 0,79 0,86 0,89
38 0,68 0,74 0,9
40 0,556 0,68 0,75

Les résultats de tableau V.8 sont representés dans lafigure V.8 siuvant :
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FigurelV.8: Variation de viscosité dynamique de la colle de Maghnia en fonction dela
température et en fonction de chaque type d’ eau.

B) Avec 0.8g de borax

Dans cette étape on avarié la quantité de borax a 0.8, puis en refait les mémes
mesures pour les viscosités cinématiques et dynamiques des colles préparées.

e Viscosités cinématique

Les résultats des viscosités cinématiques des colles de Maghnia préparée avec

différentes types d’ eau sont regroupé dans le tableau V.9 suivant :

Tableau V.9 : Variation de viscosité cinématique de la colle de Maghnia de en fonction de
température pour chague type d’ eau

Viscosité cinématique(s)
Températures (°C) | Eau distillée Eau adoucie Eau d’usine
30 1,56 1,57 1,58
32 2,01 1,59 2,02
34 1,57 2,02 2,04
36 1,55 1,58 2,07
38 1,53 1,55 2,1
40 1,49 1,52 1,53
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La représentation graphique des résultats donnés dans le tableau 1V.9 est donnée par

lafigure1V.9. Suivant :

viscosité avec |'eau adoucie

viscosité avec |'eau distillée

viscosité avec I'eau d'usine
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FigurelV.9: Variation de viscosité cinématique de la colle de Maghnia en fonction de la
température pour chaque type d’ eau.

e Viscosités dynamiques

Les résultats des viscosités dynamiques des colles de Maghnia sont résumes dans le tableau
V.10 suivant :

Tableau V.10 : Variation de viscosité dynamique de Maghnia de lacolle de en fonction de

température pour chaque type d' eau

Viscosité dynamique (Pa.s)
Températures (°C) Eau distillée | Eau adoucie Eau d’'usine
30 0,56 0,62 0,71
32 0,72 0,7 0,76
34 0,64 0,76 0,84
36 0,6 0,68 0,89
38 0,57 0,6 0,76
40 0,5 0,53 0,66

Les résultats de ces anal yses sont représentés dans lafigure 1V.10 suivante :
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FigurelV.10: Variation de viscosité dynamique de de Maghniala colle en fonction

de latempérature pour chague type d' eau

L’analyse des résultats obtenus dans les figures ci-dessus montre que la viscosité
(dynamique ou cinématique) de la colle préparée a partir de différentes eaux est
proportionnelle aux variations de la température, elle augmente jusqu'a une valeur maximale.
Pour |’ eau distillée la valeur maximale des viscosités des colles est de 2.02(s) et 0.9 (Pa.s) et
pour |’ eau adoucie de 2.08(s) et 0.94(Pa.s) et dans le cas d’ eau d’ usine la valeurs maximal est
de 2.11(s) et 0.9(Pa.s) puis diminue.

On remarque que pour la colle préparé avec I'eau digtillée présente de faibles
Viscosités en comparaisons avec les deux autres colles préparées avec |’ eau adoucie et |’ eau
d’'usine, et celle prépare avec I'eau adoucie sont moins faibles que les viscosités des colles
préparées avec |’eau d'usine. Elles varient entre 1.54 et 1.54(s), et entre 1.59t 1.55(s) pour

celle d’ eau adoucie et celle d eau d’'usine respectivement.

Par ailleurs, pour la colle d amidon de Maghnia et avec |’ eau distillée on remarque que
la valeur maximale correspondant a 2.02 (s) et 0.9 (Pa.s) ,et a une température de 33.5°C,

cette derniére présente e point de gélatinisation de lacolle.

Par comparaison avec les viscosités des deux autres colles, on remarque que les
viscosités maximales sont de 2.08(s) et 0.94 (Pa.s) pour la colle préparée avec |’ eau adoucie a
latempérature de 34°C, et pour la colle préparée avec I’ eau d’ usine on remarque que la valeur
maximale est de 2.11(s) et 0.9 (Pa.s) a une température de 38°C.
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Ces différances de viscosité sont expliquées par la différence des propriétés des eaux

gu’ on autilisés asavoir |’ eau distill ée.

D’ aprés les valeurs des viscosités qu’ on a trouvé pour les colles avec les trois types d’ eau et
avec une quantité de 0.8g de borax on remarque une diminution de ces valeurs mais les
températures de gélatinisation sont les mémes. Cette diminution des valeurs de viscosités
sexpliquent par la diminution de la quantité de borax qu'a un rdle important dans
I” augmentation de la viscosité.

Les viscosités les plus petites et la température de gélatinisation la plus qualifiée se
trouve dans le cas de la colle préparée a base d'eau distillée et ¢ca peut s expliquer par les
bonnes propriétés de cette eau car elle n'a pas les minéraux qui peuvent influencer

négativement sur cette colle.

Les viscosités et la température de gélatinisation pour la colle avec |’ eau adoucie sont
plus grandes que celles dans le cas de colle préparées avec de |’ eau distill ée.

Par contre les viscosités et les températures de géatinisations trouvées dans le cas
d'utilisation d’eau d'usine sont plus grandes que les deux autres. Cela s explique par
I’ existence des impuretés, et une forte dureté, cette derniére du probablement a la nature des
terrains traversés par I'eau (calcaires). Les inconvénients de ce genre d’ eau entrainent une
formation de dépbt de carbonate de calcium et de magnésium (CaCO3 et MgCO3) a des

températures avoisinant les 40°C.
1V.3.1.2 Colle préparée a base d’amidon de Car gill

La méme opération de mesure de viscosité dans le cas des colles de Maghnia est réalisée

pour |I’amidon de Cargill.

A) Avec 1g deborax.
e Viscosités cinématiques

Les valeurs de la viscosité cinématique des colles préparée a base d’ amidon de Cargill avec
1g de borax sont présentées dans le tableau IV.11.Le tracé des courbes des viscosités des

colles sont illustrées danslafigure 1V.11.

3



Chapitre IV Résultats et discussions

Tableau 1V.11: Variation de viscosité cinématique de la colle de Cargill de en fonction de

température pour chaque type d’ eau

Viscosité cinématique 1(s)
Températures
(°C) Eau distillée Eau adoucie Eau d’usine
30 1,53 157 1,56
32 2,06 1,58 2,01
34 1,57 2 2,05
36 1,54 157 2,09
38 151 1,52 2,11
40 1,49 1,47 15
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FigurelV.11: Variation de viscosité cinématique de lacolle de Cargill en fonction dela
température pour chague type d’ eau

e Viscosités dynamiques

Les valeurs de la viscosité dynamique des colles prépare a base d’amidon de Cargill avec 1g
de borax sont résumées dans le tableau 1V.12.les courbe des viscosités des colles sont

présentées danslafigure V.12,
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Tableau 1V.12 : Variation de laviscosité dynamique delacolle de Cargill de en fonction de
température pour chague type d’ eau

Viscosité dynamique (Pa.s)
Températures (°C) Eau digtillée Eau adoucie Eau d'usine
30 0,49 0,6 0,701
32 0,68 0,61 0,797
34 0,57 0,74 0,85
36 0,54 0,55 0,92
38 0,477 0,51 0,877
40 0,47 0,49 0,69
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FigurelV.12: Variation de viscosité dynamique de lacolle de Cargill en fonction dela
température pour chaque typed eau

B) avec 0.8g de borax
Les mémes étapes de préparation juste en variant la quantité de borax de 1g a 0.8g.

e Viscosités cinématique

Les résultats sont présentés dans le tableau V.13 et la représentation graphique de ces

résultats est donnée dans lafigure IV.13.
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Tableau 1V.13 : Variation de viscosité cinématique de la colle de Cargill de en fonction de
température avec chague type d’ eau

Viscosité cinématique ()
Températures (°C) Eau distillée Eau adoucie Eau d’'usine

30 1,49 151 1,55
32 2,03 1,58 2

34 1,56 2 2,03
36 151 1,56 2,05
38 15 151 2,1
40 1,45 1,46 1,49
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FigurelV.13: Variation de viscosité cinématique de la colle de Cargill en fonction dela

température pour type d’ eau

Viscosités dynamiques

Le tableau 1V.13 suivant regroupe les valeurs des viscosités dynamiques des colles et leurs

représentations graphiques données dans lafigure 1V.14.
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Tableau 1V.14 : Variation de viscosité delacolled dynamique de Cargill enfonction de

température pour chague type d’ eaul.

Viscosité dynamique (Pa.s)
Température

(°C) Eau distillée Eau adoucie Eau d’'usine
30 0,45 0,59 0,69

32 0,64 0,6 0,74

34 0,52 0,72 0,82

36 0,5 0,53 0,86

38 0,43 0,47 0,75

40 0,4 0,43 0,67

FigurelV.14: Variation de viscosité dynamique de la colle de Cargill en fonction dela
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Les résultats obtenus pour les colles préparées a base d’amidon de Cargill avec les trois types

d’'eau (digtillée, adoucie et d'usine) sont inferieures a celles trouvées pour les colles de

Maghnia, mais on remarque que les températures de gélatinisations restent les mémes.

L’ argumentation de cette différence de viscosité revient aux bonnes propriétés d’amidon de

Cargill.
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IV.3.2variation des densités.

La densité de colles éaborées avec les deux types d’amidon et les trois types d’ eaux
est déterminée en utilisant un pycnométre, ¢’ est la méthode psychométrique.  Les résultats
obtenus pour la variation de la densité des colles a base d’amidon de Cargill et de maghnia
en fonction de la température sont regroupés dans les tableaux si dessous :

1V.3.2.1 Densité de la colle de Maghnia.

a) Avec 1g deborax

En fixant la quantité de borax a 1g lors de la préparation de la colle puis en mesure la
densité de chague type de colle avec la méthode psychométrique .Les résultats sont regroupe

dansletableau V.15 suivant :

Tableau V. 15: Les densités de la colle de Maghnia.

Densités
Températures

(°C) Eau distillée Eau adoucie Eau d’'usine
30 1,2 1,22 1,22

32 1,16 1,16 1,21

34 1,15 1,14 1,18

36 1,14 1,12 1,17

38 1,12 1,11 1,14

40 1,11 1,09 1,12

Le tracé de la courbe de variation de la densité en fonction de la température est donné dans
lafigurelV.15.
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FigurelV.15: Variation de ladensité dela colle de Maghnia en fonction de

température pour chague type eaux.

b) avec 0.8g de borax

En refait |es méme mesures mais dans ce cas on varie la quantité de borax de 1g a0.8g, le

tableau V.16 résumé tout les résultats :

Tableau V. 16: Les densités de la colle de Maghnia.

Densités
Températures (°C) Eau distillée Eau adoucie Eau d’'usine
30 1,18 1,21 1,2
32 1,15 1,2 1,19
34 1,144 1,195 1,18
36 1,137 1,17 1,16
38 1,13 1,158 1,14
40 1,126 1,134 1,13

Le tracé de lacourbe de variation de densité en fonction de la température est donné dans

lafigurelV.16.
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FigurelV.16: Variation de ladensité de la colle de Maghnia en fonction des temérature
pour chague type eaux.

1V.3.2.2. Colle préparé a base d’amidon Cargill.

La méme opération est réalisée a base d’amidon de Cargill, les résultats sont donnés dans

les tableaux V.17, IV.18 et leurs représentations graphiques correspondantes sont données

danslesfigures V.17 et 1V.18 respectivement pour 1g de borax et 0.8g de borax.

A) avec 1g de borax

Tableau V. 17: les densités de la colle de Cargill.

Densités
Températures
(°C) Eau distillée | Eau adoucie | Eau d’'usine
30 1,25 1,19 1,25
32 1,22 1,175 1,24
34 1,2 1,15 1,22
36 1,18 1,134 12
38 1,16 1,12 1,18
40 1,155 1,11 1,16
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FigurelV.17 : Variation deladensité de lacolle de Cargill en fonction de température
pour chaquetyped’ eaux.

b) avec 0.8g de borax

Tableau V. 18: les densités de la colle de Cargill

Densités
Températures
(°C) Eau digtillée Eau adoucie Eau d’'usine
30 1,17 1,18 1,19
32 1,16 1,17 1,18
34 1,15 1,15 1,17
36 1,13 1,14 1,15
38 1,13 1,13 1,13
40 1,11 1,12 1,13
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FigurelV.18: Variation de ladensité delacolle de Cargill en fonction de température pour
chague type d’ eaux.
D’ aprés les résultats des tableaux V. 15, V.16, IV. 17, IV. 18, et les courbes précédentes on
remarque, que les densités des colles diminuent avec |’ augmentation des températures. Cela
s explique par le fait que I’amidon commence a rentrer en réaction avec les autres matieres
premieres pour dégager de la vapeur en outre les molécules composant cette colle prend plus

de volume.
V.4 Détermination del’ extrait sec des colles.

Cette partie concerne la détermination de taux de matieres seches dans les deux types
colles (Colle a base d’amidon Maghnia et colle a base d’amidon Cargill), en utilisant une
étuve de I’'usine (Ramdy) ; cet appareil nous donne le taux de matiéres seches. Les résultats

obtenus lors de ce test sont regroupés dans le tableau qui suit :

Tableau V. 19 : résultats de I’ extrait sec pour les deux types de colles.

Typedecolle Taux de matiéres seches % Temps (min)
Colle a base d’amidon 19.76 16
Maghnia
Colle a base d’amidon 21.94 9.8
Cargill
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D’ §pres les résultats on remarque que le taux de matieres seches dans Colle a base d’ amidon
Cargill est plus important que ce lui trouvé dans la colle a base d’amidon Maghnia et c’'est le

cas contraire pour le temps de ces deux déterminations.
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Conclusion Générale

Notre travail qui a été effectué au laboratoire de technologie des matériaux et du génie

des procédés (LTMGP) et qui est porté sur la caractérisation physico-chimique de deux types

d’amidons : I’amidon de Cargill, et de Maghnia et |e borax. En outre une étude comparative

de deux types de colles obtenues a base de ces deux types d’ amidons

v

Les résultats de I’ analyse qualitative par diffraction des rayons X sur les amidons
nous ont permis de trouver les mémes phases minéralogiques et que les deux types
d’ amidons sont de type —C-

En ce qui concerne le borax la DRX nous a permis la détermination d'une seul

principal e phase miniral ogique,Na:B 407 5H,0.

Les résultats par analyse infrarouge a transformer de fourrier sur les amidons de
Cargill et Maghnia, nous ont permis de déceler |’ existence des mémes bandes
caractéristiques mais avec des différences en longues d’ ondes.

En ce qui concerne le borax I'IRTF nous ont aidé a observer des bandes
caractéristiques de vibration de valence V3B-O et V1B-O. ainsi que lavibration de
B-O-H.

En ce qui concerne le borax I'IRTF nous ont aidé a observer des bandes
caractéristiques de vibration de valence V3B-O et V,B-O. ainsi que la vibration

de B-O-H.

Les résultats de la mesure du taux d’humidité ont montré que les amidons de
Cargill et de Maghnia ont une humidité acceptable mais avec une différence
remarquable. Elle est relativement élevée dans I’amidon de Cargill (13.98%) que
celle de Maghnia (13.16 %).

La mesure des pertes au feu des amidons nous a permis de trouve un taux de
matiere minéral plus important dans |I’amidon de Cargill que dans I’amidon de
Maghnia.

Le taux de cendres est relativement important (0.35%) pour Cargill que celle de
Maghnia( 0.3% ).

On a estimé que le point gel d’amidon Cargill avec I’ eau distillée et I’ eau adoucie
est dans I'intervalle de température [55-60°C], et dans I’intervalle [60-65°C] avec

I’eau d'usine.




Conclusion générale

En ce qui concerne I’amidon Maghnia son point de géatinisation et dans
I'intervalle de température [60-65°C] avec I'eau distillée et I'eau adoucie et plus
élevée (plus de 65°C) avec I’ eau d’ usine.

Les résultats des températures de gélatinisation des colles confirment qu’ aprés
I’ eau distillée ¢’ est a base de |’ eau adoucie qu’on aobtenue une meilleure colle.

D’ aprés les résultats obtenus sur les viscosités des colles, on constate que les
viscosités des colles a base d’ amidon Maghnia sont supérieures part rapport acelle
trouvés avec les colles d amidon Cargill.

Nous avons constaté aussi que les viscosités de chague type de colle abase de 1 g
de borax sont les plus élevées par rapport acelles de 0.8 g de borax. Alors que les
densités des colles varient inversement avec |’ augmentation de la température.

Xl
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ANNEXE 1 : Fiche technique des eaux utilisées (distillée, adoucie, usine) pour la préparation
des différentes types de colle.

Tableau 1 : Fiche technique des eaux.

eaux distillée adoucie usine
propriét

pH 6.94 7.3 7.50
Conductivités (u.s) 4.83 880 760

Turbidités(U.T.F) 0.00 0.14 0.16




ANNEXE 2 : Viscosimeétre brookfield.

a. Caractéristiques et avantages::
Facilité d' utilisation ;
Aucun cacul requis (affichage direct de la viscosité en cP ou en mPays) ;
18 vitesses pour une grande capacité de la plage de mesurent ;
Précision : +1.0 % de plage de mesure ;
Reproductibilités : £0.2 % [46].
b. Sélection du viscosimeétre Brookfield
Tandis que I'on recommande divers modeles de viscosimetres Brookfield pour des

AN N NN

applications de viscosités hautes, moyennes et basses, ces désignations sont seulement des
orientations. Des vitesses multiples et des mobiles interchangeables sur chaque viscosimetre
permettent une grande flexibilité dans I'application. La sélection du bon modéle assurera la
sensibilité et la précision maximales dans la gamme de viscosité mesurée [45].
b. 1. Viscosimetresrotatifs: Applicationstypiques Faible viscosité (L V)
» Gamme: 15 a2 000 000 centipoises
Adhésifs (solvant); produits chimiques, cosmétiques, cires chaudes;, encres
(lithographique); peintures de latex; polyméres; solutions en caoutchouc; solvants [45].
b.2.Moyenne viscosité (RV)
» Gamme: 100 a 13 000 000 centipoises
Adhésifs; pates céramiques, gommes; encres (sérigraphie); peintures; papier peintures;
plastisols; couches superficielles; vernis. [45].

b.3.Haute Viscosité (HA /HB)

» Gamme: 200 a 104 000 000 centipoises
Asphalte; composés calfeutrant; époxydes; gels, encres (offset); pates, bitumes,

mastics; feuille modelant composeés.
Asphalte; composés calfeutrant; époxydes; gels; encres (offset); pétes;, bitumes; mastics,
feuille modelant composés. [45].

C- Géométrie de Mobile Brookfield

Tous les viscosimétres Brookfield sont fournis avec des mobiles appropriés pour la plupart
des applications. Il y a des situations ou la géométrie du mobile doit étre spécifiée afin d'avoir
les meilleurs résultats. Tous les mobiles sont en acier inoxydable. De plus, des accouplements

rapides et des extensions de mobile sont aussi disponibles pour certains mobiles[45].



Figurel: Jeu de mobilesLV [45].

d. Mobilestype disques
Pour les applications générales pour des résultats précis et reproductibles Inclus avec
le modéle LV (mobiles 2 et 3), Inclus avec les modeles RV/HA/HB (mobiles 2 a 6) [45].
» Mobilestype cylindriques
Pour la plupart des applications impliquant des liquides non-newtoniens comme des
peintures. Fournir une géomeétrie de mobile scientifiquement définie pour le calcul du taux de
la contrainte de cisaillement afin de déterminer la viscosité.
Applicable a n'importe quel modele de viscosimétre Inclus avec les modeles LV (mobiles 1 et
4) et RV/HA/HB (mobile 7) [45].
» Mobilestype T-Bar
Pour mesurer des matieres non-fluides comme des pétes, des gels et des cremes.
Généralement utilisées avec le support Helipath [45].
» Cylindre coaxial
Fournir des données rhéologiques incluant la contrainte de cisaillement et la valeur du
taux de cisaillement.
Disponibles avec plusieurs accessoires : petit adaptateur d'échantillon, adaptateur UL et
systéme thermostat. [45].



Résumé

Résumé

Dans notre travail, nous avons comparé deux colles a base de différents types
d’amidons. Les matiéres premiéres (amidon et le borax) ont été caractérisées par plusieurs
techniques (DRX, IRTF). Les caractéristiques rhéologiques des amidons ont été déterminées
par différents analyses (PAF, humidité, la teneur en matieres minérales). Nous avons mesuré
les viscosités (cinématiques et dynamiques). En autre on a déterminé les températures de
gélatinisations des colles élaborées en fonction de trois types d’ eau (distillée, adoucie et I’ eau
d'usine) et mesuré la densité de chaque type de colle .les résultats sont satisfaisantes du

moment que ¢a nous a permis de trouver quelle est le type d’ eau qui donne lameilleur colle.

Mots clés ; amidon, colle, viscosité, densité.
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