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Resume

Ce travail s'inscrit dans le cadre de la valorisation des déchets de biomasse locale pour le
développement de matériaux durables. L'objectif principal est I'élaboration et la caractérisation
de films agricoles biodégradables a base d'agar-agar/HEC/PVP, renforcés par du biochar issu
de noyaux de dattes. Les résultats de caractérisation ont mis en évidence que l'incorporation de
ce biochar amélioré confére aux films de meilleures propriétés thermiques, mécaniques et
barrieres, tout en leur offrant une excellente protection contre les rayons UV et une
biodégradabilité contrdlée en milieu naturel.

Abstract

This work focuses on the valorization of local biomass waste for the development of sustainable
materials. The main objective is the preparation and characterization of biodegradable
agricultural films based on agar-agar/HEC/PVP, reinforced with biochar derived from date
stones. The characterization results demonstrated that the incorporation of this improved
biochar enhances the thermal, mechanical, and barrier properties of the films, while providing
excellent UV protection and controlled biodegradability in natural environments.
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Introduction

1 Introduction

L’agriculture moderne repose largement sur 1’utilisation de matériaux plastiques destinés a
améliorer les performances agronomiques et a optimiser I’utilisation des ressources naturelles.
Parmi ces matériaux, les films agricoles occupent une place prépondérante grace a leurs
nombreuses applications dans le paillage, la couverture des serres, la protection des cultures et
la conservation de I’humidité des sols. A 1’échelle mondiale, le marché des plastiques agricoles
connait une croissance continue sous 1’effet de I’intensification des systémes de production et
de la nécessité d’accroitre la productivité agricole face aux défis de la sécurité alimentaire. Les
films de paillage constituent aujourd’hui I’un des segments les plus importants de ce marché en
raison de leur efficacité¢ dans la réduction de I’évaporation, le controle des adventices et
I’amélioration des rendements.

Cependant, les matériaux plastiques conventionnels utilisés en agriculture sont majoritairement
issus de ressources fossiles et présentent une trés faible biodégradabilité. Aprés utilisation, leur
récupération demeure souvent difficile et coliteuse, entrainant I’accumulation progressive de
résidus plastiques dans les sols agricoles. Cette situation contribue a la pollution des
¢cosystémes, a la formation de microplastiques et a la dégradation de la qualité des sols. Face
a ces préoccupations environnementales croissantes, le développement de matériaux
biodégradables capables de remplacer les plastiques conventionnels constitue aujourd’hui une
priorité scientifique et technologique.

Les films biodégradables élaborés a partir de biopolymeres naturels représentent une alternative
particulierement prometteuse. Parmi les différents biopolymeéres étudiés, 1’agar présente
plusieurs avantages tels que son origine renouvelable, sa biodégradabilité, sa capacité
filmogeéne et sa disponibilit¢ commerciale. Toutefois, les films a base d’agar présentent
certaines limitations liées a leur sensibilité a I’humidité et a leurs propriétés mécaniques parfois
insuffisantes. Afin d’améliorer leurs performances, de nombreux travaux ont exploré
I’incorporation de charges naturelles susceptibles de renforcer la matrice polymérique et de
modifier favorablement ses propriétés fonctionnelles.

Parallelement, le biochar apparait comme un matériau particulierement intéressant dans le
domaine des biocomposites. Produit par pyrolyse de biomasses lignocellulosiques en
atmosphere pauvre en oxygene, il possede une structure carbonée stable, une porosité
développée et une surface spécifique élevée. Son incorporation dans les matrices polymériques
peut améliorer certaines propriétés physiques, optiques, thermiques et barriéres tout en
favorisant la valorisation de résidus agricoles abondamment disponibles.

L’Algérie dispose d’un potentiel considérable en matiere de biomasses agricoles valorisables.
Parmi celles-ci, les noyaux de dattes représentent un sous-produit généré en grandes quantités
par les activités de production, de transformation et de consommation des dattes. Malgré cette
disponibilité importante, leur valorisation dans le domaine des matériaux biodégradables
demeure encore peu explorée. A notre connaissance, les travaux consacrés a 1’élaboration de
films biodégradables a base d’agar renforcés par du biochar issu de noyaux de dattes restent
trés limités dans le contexte algérien.
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Introduction

Le présent travail présente ainsi un caractére pionnier et exploratoire. Une part importante de
I’¢tude a été consacrée a la mise au point de ’ensemble du protocole expérimental, depuis la
préparation des noyaux de dattes jusqu’a I’obtention des biochars, leur incorporation dans la
matrice polymérique et la caractérisation des films élaborés. Les différentes étapes de
production, de formulation et d’analyse ont été développées et adaptées afin d’établir une
méthodologie reproductible susceptible de servir de base a de futurs travaux dans ce domaine.

L’objectif principal de ce mémoire est de développer des films biodégradables a base d’agar
renforcés par des biochars issus de noyaux de dattes obtenus sous différentes conditions de
pyrolyse et d’évaluer I’influence de ces biochars sur les propriétés des matériaux élaborés.

Pour atteindre cet objectif, le mémoire est structuré en trois chapitres :

Le premier chapitre présente une synthése bibliographique consacrée aux plastiques agricoles,
aux films biodégradables, aux biopolymeres filmogenes ainsi qu’aux biochars et a leurs
applications dans les matériaux composites.

Le deuxiéme chapitre décrit les matériaux utilisés, les protocoles expérimentaux développés
pour la préparation des biochars et des films biodégradables, ainsi que les différentes méthodes
de caractérisation mises en ceuvre.

Le troisiéme chapitre est consacré a la présentation et a la discussion des résultats relatifs aux
propriétés des biochars, aux performances des films biodégradables ¢laborés, a leur
biodégradabilité et a leur structure analysée par diffraction des rayons X.

Ce travail vise ainsi a contribuer a la valorisation de ressources agricoles locales, a la réduction
de I’'impact environnemental des plastiques conventionnels et au développement de matériaux
biodégradables innovants adaptés aux enjeux de 1’agriculture durable.
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Généralités sur les films agricoles

1.1 Contexte et définition

L'intensification des systémes agricoles au cours des derniéres décennies s'est accompagnée
d'une augmentation considérable de 1'utilisation des polymeres plastiques dans les pratiques
culturales. Parmi ces matériaux, les films agricoles occupent une place centrale en raison de
leur capacité a modifier les propriétés physiques du sol et le microclimat des cultures. Ces films
sont généralement définis comme des matériaux polymériques minces utilis€és pour des
applications variées telles que le paillage des sols, les couvertures de serres, l'ensilage, ou
encore la protection des cultures horticoles et maraicheres. Leur usage vise principalement a
améliorer l'efficacité agronomique des systémes de production par la conservation de
I'humidité, le contrdle de la température et la limitation des adventices (Kasirajan et Ngouajio,
2012 ; Akhir et Mustapha, 2022).

Depuis les années 1960, les films en polyéthyléne (PE) se sont imposés comme les matériaux
les plus utilisés en agriculture en raison de leur faible cott, de leur stabilité chimique et de leurs
propriétés mécaniques ¢élevées (Kasirajan et Ngouajio, 2012). Toutefois, 1'accumulation des
résidus plastiques dans les sols agricoles est devenue une problématique environnementale
majeure. La faible biodégradabilité des polyméres conventionnels favorise la persistance de
fragments plastiques et de microplastiques dans les agroécosysteémes terrestres (Somanathan et
al., 2022 ; Steinmetz et al., 2016 ; Qi et al., 2020). Dans ce contexte, le développement de films
agricoles biodégradables constitue aujourd'hui une stratégie importante pour réduire les impacts
environnementaux associés a ce que l'on appelle parfois la « plasticulture » (Yu et al., 2024).
Les recherches récentes se concentrent sur des matériaux capables d'offrir des performances
agronomiques comparables a celles des films conventionnels tout en assurant une
biodégradation contrdlée dans les sols agricoles (Akhir et Mustapha, 2022 ; Menossi et al., 2021
; Campanale et al., 2024).

1.2 Evolution historique

L'utilisation des films plastiques en agriculture a débuté au milieu du XXe sie¢cle avec les
premiers travaux sur le paillage en polyéthyleéne de basse densité (LDPE). Les études pionniéres
ont montré que le paillage plastique permettait d'augmenter la température du sol, de réduire
les pertes hydriques par évaporation et d'améliorer significativement les rendements agricoles
(Kasirajan et Ngouajio, 2012). L'expansion rapide des cultures sous paillage plastique a entrainé
une forte croissance mondiale du marché des films agricoles. Les films conventionnels ont
progressivement été intégrés aux systémes intensifs de production horticole et maraichére en
raison de leurs performances techniques €levées (Kasirajan et Ngouajio, 2012 ; Qi et al., 2020).

Cependant, les difficultés liées a la collecte et au traitement des déchets plastiques agricoles ont
progressivement conduit a remettre en question ces matériaux conventionnels. Les films usagés
sont fréquemment contaminés par le sol, les pesticides et les résidus organiques, ce qui
complique et cofite cher leur recyclage (Somanathan et al., 2022). A partir des années 2000, les
recherches se sont orientées vers les polymeres biodégradables et biosourcés. Les matériaux a
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base d'acide polylactique (PLA), de polyhydroxyalcanoates (PHA), d'amidon thermoplastique
et de polyesters biodégradables ont progressivement émergé comme des alternatives
prometteuses aux polymeres pétrosourcés (Menossi et al., 2021 ; Halley et Averous, 2014 ; Yu
et al., 2024).

Table 1:evolution historique des films agricoles

1950-1970 Introduction des films Début du paillage Kasirajan et Ngouajio
PE plastique (2012)
1970-1990 Expansion industrielle Intensification des Kasirajan et Ngouajio
cultures (2012) ; Qi et al. (2020)
1990-2010 Préoccupations Gestion des déchets Somanathan et al.
environnementales plastiques (2022) ; Steinmetz et al.
(2016)
2010-2025 Développement des Transition vers des Akhir et Mustapha
films biodégradables matériaux durables (2022) ; Menossi et al.

(2021) ; Halley et
Averous (2014)
2025- Optimisation et Agriculture circulaire Dada et al. (2025) ;
généralisation durable Pittarello et al. (2025) ;
Campanale et al. (2024)

1.3 Principales applications des films agricoles

1.3.1 Films de paillage

Le paillage plastique constitue l'application la plus répandue des films agricoles. Les films sont
déposés a la surface du sol afin de modifier les transferts thermiques et hydriques entre le sol et
l'atmosphere. Cette technique permet de réduire l'évaporation de l'eau, d'augmenter la
température du sol, de limiter le développement des adventices, de réduire 1'érosion et
d'améliorer 1'efficacité de l'irrigation (Kasirajan et Ngouajio, 2012 ; Yang et al., 2015). Les
¢tudes récentes montrent également que les films biodégradables peuvent offrir des
performances agronomiques comparables a celles des films conventionnels en polyéthyleéne
(Pittarello et al., 2025). Ces auteurs ont notamment montré l'intérét des films biodégradables a
courte durée de vie dans les cultures intensives méditerranéennes.
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Films agricoles

Matériaux polymériques utilisés
en agriculture
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Figure 1:applications of films agricoles

1.3.2 Couvertures de serre

Les films de serre permettent de contrdler le microclimat intérieur des structures agricoles en
modulant la transmission de la lumiere, la température, 'humidité relative et les échanges
gazeux. Les films modernes peuvent également présenter des propriétés photoselectives
capables de modifier certaines longueurs d'onde afin d'influencer le développement
physiologique des plantes (Pandey et al., 2023). L'incorporation de lignine dans les films de
serre biodégradables permet d'obtenir des propriétés de blocage des ultraviolets tout en
maintenant des performances mécaniques satisfaisantes (Zhang et al., 2023). Thrén et al. (2024)
ont par ailleurs évalué les performances environnementales et économiques des alternatives
biodégradables dans les serres agricoles, soulignant les bénéfices potentiels en termes de
gestion de fin de vie.

1.3.3 .Films d'ensilage

Les films d'ensilage sont utilisés pour la conservation des fourrages fermentés. Ils doivent
présenter une faible perméabilité a I'oxygene, une bonne résistance mécanique et une stabilité
chimique élevée (Borreani et al., 2018). Des études récentes ont exploré le potentiel des films
biodégradables a base de polyester pour remplacer le polyéthyléne conventionnel dans cette
application, avec des résultats prometteurs en termes de qualité¢ fermentaire (Borreani et al.,
2018 ; Borello et al., 2023). Un film biodégradable de nouvelle génération a permis d'atteindre
un taux de recyclage de 100 %, contre moins de 50 % pour les films traditionnels (Borello et
al., 2023).
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1.3.4 . Films fonctionnels et intelligents

Les nouvelles générations de films agricoles intégrent des fonctionnalités avancées telles que
la libération controlée de nutriments, des propriétés antimicrobiennes, ou encore des capacités
a améliorer les propriétés du sol. Ciaramitaro et al. (2024) ont développé des films
polysaccharidiques capables de libérer progressivement des ions ammonium et des ions
phosphate afin de combiner les fonctions de paillage et de fertilisation. Escrig Rondan et al.
(2025) ont récemment incorporé des biostimulants d'origine naturelle (extraits d'algues,
lignosulfonates, acides aminés) dans des matrices biodégradables par extrusion-soufflage a

1'échelle pilote, démontrant la faisabilité industrielle de tels films fonctionnels.

Table 2principales applications des films agricoles

Type de film Fonction Effets Références
principale agronomiques
Film de paillage Couverture dusol ~ Réduction Kasirajan et
évaporation, Ngouajio (2012) ;

controle adventices = Yang et al. (2015) ;
Pittarello et al.

(2025)
Film de serre Controle du ' Optimisation Pandey et al. (2023)
microclimate croissance végétale | ; Zhang et al. (2023)
; Thrin et al. (2024)
Film d'ensilage Conservation des Réduction des Borreani et al.
fourrages pertes alimentaires  (2018) ; Borello et
al. (2023)
Film photoselectif = Modification du  Amélioration = du Pandey et al. (2023)
spectre lumineux développement des
cultures
Film fonctionnel Libération d'agents Fertilisation et Ciaramitaro et al.
actifs protection des (2024) ; Escrig
plantes Rondén et al. (2025)

1.4 Fonctions agronomiques des films agricoles
Les films agricoles jouent plusieurs fonctions essentielles dans les systémes de culture

modernes. Ils contribuent d'abord a la conservation de l'eau en réduisant les pertes par
évaporation et en créant une barriere physique entre le sol et 'atmosphére, ce qui améliore
l'efficacité de son utilisation (Kasirajan et Ngouajio, 2012 ; Yang et al., 2015). Ils assurent
également une régulation thermique en modifiant le bilan radiatif du sol, ce qui favorise la
germination, le développement racinaire et la précocité des cultures (Kasirajan et Ngouajio,
2012). Le contrdle des adventices par blocage partiel ou total de la lumiére limite la germination
des mauvaises herbes et réduit la consommation d'herbicides chimiques (Yang et al., 2015).
Enfin, I'ensemble des modifications du microclimat induites par les films agricoles conduit
fréquemment a une amélioration des rendements et a une meilleure qualité des productions
agricoles (Pittarello et al., 2025 ; Pandey et al., 2023).
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Figure 2:cycle de vie des films agricoles

2 FILMS AGRICOLES CONVENTIONNELS

2.1 Introduction

Les films agricoles conventionnels sont principalement constitués de polymeres synthétiques
issus de ressources pétrochimiques. Depuis plusieurs décennies, ces matériaux dominent les
applications agricoles en raison de leurs propriétés mécaniques é¢élevées, de leur stabilité
chimique et de leur faible colit de production (Kasirajan et Ngouajio, 2012 ; Somanathan et al.,
2022). Leur développement massif a fortement contribué a l'intensification agricole, mais leur
persistance environnementale et leur accumulation dans les sols soulévent aujourdhui
d'importantes préoccupations €cologiques (Somanathan et al., 2022 ; Steinmetz et al., 2016 ; Qi
et al., 2020).

2.2 Principaux polymeres conventionnels

Le polyéthyléne (PE) constitue le polymeére le plus utilisé dans les films agricoles (Kasirajan et
Ngouajio, 2012). Deux formes principales sont généralement employées : le polyéthyléne basse
densité¢ (LDPE), particuliérement adapté pour les films de paillage, les couvertures de serres et
les films d'ensilage en raison de sa bonne flexibilité, de sa résistance mécanique €levée et de sa
faible perméabilité a l'eau, et le polyéthyléne haute densité (HDPE), qui posseéde une rigidité
plus importante et une meilleure résistance chimique (Halley et Averous, 2014). Le
polypropyléne (PP) est utilisé dans certaines applications agricoles nécessitant une meilleure
stabilité thermique, mais sa faible flexibilité limite son utilisation dans les films minces (Halley
et Averous, 2014). Le polychlorure de vinyle (PVC) a historiquement été utilisé dans les films
de serre pour sa transparence et sa durabilité, mais les préoccupations environnementales et
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toxicologiques liées aux composés chlorés ont progressivement limité son emploi (Scarascia-
Mugnozza et al., 2012).

2.3 Avantages des films agricoles conventionnels

Le succes industriel des polymeéres conventionnels repose sur plusieurs atouts majeurs. Ils
présentent de bonnes propriétés mécaniques : résistance a la traction, résistance a la perforation,
flexibilité et stabilité¢ dimensionnelle, ce qui assure leur durabilité durant les cycles culturaux
(Kasirajan et Ngouajio, 2012). Ils offrent une excellente aptitude a la transformation, les
procédés industriels comme l'extrusion et 1'extrusion-soufflage étant parfaitement maitrisés
(Mistretta et al., 2021). Leur faible cotit de production constitue un facteur déterminant de leur
large adoption (Somanathan et al., 2022). Enfin, ils présentent une bonne résistance aux
conditions environnementales, notamment aux rayonnements UV, aux variations thermiques, a
I'humidité et aux produits phytosanitaires (Kasirajan et Ngouajio, 2012).

2.4 Limites et impacts environnementaux

Malgré leurs performances techniques, les films agricoles conventionnels présentent plusieurs
limites environnementales majeures. Leur non-biodégradabilité entraine une accumulation des
déchets plastiques dans les sols agricoles, une partie des résidus restant enfouie apres usage
(Somanathan et al., 2022 ; Steinmetz et al., 2016). Sous l'effet des rayonnements UV, des
contraintes mécaniques et du vieillissement environnemental, ils se fragmentent
progressivement en microplastiques qui modifient les propriétés physiques du sol, perturbent
l'activité microbienne et altérent les cycles biogéochimiques (Steinmetz et al., 2016 ; Qi et al.,
2020). Le recyclage de ces films reste complexe en raison de leur contamination par la terre,
les pesticides et les matiéres organiques (Somanathan et al., 2022). Enfin, leur production est
associée a une dépendance aux ressources fossiles, avec une forte consommation énergétique
et des émissions de gaz a effet de serre (Dada et al., 2025).

2.5 Transition vers des alternatives durables

Face aux limites environnementales des polymeres conventionnels, les recherches récentes se
concentrent sur le développement de matériaux biodégradables et biosourcés capables de
réduire la persistance des résidus plastiques, d'améliorer la gestion de fin de vie, de valoriser
les biomasses renouvelables et de promouvoir une économie circulaire (Akhir et Mustapha,
2022 ; Menossi et al., 2021 ; Yu et al., 2024). Le développement des films agricoles
biodégradables apparait ainsi comme une réponse technologique majeure aux défis
environnementaux générés par l'agriculture plastique conventionnelle.

3 FILMS AGRICOLES BIODEGRADABLES

3.1 Introduction

Les films agricoles biodégradables apparaissent comme une alternative prometteuse pour une
agriculture plus durable (Akhir et Mustapha, 2022 ; Somanathan et al., 2022). IIs sont congus
pour se dégrader sous l'action de micro-organismes présents dans le sol, le compost ou d'autres
environnements biologiquement actifs, conduisant a la formation de dioxyde de carbone, d'eau,
de biomasse et, dans certains cas, de méthane (Menossi et al., 2021). Leur développement vise
a réduire I'accumulation des déchets plastiques agricoles, limiter la formation de
microplastiques persistants, améliorer la gestion de fin de vie des matériaux agricoles et
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promouvoir l'utilisation de ressources renouvelables (Akhir et Mustapha, 2022 ; Campanale et
al., 2024).

3.2 Définition et concepts fondamentaux

La biodégradabilité correspond a la capacité d'un matériau a étre décomposé biologiquement
par des micro-organismes en composés simples tels que le CO2, 1'eau, la biomasse et, en
conditions anaérobies, le méthane (Briassoulis et Dejean, 2010). Dans le cas des films agricoles,
la biodégradation dépend fortement des conditions environnementales, de la température, de
I'humidité, de 1'activité microbienne du sol et de la structure chimique du polymeére (Anunciado
etal., 2021). Un matériau compostable est un matériau biodégradable capable de se décomposer
dans des conditions de compostage normalisées sans laisser de résidus toxiques, selon des

normes telles que EN 13432, ASTM D6400 ou ISO 17088 (Scarascia-Mugnozza et al., 2012).

Il est essentiel de distinguer les notions de « biosourcé » et « biodégradable », qui ne sont pas
synonymes : un polymere peut étre biosourcé mais non biodégradable (bio-PE), biodégradable
mais d'origine fossile (PBAT), ou biosourcé et biodégradable (PLA, PHA, amidon) (Menossi
et al., 2021). Ces distinctions sont fondamentales pour I'évaluation environnementale globale

des matériaux (Dada et al., 2025).

3.3 Principaux polymeres biodégradables
L'acide polylactique (PLA) est I'un des polymeres biodégradables les plus étudiés dans les

applications agricoles (Naser et al., 2021). Il est obtenu a partir de ressources renouvelables
riches en amidon telles que le mais, la canne a sucre ou le manioc, et présente de bonnes
propriétés mécaniques ainsi qu'une bonne transparence. Cependant, sa fragilité, sa faible
résistance thermique et sa biodégradation parfois lente dans les sols agricoles en limitent ['usage
(Naser et al., 2021). L'incorporation de charges naturelles et de plastifiants permet d'améliorer

ses propriétés (Merino et al., 2022).

Les polyhydroxyalcanoates (PHA) sont des polyesters biodégradables produits naturellement
par certains micro-organismes (Naser et al., 2021). Ils présentent une excellente
biodégradabilité dans le sol et les environnements aquatiques, ainsi que de bonnes propriétés
barriéres, mais leur principal inconvénient reste leur cott élevé de production. Des films
PHA/PCL bicouches ont montré un taux de dégradation de pres de 50 % en seulement cing

semaines (Bilal et al., 2022).

L'amidon thermoplastique représente I'un des biopolymeéres les plus utilisés dans les films
biodégradables en raison de son faible cofit, de sa disponibilité et de sa biodégradabilité élevée

(Gamage et al., 2022). Les principales sources d'amidon utilisées sont le mais, la pomme de
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terre, le blé et le manioc. Cependant, les films a base d'amidon présentent souvent une forte
sensibilité a I'humidité et de faibles propriétés mécaniques, des limitations qui peuvent étre

atténuées par 1'ajout de plastifiants et de nanorenforts (Tan et al., 2022).

Les polysaccharides tels que la cellulose, le chitosane, I'alginate et la pectine sont largement
¢tudiés dans les films biodégradables pour leur bonne biodégradabilité, leur faible toxicité et
leur origine renouvelable, bien que leur résistance mécanique soit souvent limitée (Menossi et
al., 2021). Les protéines végétales, notamment les protéines de soja, sont également utilisées,
parfois en combinaison avec la lignine, pour développer des films biodégradables aux

propriétés mécaniques améliorées (Wang et al., 2022).

Le poly(butyléne adipate-co-téréphtalate) (PBAT) est un polyester biodégradable d'origine
fossile largement utilisé en combinaison avec des polymeéres biosourcés. Des études récentes
ont montré que les films PBAT se dégradent plus rapidement que le polyéthyléne et enrichissent
les communautés bactériennes et fongiques bénéfiques du sol tout en supprimant certains agents
pathogenes (Li et al., 2025). L'incorporation de déchets de soja dans les films PBAT/PLA a

permis d'améliorer la biodégradation et la croissance des plantes (Kumar et al., 2025).

Table 3:principaux polymeéres biodégradables utilisés dans les films agricoles

Limites

Références

PLA Ressources Bonnes propriétés = Fragilité, lente Naser et al. (2021)
végétales mécaniques, biodégradation ; Merino et al.
transparence dans le sol (2022)
PHA Synthése Excellente Coit élevé Naser et al. (2021)
microbienne biodégradabilité, ; Bilal et al.
bonnes propriétés (2022)
barriéres
Amidon Biomasse végétale = Faible cout, Sensibilité a Gamage et al.
biodégradabilité I'humidité, faibles = (2022) ; Tan et al.
¢élevée propriétés (2022)
mécaniques
Polysaccharides Biomasse Biodégradabilité, | Faible résistance Menossi et al.
naturelle biocompatibilité mécanique (2021)
Protéines Ressources Renouvelable, Sensibilité a I'eau | Wang et al. (2022)
végétales végétales biodégradable
PBAT Ressources Bonne Origine non Liet al. (2025) ;
fossiles biodégradabilité, renouvelable, cotit | Kumar et al.
flexibilité (2025)

3.4 1.3.4. Avantages des films biodégradables

Les films biodégradables présentent plusieurs avantages majeurs par rapport aux films
conventionnels. Ils permettent une réduction significative de l'accumulation de déchets
plastiques persistants dans les sols agricoles, ¢liminent les cotits de collecte et de transport des
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films usagés, et limitent la formation de microplastiques (Akhir et Mustapha, 2022 ;
Somanathan et al., 2022). La valorisation de ressources renouvelables et de déchets agricoles
dans leur production contribue a 1'économie circulaire et réduit la dépendance aux ressources
fossiles (Mujtaba et al., 2023). De plus, leur biodégradation controlée peut enrichir la matiere
organique du sol et favoriser I'activité microbienne bénéfique (Li et al., 2025).

3.5 1.3.5. Limites actuelles

Malgré leurs avantages, les films biodégradables présentent encore des limitations importantes.
Leurs propriétés mécaniques sont souvent inférieures a celles du PE, avec une fragilité accrue,
une faible résistance a la perforation et une sensibilité a I'humidité (Naser et al., 2021 ; Tan et
al., 2022). Le colt de production reste généralement supérieur a celui des films conventionnels
en raison des matieéres premicres et des procédés de transformation spécifiques (Naser et al.,
2021). La biodégradation au champ est fortement dépendante des conditions climatiques et du
type de sol, ce qui peut entrainer une dégradation trop rapide (perte prématurée des propriétés)
ou trop lente (accumulation de résidus) (Anunciado et al., 2021 ; Menossi et al., 2021). Enfin,
la production de certains biopolymeres (notamment PLA et PHA) peut nécessiter des ressources
agricoles (eau, terres) qui entrent en compétition avec les cultures alimentaires (Mujtaba et al.,
2023).

A. Diagramme radar des performances globales B. Comparaison quantitative des propriétés

Résistance o Films Films biodé C .
mécanique Fropeial e (PE) (PLA / PHA / Amidon) mentales
Sa
Résistance "
" Le PE présente généralement
& mecanique ! MPa 20 - 40 10-30 e rlstence phis Sivee.
(résistance 4 la traction)
P > Stabilité
environnemental thermique & Variable selon le polymére
(plus faible = d'!",‘m"'(;‘ 3 < 120 - 135 60 - 180* (PLA ~170-180 °C, PHA ~170°C,
meilleur) amidon 60-90 °C).
Perméabilité a la gmm / m¥jour 05-15 1.5-5.0 Les films biodégradables sont
vapeur d'eau (WVP) «Pa e ) plus perméables.
Biodégradabilité 3 Propriétés @ Propriétés _ ¢ Améliorées par I'ajout de
barriéres barriéres (gaz) Excellentes Modérses charges / nanomatériaux
Elasticité Les films biodégradables sont
v X (élongation 3 la rupture) » 00/=:700 10:=300 souvent plus rigides.
Flexibilité
/ Elongation ) Trés faible Elevée Dépend des conditions
, Blodégradabliies G (> 100 ans) (3 mois - 2 ans**) environnementales.
~—e—Films conventionnels (PE)
P T T Xy d Impact environnemental ~ " o s . Selon matiéres premiéres
—e— Films (PLA/PHA ) @ (ACV globale)*** Elevé Faible 4 modéré Wl devis
é Codit de production 2 Modéré a élevé En diminution avec les
C. Echelle qualitative (1 = faible, 5 = excellent) (ordre de grandeur) 5 Faible (1x) (1,5 - 3x) avancées technologiques
1=faible 2=moyen-faible 3=moyen 4=bon 5= excellent
Propriété e Biodégradables [ ENee ]
Résistance mécanique *kokk ok * ok kR Avantages des films ionnels (PE) ges e flms bi * Pour PLA : 170-180 °C ; pour PHA : 160-175°C;
Stabilité thermique * ok ok kK * % ok U it « Excellentes propriétés mé * Bi et 3 pour amidon : 60-90 °C.
Propriétés barriéres Xk kk K PPN « Bonne stabilité thermique et chimique ~ * NMesso:vces renouvelables . N R et e
Flexibilité / Elongation * kKT * %k Yt * Falble permisbiteg OINCH MMpAcE STviroTemany de Iépaisseur, de Ihumidité. de la température,
« Faible coitt de production * Réduction de l'accumulation de plastiques de I'activité microbienne et du milieu (sol, compost).
Biodégradabilité * i 2 LR B B e A
 Technologie industrielle mature « Potentiel de fonctionnalités actives
Impact environnemental * vVt * %k kvt (libération contrdiée, antimicrobien) *+* ACV : analyse du cycle de vie
Références clés: (1) Akhir & Mustapha, 2022 | [11) Dadaetal, 2025 | [13] Naseretal, 2021 | [18)Tanetal,2022 | (20] Faruk etal, 2012

Figure 3:comparaisons des propriétés des films agricoles conventionnels et biodégradables
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* Le méthane (CH,) peut étre produit en conditions anaérobies (sols saturés en eau, compost anaérobie).

Figure 4:mécanismes de biodégradation des films agricoles biodégradables

4  Elaboration des films agricoles biodégradables

4.1 Introduction

L'¢laboration des films biodégradables constitue une étape déterminante pour obtenir des
propriétés mécaniques, thermiques et fonctionnelles compatibles avec les applications agricoles
(Akhir et Mustapha, 2022 ; Mistretta et al., 2021). Les performances dépendent de la nature de
la matrice polymérique, des additifs incorporés, des procédés de mise en ceuvre et des
conditions de transformation (Akhir et Mustapha, 2022 ; Tan et al., 2022). Les recherches
récentes visent des formulations multifonctionnelles alliant résistance mécanique,
biodégradation contrdlée, stabilité thermique et propriétés barrieres adaptées aux conditions
agricoles (Akhir et Mustapha, 2022 ; Menossi et al., 2021). L'intégration de charges naturelles,
de plastifiants biosourcés et de nanorenforts constitue aujourd'’hui I'une des principales

stratégies d'amélioration des films biodégradables (Tan et al., 2022 ; Faruk et al., 2012).

4.2 Formulation des films biodégradables
La formulation constitue 1'é¢tape fondamentale de 1'¢laboration des films agricoles

biodégradables. Elle consiste a associer différents constituants afin d'obtenir des propriétés
adaptées aux contraintes d'utilisation au champ (Akhir et Mustapha, 2022). Les formulations
comprennent généralement une matrice polymérique, des plastifiants, des agents de

compatibilisation, des charges ou renforts, ainsi que des additifs fonctionnels.
Table 4:principaux constituants des films biodegradables

Constituants Réle principal Exemples Références \
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Matrice Structure du film PLA, PHA, Akhir et Mustapha
polymérique amidon, PBAT (2022) ; Naser et al.
(2021)
Plastifiants Amélioration de la | Glycérol, sorbitol, | Tan et al. (2022)
flexibilité huiles végétales
Compatibilisants  Am¢élioration des Copolymeéres, Akhir et Mustapha
interactions agents réactifs (2022)
Charges naturelles Renforcement Lignine, cellulose,  Menossi et al.
mécanique biochar, argiles (2021) ; Faruk et al.
(2012)
Additifs Fonctionnalisation = Agents Ciaramitaro et al.
fonctionnels antimicrobiens, (2024) ; Escrig
nutriments Rondén et al.
(2025)

4.3 Matrices polymériques
Les matrices a base de PLA offrent une bonne aptitude a l'extrusion, une bonne transparence et

des propriétés mécaniques relativement €levées, mais présentent une fragilité importante, une
faible flexibilité et une biodégradation parfois lente dans les sols agricoles (Naser et al., 2021).
L'incorporation de charges naturelles et de plastifiants, ou le développement de composites PLA
renforcés par des déchets végétaux industriels, permet d'améliorer 1'¢lasticité et la ductilité des

films de paillage biodégradables (Merino et al., 2022).

Les matrices a base d'amidon sont trés étudiées pour leur faible coit, leur abondance et leur
biodégradabilité ¢levée (Gamage et al., 2022). Cependant, les films a base d'amidon présentent
une forte sensibilit¢ a 1'humidité, de faibles propriétés mécaniques et une faible stabilité
dimensionnelle, des défauts que 1'ajout de plastifiants et de nanorenforts contribue a atténuer

(Tan et al., 2022).

Les matrices polysaccharidiques, comme la cellulose, le chitosane, l'alginate ou la pectine,
présentent une biodégradabilité élevée et une bonne biocompatibilité, représentant une voie
particuliérement prometteuse pour les films agricoles biodégradables (Menossi et al., 2021).
Enfin, les matrices protéiques, notamment les protéines de soja, sont utilisées dans certaines
formulations biodégradables, parfois en combinaison avec la lignine, pour améliorer les

propriétés mécaniques (Wang et al., 2022).

4.4 Plastifiants et agents de compatibilisation

Les plastifiants sont incorporés afin d'améliorer la flexibilité, 1'allongement a la rupture et la
transformabilité des films. Les plastifiants les plus utilisés sont le glycérol, le sorbitol, les huiles

végétales et les polyols (Tan et al., 2022). Le type et la concentration du plastifiant influencent
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fortement les propriétés thermomécaniques des films biodégradables, notamment ceux a base

d'amidon (Tan et al., 2022).

Les agents de compatibilisation améliorent les interactions entre la matrice polymérique et les
charges ou renforts naturels. Ils favorisent une meilleure dispersion, une meilleure adhésion
interfaciale et une amélioration des propriétés mécaniques (Akhir et Mustapha, 2022). Dans le
cas des mélanges PLA/PBAT, l'anhydride maléique est fréquemment utilis¢é comme agent
compatibilisant réactif pour réduire I'immiscibilité intrinséque entre ces deux polyesters (Jandas

etal., 2013).

4.5 Charges naturelles et nanorenforts
L'incorporation de charges naturelles constitue une stratégie majeure pour améliorer les

performances des films biodégradables (Tan et al., 2022 ; Faruk et al., 2012). La nanocellulose
permet d'augmenter la résistance mécanique, d'améliorer les propriétés barric¢res et de renforcer
la stabilit¢ thermique (Faruk et al., 2012). Des films de paillage biodégradables a haute
résistance ont été fabriqués a partir de nanofibres de lignocellulose extraites de feuilles mortes,

une biomasse non comestible abondante, en utilisant un solvant vert (Lee et al., 2026).

La lignine posseéde des propriétés antioxydantes, une bonne rigidité et une compatibilité avec
plusieurs biopolyméres. Un film de paillage biodégradable a base de lignine, de PVA et de
nanocellulose a montré une dégradation de 70 % en 40 jours, dépassant de loin les films
conventionnels (Chen et al.,, 2025). Le biochar est récemment étudié comme charge
fonctionnelle dans les films biodégradables, ce qui peut améliorer certaines propriétés du sol
tout en renforcant les performances des films (Iamsaard et al., 2024). Un film enrichi en biochar
dérivé de paille de riz a augmenté le stock de carbone du sol de prés de 8 % apres cing cycles
de culture (Wang et al., 2025). Les argiles améliorent les propriétés barri¢res des films (Tan et

al., 2022).

4.6 Procédés de fabrication des films biodégradables
La mise en forme des films agricoles biodégradables constitue une étape critique qui détermine

leurs propriétés finales, leur homogénéité, leur épaisseur et leur aptitude a I'utilisation au champ.
Contrairement aux polymeres conventionnels (PE, PP), les biopolymeéres présentent des
comportements rhéologiques et thermiques spécifiques — sensibilité a 1'hydrolyse, faible
stabilit¢ thermique, viscosité complexe — qui nécessitent une optimisation rigoureuse des

procédés de transformation (Mistretta et al., 2021 ; Tan et al., 2022).
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4.6.1 1.4.6.1. Extrusion et extrusion-soufflage
L'extrusion et l'extrusion-soufflage (blown film extrusion) sont les procédés les plus utilisés

pour la production industrielle des films biodégradables, notamment & base de PLA, PBAT et
d'amidon thermoplastique (Mistretta et al., 2021). L'extrusion-soufflage consiste a faire sortir
la mati¢re fondue sous forme de tube vertical a travers une filiere annulaire, puis a insuffler de
l'air au centre pour créer une « bulle » qui se refroidit et s'étire biaxialement avant d'étre aplatie

par des rouleaux pinceurs.

Les paramétres critiques de ce procédé¢ incluent : (i) la température d'extrusion : elle doit étre
adaptée a chaque biopolymére pour éviter la dégradation thermique. Pour le PLA, les
températures se situent généralement entre 170 et 200 °C ; pour le PBAT, entre 130 et 150 °C
; pour les formulations a base d'amidon, un profil thermique progressif de 130—140 °C (zone
d'alimentation) a 165—175 °C (filiere) est recommandé (Mistretta et al., 2021). (ii) Le rapport
de gonflage (Blow-Up Ratio, BUR) : il détermine 1'orientation biaxiale du film et influence
directement ses propriétés mécaniques. Un BUR typique de 2:1 a 4:1 est utilisé pour obtenir un
équilibre entre la résistance dans le sens machine (MD) et le sens transverse (TD) (Escrig
Rondén et al., 2025). (iii) La vitesse de vis et la viscosité de la fonte : les biopolyméres
présentent souvent une viscosité non newtonienne et une sensibilit¢ au cisaillement.
L'utilisation de vis a barriére avec un ratio de compression modéré (2,5:1 a 3,5:1) améliore le
mélange distributif des charges et compatibilisants (Salesplastics, 2026). (iv) Le
refroidissement et la stabilité de la bulle : le refroidissement interne de bulle (Internal Bubble
Cooling, IBC) et les anneaux d'air de précision permettent d'augmenter les vitesses de ligne tout
en maintenant la stabilité de la ligne de givrage (« frost line »), essentielle pour 1'obtention de

films minces homogenes (Mistretta et al., 2021).

L'extrusion-soufflage présente 1'avantage majeur de produire des films minces (12—132 pm)
avec une orientation biaxiale naturelle qui améliore les propriétés mécaniques. Cependant, elle
induit une anisotropie des propriétés (différences entre MD et TD) et peut accélérer la
cristallisation sous contrainte, modifiant ainsi les propriétés barrieres et mécaniques finales
(Kumar et al., 2025). Zhao et al. (cités dans la littérature récente) ont montré que les films
PBAT/PLA obtenus par extrusion-soufflage présentent une hydrophobicité accrue comparée

aux films obtenus par thermocompression.

4.6.2 1.4.6.2. Extrusion en filiére plate (flat die extrusion)
L'extrusion en filiere plate ou extrusion de feuilles (flat die extrusion, extrusion-calandrage)

utilise une filiere a fente plane pour former une nappe continue de polymere fondu. Le
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refroidissement s'effectue par passage entre des rouleaux refroidis qui calibrent simultanément
1'épaisseur. Ce procédé est particulierement adapté a la production de films et de feuilles de plus

grande épaisseur (70-1000 um) que l'extrusion-soufflage.

Contrairement au soufflage, 1'extrusion plate produit des films isotropes dont les propriétés
mécaniques sont identiques dans toutes les directions. Ce procédé est souvent privilégié¢ pour
les formulations rigides ou semi-rigides, et pour les films nécessitant une excellente planéité. 11
est également utilis¢é comme étape préliminaire avant thermoformage pour -certaines

applications agricoles spécifiques (plaques de protection, films d'ensilage structurés).

4.6.3 1.4.6.3. Coulage de solution (solution casting)
Le coulage de solution (solution casting) est largement utilis¢ a 1'échelle laboratoire pour

I'¢laboration de films biodégradables, notamment a base de polysaccharides (cellulose,
chitosane, pectine), de protéines et de certains polyesters solubles (Akhir et Mustapha, 2022).
Ce procédé consiste a dissoudre ou disperser le polymére dans un solvant approprié (eau, acide
acétique, chloroforme, dichlorométhane), a verser la solution dans un moule (généralement une
cavité en verre ou en PTFE), puis a évaporer le solvant par séchage a température controlée,

souvent sous vide pour éliminer les résidus de solvant.

Les avantages du coulage de solution incluent un contrdle précis de la formulation, la possibilité
d'incorporer facilement des charges nanométriques sans dégradation thermique, et 1'obtention
de films homogenes et isotropes. Cependant, ce procédé présente plusieurs limitations majeures
: (1) Difficulté de mise a 1'échelle industrielle : le séchage lent et la consommation de grandes
surfaces de production limitent le débit (Akhir et Mustapha, 2022). (ii) Risques
environnementaux et sanitaires : l'utilisation de solvants organiques volatils (chloroforme,
dichlorométhane) pose des problemes de toxicité et nécessite des infrastructures de récupération
des solvants. (ii1) Défauts de surface : 1'évaporation du solvant peut entrainer la formation de
bulles de gaz, d'hétérogeénéités d'épaisseur et de résidus de solvant dans le film final, affectant

sa fiabilité mécanique.

Dans une perspective de développement durable, des approches vertes émergent, utilisant I'eau
comme unique solvant de traitement et de mise en forme. Lee et al. (2026) ont ainsi développé
un procédé enticrement hydrique pour fabriquer des films de paillage a partir de feuilles mortes,
combinant un traitement par solvant eutectique profond (DES) hydraté et un auto-assemblage

par évaporation, sans recours a des solvants organiques toxiques.
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4.6.4 1.4.6.4. Thermocompression et moulage
La thermocompression (compression molding) est utilisée pour certaines formulations

biodégradables rigides ou semi-rigides, notamment pour la préparation d'échantillons a I'échelle
laboratoire ou pour des films d'épaisseur contrdlée (Tan et al., 2022). Le procédé consiste a
charger la matic¢re (généralement sous forme de granulés ou de poudre) dans une cavité
métallique chauffée, puis a appliquer une pression hydraulique pendant un temps déterminé

avant refroidissement rapide.

Les films obtenus par thermocompression sont généralement plus épais (70—1000 pm) que ceux
obtenus par extrusion-soufflage. Ils présentent I'avantage d'étre isotropes et de ne pas subir les
contraintes d'étirage biaxial du soufflage. Cependant, ce procédé est moins adapté a la
production continue de films minces et présente des cadences limitées pour une industrialisation
a grande échelle. Les paramétres critiques incluent la température de mise en ceuvre, la pression
appliquée (souvent de I'ordre de 0,8—10 MPa selon les formulations), le temps de chauffe et la

vitesse de refroidissement (Tan et al., 2022).

4.6.5 1.4.6.5. Coextrusion multicouche et procédés émergents
La coextrusion multicouche représente une avancée technologique majeure pour 1'élaboration

de films agricoles biodégradables a performances optimisées. Ce procédé permet l'extrusion
simultanée de deux ou plusieurs couches de polymeres différents, chacune apportant des
propriétés spécifiques. Par exemple, Kumar et al. (2025) ont ¢élaboré des films tricouches
PBAT/PLA avec une couche centrale incorporant des déchets de soja (soy waste filler),
permettant de combiner les propriétés barrieres des couches externes avec une fonctionnalité

de fertilisation et de biodégradation accélérée de la couche centrale.

Les avantages de la coextrusion multicouche pour les films agricoles incluent : (i) La possibilité
de protéger une couche fonctionnelle (nutriments, agents actifs) entre deux couches barriéres.
(i1) L'optimisation des colts en utilisant des matériaux plus chers uniquement dans les couches
fonctionnelles. (ii1)) L'amélioration des propriétés mécaniques globales grace a des

combinaisons synergiques.

Parmi les procédés émergents, 1'électrofilage (electrospinning) est exploré pour la production
de nanofibres et de membranes ultrafines a tres forte surface spécifique, bien que son
application directe aux films de paillage reste limitée par les cadences de production. Les
procédés de moulage par injection-extrusion et les techniques d'impression 3D (fused
deposition modeling) sont également investigués pour des applications spécifiques de films

fonctionnels et de libération controlée.
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Figure 5:procedes d’élaboration des films agricoles biodégradables

Table 5:principaux procédés de fabrication des films biodégradables

Procédé Avantages

Limites

Epaisseurs

Références

Production
industrielle
continue,
orientation
biaxiale, films
minces

Films isotropes,
planéité,
épaisseurs
importantes
Controle précis
des formulations,
pas de dégradation

Extrusion-soufflage

Extrusion filiére
plate

Solution casting

thermique
Thermocompression | Films isotropes,

homogeénes,

contrdle épaisseur
Coextrusion Combinaison
multicouche synergique,

protection des
couches actives,
optimisation cotits

Sensibilité
thermique,
anisotropie,
stabilité de bulle
complexe

Moins adapté aux
films trés minces,
colts énergétiques

Difficulté de mise
a léchelle,
solvants toxiques,
bulles

Production
discontinue,
cadences limitées
Complexité
technologique,
réglage des
adhésions
interfaciales

4.7 Parametres influencant les propriétés
Les propriétés finales des films biodégradables dépendent fortement de la composition

typiques
12-132 pm

70-1000 pm

Variable

70-1000 pm

20-200 pm

Mistretta et al.
(2021) ; Escrig
Rondan et al.
(2025)

Akhir et Mustapha
(2022) ; Lee et al.
(2026)

Tan et al. (2022)

Kumar et al.
(2025)

chimique, du taux de plastifiant, de la dispersion des charges et des conditions de transformation
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(Akhir et Mustapha, 2022 ; Tan et al., 2022). Les principaux paramétres influencant les
performances sont la température de transformation, I'humidité résiduelle, la viscosité de la

matrice et la compatibilité entre constituants (Tan et al., 2022).

Le controle de I'humidité constitue un parametre absolument critique dans I'élaboration des
films biodégradables, particulierement pour les matrices hygroscopiques comme I'amidon, le
PLA et les protéines. Des teneurs en humidité résiduelle trop élevées entrainent I'hydrolyse du
polymeére pendant la transformation, la formation de bulles de vapeur dans le film, la perte de
propriétés mécaniques et la rupture de la bulle en extrusion-soufflage. Les protocoles de
séchage préalable recommandés varient selon les matériaux : amidon natif (< 0,3 % d'humidité,
80-100 °C, 4-6 h), composés TPS (< 0,2 %, 80-90 °C, 3—4 h), et polyesters (PLA/PBAT <
0,05 %, 6080 °C, 3-5 h) (Salesplastics, 2026).

Les interactions entre plastifiants et nanorenforts jouent un role déterminant dans les propriétés
mécaniques et barriéres des films a base d'amidon (Tan et al., 2022). De méme, la vitesse de
refroidissement influence la cristallinité du PLA et du PBAT, modifiant ainsi leur transparence,

leur rigidité et leur vitesse de biodégradation.

4.8 Perspectives d'élaboration
Les recherches actuelles visent principalement 'amélioration des performances mécaniques,

l'optimisation de la biodégradation, le développement de films multifonctionnels et la réduction
des colts de production (Akhir et Mustapha, 2022). L'utilisation de déchets agricoles
lignocellulosiques comme matieres premicres apparait particulierement prometteuse dans une
logique d'économie circulaire (Mujtaba et al., 2023 ; Lee et al., 2026). Les futures générations
de films agricoles biodégradables devraient intégrer des systémes de libération contrdlée, des
propriétés antimicrobiennes, des nanomatériaux biosourcés et des fonctionnalités intelligentes

adaptées a l'agriculture de précision (Ciaramitaro et al., 2024 ; Escrig Rondan et al., 2025).

5 Applications des films biodégradables en agriculture

5.1 Introduction

Les films biodégradables sont aujourd’hui considérés comme l'une des alternatives les plus
prometteuses aux plastiques conventionnels dans les systémes agricoles modernes, répondant a
la fois aux exigences agronomiques, aux contraintes environnementales et aux objectifs de
durabilité des agroécosystemes (Akhir et Mustapha, 2022 ; Somanathan et al., 2022). Leurs

applications concernent principalement le paillage agricole, les couvertures de serres, les films
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photoselectifs et les films fonctionnels intelligents (Akhir et Mustapha, 2022 ; Pandey et al.,
2023).

5.2 Films biodégradables de paillage
Le paillage biodégradable constitue I'application la plus développée des films biodégradables

agricoles (Akhir et Mustapha, 2022 ; Kasirajan et Ngouajio, 2012). Les films sont déposés a la
surface du sol pour limiter 1'évaporation, améliorer la température du sol, contrdler les
adventices et réduire 1'érosion (Kasirajan et Ngouajio, 2012). Contrairement aux films
conventionnels en polyéthyléne, les films biodégradables peuvent étre incorporés dans le sol
apres utilisation, ce qui réduit considérablement les colits de collecte et de gestion des déchets
plastiques (Akhir et Mustapha, 2022). Le paillage biodégradable améliore significativement la
rétention hydrique, 1'efficacité de 1'irrigation et la conservation de I'humidité du sol, jouant un
role important dans les systémes agricoles économes en eau, notamment dans les régions arides

et semi-arides (Kasirajan et Ngouajio, 2012 ; Yang et al., 2015).

5.3 Performances agronomiques
Les études récentes montrent que les films biodégradables peuvent offrir des performances

comparables a celles des films conventionnels dans plusieurs cultures agricoles (Akhir et
Mustapha, 2022 ; Pittarello et al., 2025). Ils favorisent le développement racinaire, la croissance
végétative et I'amélioration de la biomasse (Akhir et Mustapha, 2022 ; Kasirajan et Ngouajio,
2012). Pittarello et al. (2025) ont montré que les films biodégradables a courte durée de vie
permettent une bonne productivité, une réduction des résidus plastiques et une gestion
simplifiée des déchets agricoles dans les cultures de laitue méditerranéennes. Les films
biodégradables peuvent également influencer la taille des fruits, la qualité nutritionnelle et la

teneur en composés bioactifs (Pandey et al., 2023).

5.4 Films photoselectifs biodégradables
Les films photoselectifs constituent une catégorie avancée de films agricoles capables de

modifier la qualité spectrale de la lumiére transmise aux plantes, en contrdlant la transmission
UV, la lumicere visible et certaines longueurs d'onde spécifiques (Pandey et al., 2023). Les effets
agronomiques incluent I'amélioration de la photosynthése, le contréle morphologique des
plantes et 1'optimisation de la maturation des fruits. Les couvertures photoselectives influencent
directement le développement végétal et les propriétés qualitatives des productions horticoles

(Pandey et al., 2023).
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5.5 Films fonctionnels et intelligents
Les nouvelles générations de films biodégradables intégrent des fonctionnalités avancées

permettant de dépasser le simple role de couverture agricole. Les films a libération controlée
de nutriments peuvent incorporer des fertilisants, des composés actifs et des agents
antimicrobiens (Ciaramitaro et al., 2024). Des films polysaccharidiques capables de libérer
progressivement des ions ammonium et phosphate dans le sol permettent une fertilisation
progressive, une réduction des pertes de nutriments et une amélioration de l'efficacité
fertilisante (Ciaramitaro et al., 2024). Un film de paillage biodégradable a base de zéolite pour
la libération controlée de zinc a été développé par mélange en voie fondue, une méthode sans

solvant et extensible (Moustakas et al., 2026).

Les films antimicrobiens incorporent des huiles essentielles, des nanoparticules ou des agents
antimicrobiens naturels pour limiter les contaminations microbiologiques, améliorer la
protection phytosanitaire et réduire 'utilisation des pesticides (Akhir et Mustapha, 2022). Les
films biodégradables a base de chitosane, aux propriétés antimicrobiennes intrinséques, sont

particulierement prometteurs (Verma et al., 2025).

L'incorporation de biochar dans les films biodégradables représente une approche récente
particuliérement prometteuse (Iamsaard et al., 2024). Les films enrichis en biochar peuvent
améliorer certaines propriétés mécaniques, favoriser la qualité du sol et renforcer les
performances agronomiques. Un film enrichi en biochar dérivé de paille de riz a permis
d'augmenter le stock de carbone du sol et de soutenir la croissance des cultures tout en offrant

une alternative écologique aux paillis plastiques conventionnels (Wang et al., 2025).

Table 6:principaux films biodégradables fonctionels

Type de film Fonction Applications Références
Film fertilisant Libération de Fertilisation Ciaramitaro et al.
nutriments controlée (2024) ; Moustakas
et al. (2026)
Film antimicrobien | Protection Réduction des Akhir et Mustapha
phytosanitaire pathogenes (2022) ; Verma et
al. (2025)
Film enrichi en Amélioration du sol | Agriculture Iamsaard et al.
biochar durable, (2024) ; Wang et al.
séquestration (2025)
carbone
Film photoselectif | Modification du Horticulture Pandey et al. (2023)
spectre lumineux
Film biostimulant Libération d'agents | Amélioration de la | Escrig Rondén et
de croissance qualité du sol al. (2025)
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5.6 Biodégradation au champ
Le comportement des films biodégradables en conditions réelles constitue un paramétre

essentiel pour leur utilisation agricole (Anunciado et al., 2021). Une biodégradation trop rapide
peut entrainer une perte prématurée des propriétés mécaniques, tandis qu'une biodégradation
insuffisante peut conduire a I'accumulation de résidus plastiques dans les sols (Menossi et al.,
2021). Le vieillissement environnemental influence fortement les mécanismes de
biodégradation dans les sols agricoles et les systémes de compostage (Anunciado et al., 2021).
Les principaux facteurs influengant la biodégradation sont la température, I'humidité, le type de

sol, l'activité microbienne et la composition chimique du polymeére.

Des études sur le terrain ont montré que les films PBAT se dégradent plus rapidement que le
PE, formant des surfaces rugueuses avec des fissures, et enrichissent les bactéries et
champignons bénéfiques du sol tout en supprimant les agents pathogénes (Li et al., 2025). Un
film PBAT/lignine développé par pressage a chaud a montré des propriétés mécaniques

améliorées et une bonne dégradabilité dans le sol (Chen et al., 2025).

5.7 Perspectives des applications agricoles
Les recherches actuelles s'orientent vers le développement de films agricoles biodégradables

multifonctionnels capables de combiner performances agronomiques élevées, biodégradation
contrdlée, propriétés intelligentes et faible impact environnemental (Akhir et Mustapha, 2022).
L'utilisation de biomasses lignocellulosiques et de déchets agricoles apparait particuliérement
prometteuse dans une logique d'économie circulaire et de valorisation des ressources

renouvelables (Mujtaba et al., 2023 ; Lee et al., 2026).

6 Evaluation environnementale et économique

6.1 Introduction
L'évaluation environnementale et économique des films agricoles biodégradables constitue

aujourd'hui un axe majeur de recherche dans le cadre de la transition vers des systémes agricoles
durables (Dada et al., 2025). Bien que les biopolymeres offrent des avantages significatifs en
termes de réduction des déchets plastiques persistants, leur production, leur utilisation et leur
fin de vie doivent étre analysées selon une approche globale intégrant les impacts
environnementaux, les performances agronomiques, les colits économiques et la durabilité des
systemes agricoles (Dada et al., 2025 ; Mujtaba et al., 2023). L'analyse du cycle de vie (ACV)
constitue l'outil principal permettant d'évaluer la durabilité globale des films agricoles
biodégradables (Dada et al., 2025 ; Campanale et al., 2024).
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6.2 Analyse du cycle de vie (ACV)
L'analyse du cycle de vie est une méthode d'évaluation environnementale permettant de

quantifier les impacts associés a 1'ensemble des étapes de vie d'un produit (Dada et al., 2025).
Pour les films agricoles, 'ACV prend en compte l'extraction ou la production des maticres
premicres, la fabrication des polymeéres, la transformation des films, 'utilisation agricole et la
gestion de fin de vie. Les études ACV évaluent principalement les émissions de gaz a effet de
serre, la consommation énergétique, 'utilisation des ressources fossiles, les impacts sur les
écosystemes, 1'eutrophisation et I'écotoxicité. Dada et al. (2025) indiquent que plusieurs films
biodégradables présentent une réduction significative des impacts environnementaux associés
a la gestion des déchets plastiques agricoles, bien que les performances globales dépendent

fortement des scénarios de production et de fin de vie considérés.

Effets des films agricoles biodégradables sur le systéme sol-plante

7 \
1. Conservation de I'humidité du sol 2. Régulation thermique du sol

Film agricole biodégradable

Réduction de |'évaporation sondela é dusol sduction des
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SN ? *« ¢
s / v f o o

3. Controle des adventices 4. Amélioration des propriétés du sol

Barriére physique empéchant
la germination et la croissance
des mauvaises herbes

. ion de la matiére organig
« Amélioration de la structure du sol
* Activité microbienne stimulée

5. Développement racinaire amélioré
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@ Protection du sol
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Figure 6 : effets des films agricoles biodégradables sur le systeme sol-santé

Tableau 1.7. Principaux indicateurs utilisés dans l'ACYV des films agricoles

Table 7 : principaux indicateurs utilisés dans I'AVC des films agricoles

Indicateur Signification Références
Potentiel de réchauffement | Emissions de gaz a effet de | Dada et al. (2025)
global serre

Consommation énergétique | Energie totale utilisée Dada et al. (2025)
Ecotoxicité Impacts sur les organismes | Dada et al. (2025) ;
vivants Campanale et al. (2024)
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Eutrophisation Enrichissement excessif Dada et al. (2025)
des milieu

Epuisement des ressources | Utilisation des ressources Dada et al. (2025) ;

fossils non renouvelables Mujtaba et al. (2023)

6.3 Impacts environnementaux des films biodégradables
L'un des principaux avantages des films biodégradables réside dans leur capacité a limiter

'accumulation des résidus plastiques dans les sols agricoles (Somanathan et al., 2022 ; Menossi
et al., 2021). Contrairement aux films conventionnels, les films biodégradables peuvent étre
incorporés directement dans le sol, biodégradés biologiquement ou compostés dans certaines
conditions (Briassoulis et Dejean, 2010). Cette propriété réduit les colts de collecte, les
opérations de traitement des déchets et les risques de pollution plastique (Akhir et Mustapha,
2022). Les films biodégradables permettent théoriquement de limiter la formation de
microplastiques persistants, mais plusieurs études montrent que la biodégradation dépend
fortement des conditions environnementales, du type de polymére et du degré de
biodégradabilité réel au champ (Menossi et al., 2021 ; Anunciado et al., 2021 ; Campanale et
al., 2024).

6.4 Limites environnementales
Malgré leurs avantages potentiels, les films biodégradables présentent également certaines

limites environnementales. La biodégradation au champ peut étre incomplete selon le climat,
la température, le type de sol et la composition du polymere (Anunciado et al., 2021). Une
biodégradation insuffisante peut conduire a la persistance de fragments polymériques dans les
sols agricoles (Menossi et al., 2021 ; Campanale et al., 2024). La production de certains
biopolymeéres nécessite des procédés industriels énergivores (fermentation, traitements
chimiques complexes), et les impacts liés a la production peuvent compenser partiellement les
bénéfices environnementaux liés a la fin de vie (Dada et al., 2025). Enfin, la production de
biomasses destinées aux bioplastiques peut entrer en compétition avec les cultures alimentaires,

les ressources hydriques et les terres agricoles disponibles (Mujtaba et al., 2023).

6.5 Evaluation économique
Le colit des biopolymeres reste généralement supérieur a celui des polymeres conventionnels

en raison du colt des matiéres biosourcées, des procédés de production et des volumes
industriels encore limités (Naser et al., 2021). Les procédés de transformation des biopolymeres
nécessitent un contrdle précis des paramétres, des équipements spécifiques et une optimisation
des formulations, ce qui peut augmenter les colts industriels de fabrication (Mistretta et al.,

2021). Cependant, les films biodégradables permettent une réduction des cofits de collecte, une
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diminution des opérations de recyclage et une simplification de la gestion de fin de vie, des
avantages qui peuvent compenser partiellement le colit plus élevé des matériaux biodégradables
(Akhir et Mustapha, 2022). Une analyse colts-bénéfices a montré que le bénéfice net pour
l'application de films biodégradables est inférieur a celui des films conventionnels, s'élevant a

environ 314 USD par hectare en Chine (Wang et al., 2023).
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Figure 7:impacts environnementaux des films agricoles
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Table 8:principaux aspects économiques des films biodégradables

Aspect économique Effets Références

Cot des biopolymeres Supérieur aux plastiques Naser et al. (2021)
conventionnels

Cot de transformation Procédés plus complexes, | Mistretta et al. (2021)
contrdle de I'humidité
critique

Gestion des déchets Réduction des cotits de Akhir et Mustapha (2022)
collecte

Valorisation des biomasses | Création de valeur ajoutée | Mujtaba et al. (2023)
agricole

6.6 Films en serre
Les applications sous serre représentent un domaine important d'évaluation environnementale

des plastiques agricoles. Thrin et al. (2024) montrent que les alternatives biodégradables et
compostables peuvent réduire certains impacts environnementaux associés aux films
conventionnels utilisés dans les serres agricoles. Les principaux bénéfices identifiés concernent
la réduction des déchets plastiques, I'amélioration de la gestion de fin de vie et la réduction de
certaines émissions environnementales. Cependant, les performances environnementales
restent fortement dépendantes des scénarios de traitement, des infrastructures de compostage et

des conditions locales d'utilisation.

6.7 Contribution a 1'économie circulaire
Les films biodégradables s'inscrivent dans les stratégies actuelles d'économie circulaire visant

a réduire les déchets, valoriser les biomasses agricoles et promouvoir les ressources
renouvelables (Mujtaba et al., 2023). L'utilisation de déchets lignocellulosiques, de coproduits
agricoles et de résidus végétaux permet de développer des matériaux a plus faible impact
environnemental. Les recherches récentes portent particulierement sur les biocomposites
agricoles, les polymeres issus de déchets et les systémes multifonctionnels durables (Mujtaba

et al., 2023 ; Ciaramitaro et al., 2024 ; Lee et al., 2026).

Table 9:contribution des films biodegradables a l'économie circulaire

Approche circulaire Objectifs Références
Valorisation des déchets Réduction des déchets Mujtaba et al. (2023)
agricoles organiques
Utilisation de biomasse Réduction des ressources Mujtaba et al. (2023) ;
renouvelable fossils Naser et al. (2021)
Biodégradation controlée Réduction des déchets Menossi et al. (2021) ;

persistants Anunciado et al. (2021)
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Ecoconception Réduction des impacts Dada et al. (2025)
environnementaux

6.8 Perspectives environnementales et économiques
Les recherches futures devront principalement se concentrer sur l'optimisation des

performances environnementales, la réduction des colts de production, le controle de la
biodégradation au champ et I'amélioration des procédés industriels (Akhir et Mustapha, 2022 ;
Dada et al., 2025). Le développement de biopolyméres issus de déchets agricoles, de
formulations multifonctionnelles et de procédés de fabrication moins énergivores apparait
particulierement prometteur dans une perspective d'agriculture durable et circulaire (Mujtaba
et al., 2023). Les futures évaluations devront intégrer simultanément les performances
agronomiques, les impacts environnementaux, les aspects socio-économiques et les contraintes

réglementaires (Dada et al., 2025 ; Campanale et al., 2024).

7 Défis scientifiques et perspectives futures

7.1 Introduction

Malgré les avancées significatives réalisées dans le développement des films agricoles
biodégradables, plusieurs défis scientifiques, technologiques, économiques et
environnementaux limitent encore leur généralisation a grande échelle (Akhir et Mustapha,
2022 ; Dada et al., 2025). Les performances des biopolymeres restent souvent inférieures a
celles des polymeres conventionnels en termes de résistance mécanique, de stabilité thermique,
de durabilité au champ et de colit de production (Naser et al., 2021 ; Tan et al., 2022). Par
ailleurs, les mécanismes de biodégradation dans les conditions agricoles réelles demeurent

encore insuffisamment maitrisés (Anunciado et al., 2021 ; Campanale et al., 2024).

7.2 Défis scientifiques
L'un des principaux défis des films biodégradables concerne leurs propriétés mécaniques

souvent insuffisantes comparativement aux films conventionnels en polyéthylene (Naser et al.,
2021). Plusieurs biopolymeéres présentent une forte fragilité, une faible ductilité, une faible
résistance a la perforation et une sensibilité élevée aux contraintes mécaniques (Tan et al.,
2022). Les films a base d'amidon sont particulierement sensibles a I'humidité, aux déformations

mécaniques et au vieillissement environnemental (Tan et al., 2022). Les recherches actuelles se
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concentrent sur l'incorporation de nanorenforts, le développement de biocomposites et

l'optimisation des formulations (Tan et al., 2022 ; Faruk et al., 2012).

Le contrdle de la vitesse de biodégradation constitue un défi majeur (Anunciado et al., 2021).
Une biodégradation trop rapide peut provoquer une perte prématurée des propriétés
mécaniques, tandis qu'une biodégradation insuffisante peut conduire a la persistance de résidus
polymériques dans les sols agricoles (Menossi et al., 2021). Les conditions environnementales
influencent fortement les mécanismes de biodégradation, rendant difficile la prédiction précise
du comportement des films dans les agroécosystémes (Anunciado et al., 2021 ; Campanale et

al., 2024).

Enfin, les films biodégradables présentent souvent une faible stabilité thermique, une sensibilité
au rayonnement UV et un vieillissement accéléré au champ (Naser et al., 2021). Le contrdle du
vieillissement environnemental reste essentiel pour garantir la durabilité des films pendant les
cycles culturaux (Mistretta et al., 2021). L'incorporation de lignine dans les films
biodégradables permet d'améliorer la stabilité aux UV tout en maintenant de bonnes propriétés

mécaniques (Zhang et al., 2023).

7.3 Défis technologiques et industriels
Le passage de I'échelle laboratoire a la production industrielle constitue une étape critique

(Mistretta et al., 2021). Les biopolymeres présentent souvent une faible stabilité thermique, une
viscosité complexe et une sensibilité élevée aux conditions de transformation. L'optimisation
des parametres de soufflage reste indispensable pour obtenir des films biodégradables
compatibles avec les applications agricoles industrielles (Mistretta et al., 2021). Les films
biodégradables doivent étre compatibles avec les procédés industriels existants (extrusion,
extrusion-soufflage) et les équipements agricoles, mais certaines formulations présentent une
faible stabilité a chaud, des difficultés de mise en forme et des propriétés rhéologiques

complexes (Tan et al., 2022).

Le controle de I'humidité lors de la transformation industrielle constitue un défi technique
majeur. Les biopolymeres hygroscopiques (amidon, PLA, protéines) nécessitent des protocoles
de séchage stricts avant extrusion pour éviter I'hydrolyse et la dégradation en cours de
transformation (Salesplastics, 2026). Les méthodes d'évaluation de la biodégradabilité restent
encore variables selon les normes utilisées, les conditions expérimentales et les environnements
de dégradation, rendant la standardisation des protocoles d'essai indispensable pour le

développement industriel (Briassoulis et Dejean, 2010 ; Hayes et Flury, 2018).
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7.4 Défis environnementaux
La biodégradation observée en laboratoire différe souvent de celle observée au champ, les

conditions environnementales réelles étant influencées par les variations climatiques, I'humidité
du sol, l'activit¢ microbienne et la composition du sol (Anunciado et al., 2021). Une
biodégradation incompléte pourrait conduire a I'accumulation de fragments polymériques et a
la présence de résidus intermédiaires dans les sols, dont les impacts écotoxicologiques restent
encore insuffisamment étudiés (Menossi et al., 2021 ; Campanale et al., 2024). Enfin, la
production des biopolymeres peut nécessiter une forte consommation énergétique, des procédés
chimiques complexes et ['utilisation de ressources agricoles, avec des performances
environnementales qui dépendent fortement des scénarios de production et de fin de vie

considérés dans les analyses de cycle de vie (Dada et al., 2025).

Table 10:principaux défis scientifiques,technologiques et environnementaux

Défi Conséquences Références
Faible résistance Fragilité des films, risque | Naser et al. (2021) ; Tan et
mécanique de déchirure au champ al. (2022)

Biodégradation incontrolée

Perte prématurée des
propriétés ou persistance
des résidus

Anunciado et al. (2021) ;
Menossi et al. (2021) ;
Campanale et al. (2024)

Sensibilité a I'humidité

Instabilité dimensionnelle,
hydrolyse en
transformation

Tan et al. (2022) ;
Salesplastics (2026)

Vieillissement UV

Dégradation accélérée,
perte de propriétés
mécaniques

Mistretta et al. (2021)

Mise a I'échelle industrielle

Difficulté de production
industrielle continue, cotits
élevés

Mistretta et al. (2021)

Standardisation

Difficulté d'évaluation des
performances, variabilité
des normes

Briassoulis et Dejean
(2010) ; Hayes et Flury
(2018)

Variabilité des conditions
au champ

Difficulté de contrdle de la
dégradation, résidus
potentiels

Anunciado et al. (2021)

7.5 Perspectives de développement
Les biocomposites avancés représentent l'une des principales voies d'amélioration des

performances des films biodégradables (Faruk et al., 2012). L'intégration de nanocellulose, de
lignine, de biochar ou de fibres naturelles permet d'améliorer les propriétés mécaniques, de

renforcer la stabilité thermique et d'optimiser les propriétés barrieres. L'incorporation de
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biochar dans les films biodégradables peut améliorer a la fois les performances des films et

certaines propriétés agronomiques des sols (Iamsaard et al., 2024).

L'utilisation de déchets agricoles lignocellulosiques apparait particulierement prometteuse dans
une logique d'économie circulaire (Mujtaba et al., 2023). Ces biomasses permettent de réduire
les colits de production, de valoriser les coproduits agricoles et de limiter les déchets
organiques. La fabrication de films de paillage biodégradables a haute résistance a partir de
nanofibres de lignocellulose extraites de feuilles mortes illustre le potentiel de cette approche

(Lee et al., 2026).

Les films multifonctionnels intelligents devraient intégrer des systémes de libération controlée,
des propriétés antimicrobiennes, des capteurs intelligents et des fonctionnalités adaptées a
l'agriculture de précision (Ciaramitaro et al., 2024 ; Escrig Rondén et al., 2025). Des films
polysaccharidiques capables de libérer progressivement des nutriments dans le sol ouvrent la

voie a des systemes de paillage fertilisants intelligents (Ciaramitaro et al., 2024).

o 1. Renforcement par nanocellulose
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6]
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Impact environnemental réduit
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e
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Figure 8:stratégies d'améliortions des films agricoles biodégradables,approches matériaux
et formulation avancées
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7.6 Perspectives économiques et industrielles
La réduction des colits de production constitue une condition essentielle pour la généralisation

des films biodégradables (Naser et al., 2021). Les futures stratégies industrielles reposent sur
I'augmentation des volumes de production, l'optimisation des procédés industriels, I'utilisation
de matieres premicres locales et la valorisation des déchets agricoles (Mujtaba et al., 2023). Le
développement de filiéres intégrées associant agriculture, biomasse, bioplastiques et gestion
des déchets pourrait favoriser I'émergence de systémes agricoles plus durables et circulaires

(Mujtaba et al., 2023).

7.7 Perspectives réglementaires et normatives
Le développement des films biodégradables nécessite une harmonisation des normes relatives

a la biodégradabilité, a la compostabilité, a I'écotoxicité et a I'évaluation environnementale
(Briassoulis et Dejean, 2010). La norme européenne EN 17033:2018 spécifie les exigences pour
les films de paillage biodégradables destinés a étre incorporés dans le sol apres utilisation,
définissant une classification selon leur durée de vie et fournissant un guide des bonnes
pratiques (EN 17033, 2018 ; Hayes et Flury, 2018). Cette norme impose notamment une
biodégradation minimale de 90 % du carbone organique en CO2 dans un délai de 24 mois sous
conditions de sol ambiant (20-28 °C), selon la méthode ISO 17556, ainsi que des tests

d'écotoxicité aigiie sur plantes, vers de terre et micro-organismes.

SOURCES /—\ BENEFICES GLOBAUX
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Figure 9:économie circulaire des films agricoles biodégradables
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agronomique et la tracabilit¢ des matériaux biodégradables. La distinction entre
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biodégradabilité en laboratoire et comportement réel au champ reste un enjeu majeur pour

1'évolution de ces normes (Hayes et Flury, 2018).

8 Conclusion du chapitre
Les films agricoles occupent aujourd'’hui une place essentielle dans les systémes agricoles

modernes en raison de leur capacité a améliorer les performances agronomiques des cultures
par la conservation de I'humidité du sol, la régulation thermique, le contréle des adventices et
'optimisation des rendements agricoles (Kasirajan et Ngouajio, 2012 ; Yang et al., 2015).
Depuis plusieurs décennies, les films polymériques conventionnels a base de polyéthyléne
dominent les applications agricoles grace a leurs propriétés mécaniques ¢élevées, leur faible coit
et leur facilit¢ de transformation industrielle (Kasirajan et Ngouajio, 2012). Toutefois, leur
faible biodégradabilité et leur accumulation dans les agroécosystémes ont conduit a 1'émergence
de préoccupations environnementales majeures liées a I'accumulation des déchets plastiques, a
la formation de microplastiques, a la dégradation des sols agricoles et aux impacts
¢cotoxicologiques potentiels (Somanathan et al., 2022 ; Steinmetz et al., 2016 ; Qi et al., 2020
; Campanale et al., 2024).

Dans ce contexte, les films agricoles biodégradables apparaissent comme une alternative
particulierement prometteuse pour réduire les impacts environnementaux associés aux
plastiques conventionnels (Akhir et Mustapha, 2022 ; Menossi et al., 2021). Les recherches
récentes ont permis le développement de nombreux biopolymeéres destinés aux applications
agricoles, notamment l'acide polylactique (PLA), les polyhydroxyalcanoates (PHA), I'amidon
thermoplastique, les polysaccharides naturels, les protéines végétales et le PBAT (Naser et al.,
2021 ; Gamage et al., 2022 ; Wang et al., 2022 ; Li et al., 2025). Ces matériaux présentent
plusieurs avantages importants : biodégradabilité, valorisation de ressources renouvelables,
réduction des colits de gestion des déchets et compatibilité avec les principes de 1'économie
circulaire (Akhir et Mustapha, 2022 ; Mujtaba et al., 2023).

Par ailleurs, 1'¢laboration des films biodégradables connait actuellement des avancées
importantes grace aux biocomposites, aux nanotechnologies, aux charges naturelles et aux
formulations multifonctionnelles (Tan et al., 2022 ; Faruk et al., 2012). L'intégration de
nanocellulose, de lignine, de biochar ou encore de systémes de libération controlée permet
aujourd'hui d'améliorer simultanément les propriétés mécaniques, les propriétés barricres, la
stabilité¢ thermique et les fonctionnalités agronomiques (Faruk et al., 2012 ; Chen et al., 2025 ;
Ciaramitaro et al., 2024 ; Escrig Rondan et al., 2025). Les procédés de fabrication — notamment
I'extrusion-soufflage, la coextrusion multicouche, le coulage de solution et Ia
thermocompression — ont ¢été optimisés pour répondre aux contraintes spécifiques des
biopolymeres, bien que le passage a 1'échelle industrielle demeure un défi technique majeur
(Mistretta et al., 2021 ; Kumar et al., 2025 ; Lee et al., 2026).

Les applications agricoles des films biodégradables concernent principalement le paillage
agricole, les couvertures photoselectives, les films fonctionnels et les systemes intelligents de
fertilisation controlée (Pandey et al., 2023 ; Ciaramitaro et al., 2024). Les résultats
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expérimentaux montrent que plusieurs films biodégradables peuvent atteindre des
performances agronomiques comparables a celles des polymeéres conventionnels tout en
réduisant 1'accumulation des déchets plastiques dans les sols (Pittarello et al., 2025).

Cependant, plusieurs défis scientifiques et technologiques limitent encore leur généralisation a
grande échelle. Les principales limitations concernent la faible stabilit¢é mécanique, la
sensibilité¢ a I'humidité, le controle de la biodégradation, les cotits de production élevés et la
variabilité des performances au champ (Naser et al., 2021 ; Tan et al., 2022 ; Anunciado et al.,
2021). Les analyses de cycle de vie montrent également que les performances
environnementales des films biodégradables dépendent fortement des matiéres premieres
utilisées, des procédés de fabrication, des scénarios de fin de vie et des conditions de
biodégradation (Dada et al., 2025 ; Campanale et al., 2024).

Les perspectives futures reposent principalement sur le développement de biocomposites
avancés, l'utilisation des déchets agricoles lignocellulosiques, les films multifonctionnels
intelligents, les nanomatériaux biosourcés et les approches d'économie circulaire (Mujtaba et
al., 2023 ; Faruk et al., 2012 ; Ciaramitaro et al., 2024 ; Lee et al., 2026). Les futures générations
de films agricoles biodégradables devraient ainsi combiner hautes performances mécaniques,
biodégradation contrdlée, faible impact environnemental et compatibilité¢ avec 'agriculture de
précision. Enfin, le développement durable des films agricoles biodégradables nécessitera une
collaboration multidisciplinaire associant science des matériaux, génie des procédés,
agronomie, microbiologie des sols, évaluation environnementale et politiques réglementaires.
L'ensemble de ces avancées pourrait contribuer de maniére significative a la transition vers des
systémes agricoles plus durables, circulaires et respectueux de 1'environnement.
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Chapitre I1 Matériels et méthodes

1 Introduction

Ce chapitre présente I’ensemble des matériaux utilisés ainsi que les méthodes expérimentales
mises en ceuvre pour 1’élaboration et la caractérisation de films biodégradables a base d’agar
renforcés par du biochar issu de noyaux de dattes. La démarche adoptée comprend la
préparation de la biomasse lignocellulosique, sa conversion en biochar par carbonisation
controlée, puis ’amélioration de ses propriétés par modification oxydante. Le biochar obtenu a
ensuite été¢ incorporé dans une matrice filmogene constituée d’agar et de glycérine afin de
produire des biocomposites biodégradables.

Une attention particuliere a été portée a I’optimisation des conditions de préparation du biochar
et a sa dispersion dans la solution filmogene, afin d’assurer une répartition homogene des
particules au sein de la matrice polymérique. Les différentes étapes expérimentales ont été
congues dans le but d’évaluer I’influence du biochar sur les propriétés finales des films obtenus.
Les matériaux employés, les protocoles de préparation ainsi que les méthodes de caractérisation
sont décrits en détail dans les sections suivantes.

2 PREPARATION DE LA MATIERE PREMIERE : NOYAUX DE
DATTE

Les noyaux de dattes (Phoenix dactylifera L.) utilisés dans cette étude ont été sélectionnés
comme précurseur de biochar en raison de leur abondance dans les régions productrices de
dattes, de leur faible colt et de leur forte teneur en composés lignocellulosiques. Ces résidus
agroalimentaires constituent une source de carbone particuliérement intéressante pour la
production de matériaux carbonés destinés aux applications environnementales et a
I’¢élaboration de biocomposites (Al-Wabel et al., 2018 ; Tripathi et al., 2016).

2.1 Collecte et tri des noyaux de datte

Les noyaux de dattes ont été récupérés a partir de déchets ménagers issus de la consommation
locale. Apres collecte, un tri manuel a été effectué afin d’éliminer les noyaux endommagés,
moisis ou présentant des signes de dégradation susceptibles d’altérer la qualité du matériau
final. Seuls les noyaux sains ont été retenus pour les étapes ultérieures de préparation.

2.2 Lavage

Les noyaux sélectionnés ont été soumis a plusieurs opérations de lavage a I’eau chaude afin
d’éliminer les résidus de pulpe, les sucres, les fibres adhérentes et les autres impuretés
superficielles. Le lavage a été poursuivi jusqu’a I’obtention d’une eau de ringage claire. Les
noyaux ont ensuite été rincés abondamment a ’eau distillée afin d’éliminer les éventuels
contaminants solubles résiduels.

Cette ¢tape est essentielle pour limiter les réactions secondaires au cours de la carbonisation et
garantir une meilleure reproductibilité des résultats.
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2.3 Séchage

Apres lavage, les noyaux ont été séchés dans une étuve ventilée a 80 °C pendant 24 h afin
d’¢éliminer ’humidité libre présente a leur surface et dans leur structure. Le séchage a été
poursuivi jusqu’a 1’obtention d’une masse constante, condition nécessaire pour assurer une
carbonisation homogeéne et éviter les variations liées a la teneur en eau de la biomasse.

La réduction de I’humidit¢ améliore également le rendement énergétique du procédé de
carbonisation et favorise la stabilité thermique du matériau précurseur.

2.4 Broyage

Les noyaux séchés ont été broyés a I’aide d’un broyeur ¢électrique afin de réduire leur taille et
d’augmenter leur surface spécifique. La réduction granulométrique facilite le transfert
thermique lors de la carbonisation et contribue a une transformation plus homogéne de la
biomasse en biochar.

Le broyage a été poursuivi jusqu’a I’obtention d’une poudre relativement homogene exempte
de fragments de grande taille.

2.5 Tamisage

La poudre obtenue a ensuite été tamisée a I’aide de tamis normalisés afin de sélectionner une
granulométrie comprise entre 0,5 et 1 mm Cette plage granulométrique a été retenue afin de
garantir une meilleure homogénéité du matériau soumis a la carbonisation et de réduire les
variations liées a la taille des particules.

La fraction retenue a été¢ conservée dans des récipients hermétiques a température ambiante
jusqu’a son utilisation pour la production du biochar.

L’ensemble des étapes de préparation de la biomasse est illustré a la Figure 10.
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Figure 1. Schéma général d’élaboration du biochar a partir des noyaux de dattes
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Figure 10:schéma général de préparation des noyaux de dattes : collecte, tri, lavage,
séchage, broyage et tamisage avant carbonisation

3 PREPARATION DU BIOCHAR A PARTIR DE LA POUDRE DE
NOYAUX DE DATTE

Le biochar a été produit par carbonisation thermique de la poudre de noyaux de dattes dans des

conditions contrdlées. La carbonisation, également appelée pyrolyse lente, est un procédé

thermochimique consistant a chauffer une biomasse en atmospheére pauvre en oxygene afin de

provoquer sa décomposition partielle et la formation d’un matériau carboné stable présentant

une structure poreuse développée. Les propriétés finales du biochar dépendent fortement des

parametres opératoires tels que la température de traitement, le temps de résidence et la vitesse
de chauffage (Lehmann & Joseph, 2015 ; Tripathi et al., 2016).

3.1 Principe de la carbonisation

Au cours de la carbonisation, les principaux constituants de la biomasse (cellulose,
hémicellulose et lignine) subissent une série de transformations thermiques conduisant a la
libération de composés volatils et a ’enrichissement progressif du matériau en carbone. Ce
processus entraine le développement d’une structure poreuse ainsi qu’une augmentation de la
stabilité chimique et thermique du solide obtenu.

La température de carbonisation constitue le parameétre le plus influent sur les caractéristiques
du biochar. Une augmentation de la température favorise généralement la formation de
structures aromatiques condensées, 1’augmentation de la porosité et de la surface spécifique,
mais entraine également une diminution du rendement de production en raison de pertes de
maticre plus importantes.
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3.2 Procédure de carbonisation

La poudre de noyaux de dattes préalablement préparée a été introduite dans des creusets en
porcelaine munis de couvercles afin de limiter I’acceés de I’oxygene pendant le traitement
thermique. Les creusets ont ensuite été placés dans un four a moufle programmable.

La température du four a ét¢ augmentée a une vitesse de chauffage d’environ 10 °C min™
jusqu’a la température de consigne. Une fois cette température atteinte, les échantillons ont été
maintenus pendant la durée de traitement prévue afin d’assurer une carbonisation compléte de
la biomasse.

A Dlissue du traitement thermique, les creusets ont été laissés a refroidir naturellement &
I’intérieur du four fermé jusqu’au retour a la température ambiante. Cette précaution permet de
limiter 1’oxydation du biochar chaud au contact de I’air.

3.3 Etude de P’influence des conditions de carbonisation

Afin d’évaluer I’effet des parameétres opératoires sur les propriétés du biochar obtenu, plusieurs
conditions de carbonisation ont été étudiées.

a) Influence de la température

Trois températures de carbonisation ont été retenues :
e 300 °C (BC300)
e 400 °C (BC400)
e 500 °C (BC500)

La durée de maintien a été fixée a 2 h pour cette série d’essais.
b) Influence du temps de résidence

Pour la température optimale déterminée lors de 1’étude précédente, différentes durées de
traitement ont été évaluées :

° 1h
° 2h
° 3h

Cette approche a permis de sélectionner les conditions les plus favorables a 1’obtention d’un
biochar présentant les caractéristiques recherchées pour son incorporation dans les films

biodégradables.
Table 11:conditions expérimentales de carbonisation étudiées
Code échantillon Température (°C) Temps (h)
BC300 300 2
BC400 400 2
BC500 500 2
BC-T1 Température optimale 1
BC-T2 Température optimale 2
BC-T3 Température optimale 3
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3.4 Détermination du rendement de carbonisation
Le rendement de carbonisation a été calculé afin d’évaluer ’efficacité de la conversion de la
biomasse en biochar.

Apres refroidissement, chaque échantillon a été pes¢ a 1’aide d’une balance analytique. Le
rendement a été déterminé selon I’équation suivante :

R (%)= (Mb / M0) x 100
Ou:

e R:rendement de carbonisation (%)
e Mb : masse du biochar obtenu apres carbonisation (g)
e MO : masse initiale de biomasse se¢che (g)

Le rendement constitue un indicateur important permettant d’évaluer 1I’impact des conditions
de pyrolyse sur la conversion de la biomasse.

3.5 Broyage final et tamisage du biochar

Apres carbonisation, le biochar obtenu a été broyé a 1’aide d’un mortier ou d’un broyeur
mécanique afin de réduire sa taille particulaire et de favoriser son incorporation dans la matrice
polymérique.

Le matériau broyé a ensuite été¢ tamisé afin de récupérer la fraction fine présentant une
granulométrie inférieure a 100 um. Cette granulométrie a été retenue afin d’améliorer la
dispersion du biochar dans la solution filmogene et de limiter la formation d’agrégats au sein
des films.

3.6 Stockage du biochar

Les échantillons de biochar obtenus ont été conservés dans des flacons hermétiques placés dans
un dessiccateur contenant un agent déshydratant afin d’éviter toute reprise d’humidité avant les
¢tapes de modification et de caractérisation.

L’ensemble du procédé de préparation du biochar est illustré a la Figure 11.
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1. Préparation de la biomasse 2. Carbonisation (pyrolyse) 3. Refroidissement 4. Broyage
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Remarque : Les paramétres de carbonisation (température, durée) peuvent étre ajustés selon les objectifs de l'étude.

Figure 11:procédure de production du biochar a partir des noyaux de dattes : préparation
de la biomasse, carbonisation, refroidissement, broyage, tamisage et stockage.

4 4MODIFICATION OXYDANTE DU BIOCHAR

Les propriétés de surface du biochar jouent un role déterminant dans son interaction avec les
matrices polymériques hydrophiles. Cependant, les biochars issus de la pyrolyse présentent
généralement une surface relativement hydrophobe et une forte tendance a 1’agglomération
lorsqu’ils sont dispersés dans des milieux aqueux. Afin d’améliorer leur compatibilité avec la
matrice agar—glycérine et de favoriser une dispersion homogene dans la solution filmogene,
une modification oxydante a été appliquée au biochar sélectionné.

La modification oxydante constitue une méthode simple et efficace permettant d’introduire a la
surface du biochar des groupes fonctionnels oxygénés tels que les fonctions hydroxyles (—-OH),
carbonyles (C=0) et carboxyles (~COOH). Ces groupements augmentent 1’hydrophilie du
matériau et améliorent son aptitude a former des interactions avec les polymeres naturels (Xiao
etal., 2018 ; Tan et al., 2017).

4.1 Traitement oxydant au peroxyde d’hydrogéne

Le biochar obtenu dans les conditions optimales de carbonisation a été soumis a un traitement
a I’eau oxygénée (H,0,) afin d’améliorer ses propriétés de surface.

Pour ce faire, une quantité déterminée de biochar a été mise en suspension dans une solution
aqueuse de peroxyde d’hydrogene a 5 % (v/v). Le mélange a ensuite ét€ maintenu sous agitation
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continue a 50 °C pendant 2 h afin de favoriser I’oxydation contrdlée de la surface du matériau
carbong.

Au cours de ce traitement, le peroxyde d’hydrogéne agit comme agent oxydant doux capable
d’éliminer certaines impuretés résiduelles tout en générant de nouveaux sites actifs oxygénés a
la surface du biochar.

4.2 Lavage et neutralisation

A I’issue de la réaction, le biochar modifié¢ a été séparé de la solution puis lavé plusieurs fois a
I’eau distillée afin d’éliminer les résidus de peroxyde d’hydrogene ainsi que les sous-produits
issus de I’oxydation. Les opérations de lavage ont été poursuivies jusqu’a I’obtention d’un filtrat
présentant un pH voisin de la neutralit¢ (pH = 7), garantissant ainsi I’élimination compléte des
réactifs résiduels.

4.3 Séchage et conservation

Apres lavage, le biochar modifi¢ a été séché dans une étuve a 80 °C pendant 24 h jusqu’a masse
constante. Le matériau sec a ensuite été broyé légérement afin de rompre les éventuels
agglomérats formés durant le traitement puis conservé dans des flacons hermétiques placés dans
un dessiccateur jusqu’a son utilisation. Dans la suite du travail, le biochar non modifié sera
désigné par BC, tandis que le biochar traité au peroxyde d’hydrogene sera noté¢ BC-O.

4.4 Intérét de la modification oxydante
La modification oxydante vise principalement a :
1. Augmenter I’hydrophilie du biochar ;
Améliorer sa dispersibilité dans la solution filmogéne ;
Réduire la formation d’agglomérats ;
Favoriser les interactions entre le biochar et les chaines polysaccharidiques de 1’agar ;
Améliorer ’homogénéité et les propriétés finales des films biodégradables.
Les effets de cette modification seront évalués ultérieurement a travers les analyses

IR

physicochimiques du biochar ainsi que les propriétés des films élaborés.
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Figure 3. Schéma du protocole de modification oxydante du biochar
mise en suspension dans une solution de H,0, a 5 %, agitation a 50 °C pendant 2 h, lavage jusqu’a pH neutre, séchage et stockage.
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Figure 12:schéma du protocole de modification oxydante du biochar : mise en suspension
dans une solution de H:0: a 5 %, agitation a 50 °C pendant 2 h, lavage jusqu’a pH neutre,
séchage et stockage.

5 PREPARATION DES FILMS BIODEGRADABLES A BASE
D’AGAR, DE GLYCERINE ET DE BIOCHAR

Les films biodégradables ont été ¢laborés selon la technique du coulage en solution (solution
casting), largement utilisée pour la fabrication de matériaux a base de biopolymeres en raison
de sa simplicité, de son faible colit et de sa capacité a produire des films homogénes. Cette
méthode consiste a préparer une solution filmogene contenant le polymeére, le plastifiant et la
charge de renforcement, puis a la couler dans un moule avant évaporation du solvant (Rhim et
al., 2013 ; Sanyang et al., 2015).

Dans cette étude, I’agar a été utilis€é comme matrice polymérique en raison de ses excellentes
propriétés filmogenes et de sa biodégradabilité. La glycérine a été incorporée comme plastifiant
afin d’améliorer la souplesse des films et de réduire leur fragilité. Le biochar modifié¢ a été
ajouté comme agent de renforcement dans le but d’améliorer les propriétés mécaniques,
barrieres et de protection contre les rayonnements ultraviolets.

5.1 Formulation des films
La formulation de base utilisée pour la préparation des films est présentée dans le Tableau 12.
La concentration du biochar a été exprimée en pourcentage de la masse d’agar utilisée.
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Table 12:compositions des formulations des films biodégradables

Composant Quantité
Agar 0.30g
Eau distillée 25ml
Glycérine 0.30ml
Biochar 0a3%

Afin d’évaluer I'influence de la teneur en biochar sur les propriétés des films, quatre
formulations ont été préparées.

Table 13:code des formulations étudiées

Formulation Teneur en biochar (% masse d’agar)
FO 0
F1 1
F2 2
F3 3

La formulation FO, dépourvue de biochar, a servi de film témoin pour la comparaison des
propriétés des biocomposites.

5.2 Préparation de la solution filmogéne
Une masse de 0,30 g d’agar a été dispersée dans 25 mL d’eau distillée puis chauffée sous
agitation continue entre 85 et 90 °C jusqu’a dissolution compléte du polymere. Cette étape
permet d’obtenir une solution homogene exempte de particules non dissoutes. Apres dissolution
complete de 1’agar, la glycérine a été ajoutée progressivement sous agitation afin d’assurer sa
répartition uniforme dans la solution filmogeéne.

5.3 Incorporation du biochar

Le biochar préalablement modifi¢ a ¢été incorporé a la solution filmogene selon les
concentrations définies dans le Tableau 4. L’ajout a été réalisé progressivement afin d’éviter la
formation d’agrégats et de favoriser une bonne dispersion des particules dans le milieu
polymérique. Les conditions optimisées de dispersion du biochar sont décrites en détail dans la
section suivante.

5.4 Coulage et séchage des films
Apres homogénéisation complete de la suspension, la solution filmogene a été coulée dans des
boites de Pétri circulaires de 90 mm de diamétre préalablement nettoyées et nivelées.

Les films ont ensuite été séchés dans une étuve a 45 °C pendant 24 h afin de permettre
I’évaporation progressive de 1’eau et la formation d’une structure continue. Apres séchage, les
films ont été délicatement décollés des supports puis conservés dans des sachets hermétiques
jusqu’aux étapes de conditionnement et de caractérisation.
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5.5 Principe de renforcement par le biochar

L’incorporation du biochar dans la matrice agar—glycérine vise a améliorer les propriétés
fonctionnelles des films biodégradables grace a I’effet de renforcement apporté par les
particules carbonées. La présence du biochar peut contribuer a :

. Augmenter la rigidité et la résistance mécanique des films ;
. Améliorer la stabilité thermique ;

J Réduire la transmission des rayonnements UV ;

. Modifier les propriétés barrieres a 1’eau et aux gaz ;

. Accélérer ou controler la biodégradation en milieu naturel.

L’efficacité de ce renforcement dépend principalement de la qualité de la dispersion du biochar
dans la matrice polymérique ainsi que des interactions développées a I’interface charge—
polymere.

o Préparation de o Addition de la =/ Incorporation o Dégazage o Coulage o Séchage o Démoulage et
la solution d’agar glycérine du biochar de la solution de la solution conditionnement
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dans l'eau distillée 4 la solution d'agar sous agitation pour assurer par repos ou sous vide pour dans des boites de Pétri température contrélée des films séchés et
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Figure 13:schéma général de préparation des films biodégradables agar/glycérine/biochar
par la méthode de coulage en solution (solution casting)

6 OPTIMISATION DE LA DISPERSION DU BIOCHAR DANS LA
MATRICE AGAR-GLYCERINE

L’une des principales difficultés rencontrées lors de 1’incorporation de charges carbonées dans
les matrices polymériques hydrophiles réside dans leur tendance naturelle a former des
agglomérats. Cette agglomération est principalement due aux interactions interparticulaires
ainsi qu’a la forte énergie de surface des particules de biochar. Une dispersion insuffisante peut
entrainer une hétérogénéité de la structure du film, une diminution des propriétés mécaniques
et une réduction de I’efficacité du renforcement. Afin de garantir une distribution uniforme du
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biochar au sein de la matrice agar—glycérine, une procédure spécifique d’optimisation de la
dispersion a été mise en ceuvre.

6.1 Pré-séchage du biochar

Avant son incorporation dans la solution filmogéne, le biochar modifié a été soumis a un pré-
séchage a 105 °C pendant 2 h afin d’¢éliminer I’humidité adsorbée a sa surface. Cette étape
permet de limiter la formation d’agrégats liés aux ponts capillaires et d’améliorer la
reproductibilité de la dispersion.

Apres séchage, le biochar a été refroidi dans un dessiccateur afin d’éviter toute reprise
d’humidité avant utilisation.

6.2 Pré-mouillage des particules de biochar

Afin de favoriser le mouillage des particules et d’améliorer leur compatibilité avec le milieu
aqueux, le biochar a été préalablement mélangé a une faible quantité de glycérine. Cette
opération permet de réduire les interactions hydrophobes entre les particules et facilite leur
incorporation ultérieure dans la solution filmogéne.

Une petite quantité d’eau chaude a ensuite été ajoutée progressivement sous agitation afin
d’obtenir une suspension préliminaire homogene.

6.3 Dispersion et homogénéisation

La suspension de biochar a été soumise a une agitation mécanique continue pendant 15 a 20
min afin de favoriser la séparation des particules et d’éviter la formation d’amas.

Afin d'améliorer davantage la dispersion, un traitement par ultrasons a été appliqué a I’aide d’un
bain ultrasonique pendant une durée comprise entre 2 et 10 min. Les ondes ultrasonores
favorisent la rupture des agglomérats par cavitation et permettent d’obtenir une suspension plus
stable et plus homogene.

6.4 Incorporation dans la solution filmogéne

Parallelement, la solution filmogéne a été préparée par dissolution de I’agar dans 1’eau distillée
sous agitation continue entre 85 et 90 °C jusqu’a dissolution complete du polymere. Apres
dissolution, la glycérine a été ajoutée a la solution puis homogénéisée pendant quelques
minutes.

La suspension de biochar préalablement préparée a ensuite été introduite progressivement dans
la solution filmogene sous agitation continue. Le mélange a été maintenu entre 70 et 80 °C
pendant environ 15 min afin de favoriser les interactions entre les particules de biochar et les
chaines polysaccharidiques de 1’agar.

6.5 Dégazage de la suspension

Apres homogénéisation, la suspension obtenue a €té laissée au repos pendant 3 a 5 min afin de
permettre I’élimination des bulles d’air générées au cours des étapes d’agitation et de traitement
ultrasonique.
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Cette ¢tape de dégazage est essentielle pour éviter la formation de défauts structuraux tels que
les pores ou les cavités dans les films apres séchage.

6.6 Coulage et séchage des films

La suspension homogene a été coulée dans des boites de Pétri en verre de 90 mm de diameétre
placées sur une surface horizontale afin d’obtenir une épaisseur uniforme.

Les films ont ensuite été séchés dans une étuve a 45 °C pendant 24 h jusqu’a évaporation
complete de 1’eau. Apres séchage, les films ont ét€ soigneusement décollés des supports puis
stockés dans des sachets hermétiques en vue des étapes de conditionnement et de
caractérisation.

6.7 Criteres d’évaluation de la dispersion
La qualité de la dispersion a été évaluée visuellement et par observation microscopique des

films obtenus. Une dispersion satisfaisante est caractérisée par :

o L’absence d’agglomérats visibles ;

. Une répartition homogene du biochar dans toute la matrice ;
. Une surface réguliere et exempte de défauts majeurs ;

° Une coloration uniforme du film ;

o L’absence de sédimentation des particules lors du séchage.

L’optimisation de cette étape est essentielle pour garantir 1’efficacité du renforcement apporté
par le biochar et assurer de bonnes propriétés mécaniques, optiques et barricres des films

. J
biodégradables.
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Remarque : Les paramétres (temps, vitesse, rapport, amplitude ultrasonique) peuvent étre ajustés selon la nature du biochar et les propriétés recherchées.

Figure 14:procedure d’optimisation de la dispersion du biochar dans la matrice agar-
glycérine : pré-séchage, pré-mouillage, agitation, traitement ultrasonique, incorporation
dans la solution filmogéne, dégazage et coulage des films.
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7 CONDITIONNEMENT DES FILMS AVANT CARACTERISATION
Avant la réalisation des différentes analyses physicochimiques, mécaniques, optiques et
biologiques, les films biodégradables préparés ont été soumis a une étape de conditionnement
destinée a stabiliser leur teneur en humidité et a homogénéiser leur état physique. Cette étape
est essentielle pour garantir la reproductibilité des mesures et permettre une comparaison fiable
entre les différentes formulations.

Les propriétés des matériaux a base de polysaccharides sont fortement influencées par les
conditions environnementales, notamment la température et I’humidité relative. En effet, I’eau
agit comme plastifiant secondaire et peut modifier de maniére significative les propriétés
mécaniques, dimensionnelles et barrieres des films. Il est donc nécessaire de soumettre tous les
¢chantillons a des conditions identiques avant leur caractérisation (ASTM D618 ; Sanyang et
al., 2015).

7.1 Procédure de conditionnement

Apres séchage et démoulage, les films ont été découpés puis placés dans une enceinte
climatique maintenue a une température de 23 + 2 °C et a une humidité relative de 50 =5 %
pendant une durée minimale de 48 h.

Cette période de conditionnement permet aux films d’atteindre un équilibre hygroscopique avec
I’environnement avant les essais expérimentaux.

7.2 Conservation des échantillons
Apres conditionnement, les films ont été conservés dans des sachets hermétiques ou des
dessiccateurs afin d’éviter toute variation de leur teneur en eau avant la réalisation des analyses.

Chaque formulation a été identifiée par un code spécifique (FO, F1, F2 et F3) correspondant a
la teneur en biochar incorporée dans la matrice agar—glycérine.

7.3 Importance du conditionnement
Le conditionnement préalable des films permet :

° De stabiliser leur teneur en humidité ;

° De limiter les variations dimensionnelles ;

J D’améliorer la reproductibilité des mesures ;

J De réduire les écarts expérimentaux entre les échantillons ;

J D’assurer une comparaison fiable des propriétés des différentes formulations.

Toutes les caractérisations décrites dans les sections suivantes ont été réalisées sur des films
préalablement conditionnés selon cette procédure.
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Protocole de conditionnement des films biodégradables
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Figure 6. Schéma du protocole de conditionnement des films biodégradables
avant les analyses physicochimiques, mécaniques, optiques et biologiques.

Figure 15:schema du protocole de conditionnement des films biodégradables :
biodégradables : démoulage, stockage en enceinte climatique (23 £2 °C; 50+ 5 % HR)
pendant 48 h, puis conservation avant caractérisation.

8 CARACTERISATION DES BIOCHARS

Afin d'évaluer l'influence des conditions de carbonisation et de la modification oxydante sur les
propriétés du biochar ¢élaboré a partir des noyaux de dattes, plusieurs analyses
physicochimiques et structurales ont été réalisées. Ces caractérisations visent a déterminer les
propriétés de surface, la composition chimique, la structure poreuse ainsi que les principales
caractéristiques morphologiques du matériau obtenu. Les résultats permettront de sélectionner
le biochar le plus adapté a son incorporation dans la matrice agar—glycérine pour la fabrication
des films biodégradables.

8.1 Détermination du rendement de carbonisation

Le rendement de carbonisation constitue un paramétre fondamental permettant d'évaluer
l'efficacité de la conversion thermochimique de la biomasse en biochar. Il représente la
proportion de matiére solide récupérée apres le traitement thermique par rapport a la masse
initiale de biomasse séche utilisée.

Apres refroidissement des échantillons a température ambiante, les biochars obtenus ont été
pesés a l'aide d'une balance analytique de précision. Le rendement de carbonisation a été calculé
selon 1'équation suivante :

R (%) = (Mb / M0) x 100
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ou:

o R: rendement de carbonisation (%)

J Mb : masse du biochar obtenu aprés carbonisation (g)
. MO : masse initiale de biomasse seche (g)

Chaque essai a été réalisé en triplicat et les résultats sont exprimés sous forme de moyenne +
¢cart-type.

8.2 Détermination de la teneur en humidité
La teneur en humidité du biochar a été¢ déterminée afin d'évaluer la quantité d'eau résiduelle
présente dans le matériau apres carbonisation.

Une masse connue de biochar (MiM iMi) a été placée dans une étuve a 105 °C pendant 24 h
jusqu'a obtention d'une masse constante (MfM_fMf). La teneur en humidité a été calculée selon
I'équation suivante :

H (%) = ((Mi — Mf) / Mi) x 100
Ou:

1. H: teneur en humidité (%)
2. Mi : masse initiale de l'échantillon (g)
3. Mf: masse apres séchage (g)

8.3 Détermination du pH

Le pH du biochar a été mesuré selon la méthode de suspension aqueuse. Un gramme de biochar
a ¢té introduit dans 20 ml d'eau distillée. La suspension a été agitée pendant 24 h a température
ambiante puis laissée a décanter. Le pH a ensuite ét¢ mesuré a l'aide d'un pH-metre
préalablement étalonné avec des solutions tampons de pH 4, 7 et 10. Toutes les mesures ont été
effectuées en triplicat.

8.4 Détermination de la densité apparente
La densité apparente du biochar a été déterminée a partir du rapport entre la masse du matériau
et le volume qu'il occupe sans compactage.

Une quantité connue de biochar a été introduite dans une éprouvette graduée de volume connu.
La densité apparente a été calculée a partir de I'équation :

pb=M/V

Ou:
pb : densité apparente (g/cm?)
M : masse du biochar (g)

1

2

3. V:volume occupé (cm?)

4. pb est la densité apparente (g cm™),

Page 50



Chapitre I1 Matériels et méthodes

8.5 Analyse granulométrique

La distribution granulométrique des biochars a été évaluée par tamisage mécanique a l'aide
d'une série de tamis normalisés. Les fractions obtenues ont été pesées afin de déterminer la
répartition des particules selon leur taille. Une attention particuliére a été portée a la fraction
inférieure a 100 um utilisée pour la préparation des films biodégradables.

8.6 Détermination de la teneur en cendres

La teneur en cendres a ét¢ déterminée conformément aux méthodes classiques d'analyse des
matériaux carbongés.

Environ 1 g de biochar a été placé dans un creuset en porcelaine puis calciné dans un four a
moufle a 750 °C pendant 4 h. Apres refroidissement dans un dessiccateur, le résidu minéral a
¢été pesé.

La teneur en cendres a été calculée selon :

C (%) =Mc/Mb) x 100
Ou:

e (C: teneur en cendres (%)
e Mc : masse des cendres (g)
e Mb : masse initiale du biochar (g)

8.7 Analyse par spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR)
Les groupes fonctionnels présents a la surface des biochars ont ét¢ identifiés par spectroscopie
FTIR.

Les spectres ont été enregistrés dans la gamme comprise entre 4000 et 400 cm™ avec une
résolution de 4 cm™. Cette analyse permet de mettre en évidence les principales fonctions
chimiques présentes a la surface du matériau, notamment les groupes hydroxyles, carbonyles,
carboxyles et aromatiques.

8.8 Diffraction des rayons X (DRX)
La structure cristalline des biochars a été étudiée par diffraction des rayons X.

Les analyses ont été réalisées a température ambiante a I'aide d'un diffractometre utilisant un
rayonnement CuKo, (A=1,5406\lambda = 1,54061=1,5406 A). Les diffractogrammes ont été
enregistrés entre 5° et 80° (20).

Cette technique permet d'identifier les phases minérales présentes dans le biochar ainsi que le
degré d'organisation de la structure carbonée.

8.9 Microscopie électronique a balayage couplée a I'EDS (MEB-EDS)
La morphologie de surface du biochar a été observée a l'aide d'un microscope électronique a
balayage.
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Les échantillons ont été déposés sur des supports conducteurs puis métallisés par pulvérisation
d'or avant observation.

L'analyse EDS couplée au microscope a permis de déterminer la composition ¢lémentaire du
matériau et d'identifier les principaux éléments présents a sa surface.

8.10 Détermination de la surface spécifique BET
La surface spécifique des biochars a été déterminée par adsorption—désorption d'azote a 77 K
selon la méthode de Brunauer—Emmett—Teller (BET).

Avant analyse, les échantillons ont été dégazés sous vide a 150 °C pendant plusieurs heures
afin d'éliminer I'humidité et les composés adsorbés.

Cette caractérisation permet d'évaluer la porosité développée au cours de la carbonisation et
constitue un parametre important pour l'interaction entre le biochar et la matrice polymérique.

9 CARACTERISATION DES FILMS BIODEGRADABLES

Les propriétés des films biodégradables dépendent fortement de leur composition, de leur
structure interne ainsi que des interactions développées entre la matrice polymérique et les
particules de biochar. Afin d'évaluer 1'effet de I'incorporation du biochar sur les performances
des films ¢€laborés, différentes caractérisations physiques, hydriques, mécaniques, optiques,
thermiques et morphologiques ont été réalisées. Toutes les analyses ont été effectuées sur des
films préalablement conditionnés a 23 + 2 °C et 50 £ 5 % d'humidité relative pendant 48 h.

9.1 Détermination de l'épaisseur des films
L'épaisseur constitue un parametre essentiel influencant les propriétés mécaniques, optiques et
barrieres des films biodégradables.

Les mesures ont été réalisées a l'aide d'un micrométre numérique de précision (+ 0,001 mm).
Pour chaque film, cinq mesures ont été effectuées en différents points (centre et périphérie) afin
de tenir compte des éventuelles variations d'épaisseur.

L'épaisseur moyenne a été calculée selon :
e=(Xei)/n
ou:

1. e: épaisseur moyenne du film (mm)

2. ei: épaisseur mesurée a chaque point
3. n:nombre total de mesures

9.2 Détermination de la masse surfacique
La masse surfacique a été déterminée afin d'évaluer la quantité de matiére présente par unité de
surface.
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Des échantillons de dimensions connues ont été découpés puis pesés a l'aide d'une balance
analytique.

La masse surfacique a été calculée selon :
Ms=m/A
Ou:

1. Ms : masse surfacique (g/m?)
2. m: masse de I'échantillon (g)
3. A :surface du film (m?)

9.3 Détermination de la densité apparente
La densité apparente des films a été calculée a partir de leur masse, de leur surface et de leur
épaisseur.

p=m/(Axe)
ou:

1. p: densité apparente (g/cm?)
2. m: masse du film (g)

3. A :surface du film (cm?)

4. e: épaisseur du film (cm)

9.4 Evaluation de I'aspect visuel
L'aspect général des films a été évalué visuellement afin d'apprécier :

e L[’homogeénéité de la surface ;

e La présence éventuelle d'agglomérats ;
e Les défauts de séchage ;

e La flexibilité ;

e La coloration induite par le biochar.

Des photographies numériques ont été réalisées dans des conditions d'éclairage identiques pour
toutes les formulations.

9.5 Propriétés hydriques des films0

9.5.1 11.9.5.1. Teneur en humidité
La teneur en humidité a été déterminée par séchage a 105 °C jusqu'a masse constante.

H (%) = ((Mi — Mf) / Mi) x 100
Ou:

° Mi: masse initiale
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. MTf: masse apres séchage

9.5.2 11.9.5.2. Solubilité dans I'eau
La solubilité des films a été évaluée selon la méthode gravimétrique.

Des échantillons préalablement séchés ont été immergés dans 50 mL d'eau distillée pendant 24
h a température ambiante. Les fractions insolubles ont ensuite été récupérées, séchées puis
pesées.

La solubilité a été calculée selon :
S (%) = ((Mi — Mf) / Mi) x 100
Ou:

J S: solubilité (%)

Mi: masse séche initiale
. MT : masse seche apres immersion et séchage

9.5.3 11.9.5.3. Capacité de gonflement
Les échantillons ont ét¢ immergés dans I'eau distillée jusqu'a 1'équilibre.

La capacité de gonflement a été calculée par :

G (%) = (Mh — Ms) / Ms) x 100

Ou:

o G: taux de gonflement (%)
° Mh: masse humide

° Ms: masse séche

9.5.4 11.9.5.4. Perméabilité a la vapeur d'eau
La permeéabilité¢ a la vapeur d'eau (WVP) a été déterminée selon la méthode gravimétrique
utilisant du chlorure de calcium anhydre (CaCl,) comme dessiccant.

Les films ont été fixés sur des cellules contenant le dessiccant puis placés dans une enceinte a
humidité controlée. La prise de masse a été suivie périodiquement afin de calculer le flux de
vapeur d'eau a travers le matériau.

9.6 Caractérisation mécanique

9.6.1 Résistance a la traction
Les propriétés mécaniques ont été déterminées a l'aide d'une machine universelle de traction
conformément a la norme ASTM D882.

La résistance a la traction (c\sigma) a été calculée selon :
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6=Fmax/S

Ou:

. o : résistance a la traction (MPa)
o Fmax : force maximale (N)

. S : section transversale (mm?)

9.6.2 Allongement a la rupture

L'allongement a la rupture a été calculé a partir de :

E (%) = ((Lf — L0) / L0) x 100

Ou:

. E : allongement a la rupture (%)
. LO: longueur initiale

. Lf: longueur a la rupture

9.6.3 Essai de pliage

La flexibilité¢ des films a été évaluée par pliages successifs jusqu'a apparition des premicres

fissures ou rupture.

9.7 Propriétés optiques

9.7.1 Transmission UV—Visible

Les propriétés optiques ont été¢ déterminées a l'aide d'un spectrophotometre UV—Visible dans

la gamme de 200 a 800 nm.

Les films ont été placés directement dans le faisceau lumineux et les spectres de transmission

ont été enregistrés.

9.7.2 Transparence

T =—10g(T600) / e

Ou:

. T: indice de transparence

. T600: transmittance a 600 nm
. e : épaisseur du film (mm)
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9.7.3 Opacité et couleur

L'opacité a été déterminée a partir des mesures de transmission lumineuse. Les modifications
de couleur induites par l'incorporation du biochar ont été évaluées visuellement et par analyse
numérique d'image.

9.8 Caractérisation thermique

9.8.1 Stabilité thermique
Des échantillons de films ont été exposés a différentes températures (40, 60 et 80 °C) pendant

une durée déterminée.

Les variations de masse, d'aspect et d'intégrité structurale ont été enregistrées.

9.8.2 Analyses DSC et TGA (si disponibles)
La calorimétrie différentielle a balayage (DSC) a été utilisée pour déterminer les transitions
thermiques des films.

L'analyse thermogravimétrique (TGA) a permis d'évaluer leur comportement de dégradation
thermique sous atmosphére controlée.

9.9 Caractérisation morphologique

9.9.1 Microscopie optique
La surface des films a été observée a 1'aide d'un microscope optique afin d'évaluer 'homogénéité

de la dispersion du biochar.

9.9.2 Microscopie électronique a balayage (MEB)
Les observations MEB ont permis d'étudier :

o La morphologie de surface ;

o La répartition du biochar ;

J La présence de pores ;

° Les fissures éventuelles ;

. Les interactions matrice—charge.

Les échantillons ont été métallisés avant observation.
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Figure 7. Schéma récapitulatif des différentes analyses réalisées sur les films
biodégradables agar/glycérine/biochar : caractérisations physiques, hydriques, mécaniques,
optiques, thermiques et morphologiques.
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Figure 16:schema récapitulatif des différentes analyses réalisées sur les films
biodégradables agar/glycérine/biochar : caractérisations physiques, hydriques, mécaniques,
optiques, thermiques et morphologiques.

10 Etude de biodégradabilité des films

La biodégradabilité constitue I’'une des propriétés les plus importantes des matériaux destinés
aux applications agricoles et environnementales. Contrairement aux plastiques conventionnels
qui persistent pendant plusieurs décennies dans 1’environnement, les films biodégradables a
base de biopolymeres peuvent étre décomposés sous I’action des micro-organismes présents
dans le sol, conduisant a la formation de composés naturels tels que I’eau, le dioxyde de carbone
et la biomasse microbienne. L’évaluation de la biodégradation permet ainsi de déterminer le
comportement des films dans des conditions proches de leur utilisation réelle et d’apprécier
I’effet du biochar sur leur vitesse de dégradation (Kijchavengkul et Auras, 2008 ; Narancic et
O’Connor, 2019).

10.1 Essai de biodégradation par enfouissement dans le sol
La biodégradabilité des films a été évaluée selon la méthode d’enfouissement dans le sol (soil
burial test), largement utilisée pour les matériaux biodégradables.

Des échantillons de films de dimensions identiques (par exemple 3 cm x 3 cm) ont été
préalablement séchés a masse constante puis pesés avec précision afin de déterminer leur masse
initiale (MOM_0OMO).

Page 57



Chapitre I1 Matériels et méthodes

Les échantillons ont ensuite été enterrés horizontalement dans un sol agricole a une profondeur
d’environ 5 cm. L’humidité du sol a été maintenue proche de sa capacité au champ par des
arrosages réguliers afin de favoriser 1’activité microbienne.

Les films ont été récupérés apres différentes périodes d’exposition :

J 7 jours ;

. 15 jours ;
. 30 jours ;
o 45 jours.

Aprés récupération, les échantillons ont été soigneusement lavés a I’eau distillée afin d’éliminer
les particules de sol adhérentes, puis séchés a 50 °C jusqu’a masse constante avant pesée.

10.2 Détermination de la perte de masse
La vitesse de biodégradation a été évaluée a partir de la perte de masse des films au cours du
temps.

Le pourcentage de perte de masse a été calculé selon 1’équation suivante :
PM (%) = ((M0 — Mt) / M0) x 100
Ou:

° PM: perte de masse (%)
. MO: masse initiale du film
o Mt : masse du film aprés biodégradation

Une augmentation de la perte de masse traduit une dégradation plus importante du matériau
dans le sol.

10.3 Observations morphologiques apreés biodégradation
L’¢évolution de I’aspect des films a été suivie tout au long de I’essai de biodégradation.

Les principaux changements observés concernaient :

. La modification de la couleur ;

J L’apparition de fissures ;

J La fragmentation des films ;

J La perte de cohésion mécanique ;

. La désintégration progressive de la structure.

Des photographies numériques ont été réalisées a chaque période de prélévement afin de
documenter visuellement 1’évolution des échantillons.
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10.4 Effet du biochar sur la biodégradation
L’incorporation du biochar peut influencer le comportement des films dans le sol. Selon sa

concentration et ses propriétés de surface, le biochar peut :

. Ralentir la pénétration de 1’eau dans la matrice polymérique ;
. Modifier la structure interne du film ;

. Influencer ’activité microbienne a 1’interface film-sol ;

J Affecter la vitesse globale de dégradation.

La comparaison des formulations FO, F1, F2 et F3 permettra de déterminer I’impact de la teneur
en biochar sur la biodégradabilité des biocomposites élaborés.

10.5 Expression des résultats
Les essais ont été réalisés en triplicat et les résultats sont exprimés sous forme de moyenne +

écart-type.

Les courbes de biodégradation ont été tracées en représentant la perte de masse (%) en fonction
du temps d’enfouissement.
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Figure 17:dispositif expérimental utilisé pour I’étude de biodégradation des films
biodégradables par enfouissement dans le sol et suivi de la perte de masse au cours su
temps
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11 EVALUATION AGRONOMIQUE DES FILMS BIODEGRADABLES
L'utilisation des films biodégradables comme matériaux de paillage constitue une alternative
prometteuse aux films plastiques conventionnels utilisés en agriculture. Ces matériaux
permettent de réduire les pertes d'eau par évaporation, de limiter le développement des
adventices et de maintenir des conditions favorables a la croissance des cultures, tout en évitant
les problémes environnementaux liés a 1'accumulation des déchets plastiques dans les sols.
L'objectif de cette étude est d'évaluer I'efficacité agronomique des films €élaborés a base d'agar,
de glycérine et de biochar en comparaison avec un sol non couvert et un paillage plastique
conventionnel.

11.1 Dispositif expérimental
L'essai agronomique a été réalisé en conditions controlées sous serre ou en plein champ selon
les disponibilités expérimentales.

Trois traitements ont été étudiés :

. TO : Sol nu (témoin) ;

. T1 : Paillage plastique conventionnel ;

. T2 : Film biodégradable agar/glycérine/biochar.

Chaque traitement a été réalisé en triplicat afin de garantir la fiabilité statistique des résultats.

Les films ont été disposés a la surface du sol avant le semis. Des ouvertures de diamétre adapté
ont été réalisées pour permettre I'émergence des plantules.

11.2 Sol utilisé
Le sol utilisé pour les essais a été prélevé dans la couche superficielle (0—20 cm), séché a l'air
libre puis tamisé a 2 mm afin d'éliminer les débris végétaux et les éléments grossiers.

Avant utilisation, les principales propriétés physicochimiques du sol ont été déterminées,
notamment :

° PH ;

. Conductivite électrique ;

° Texture ;

. Teneur en mati¢re organique ;
. Teneur en humidité.

Ces paramétres permettent de caractériser le milieu expérimental et de faciliter l'interprétation
des résultats agronomiques.

11.3 Mise en place des cultures

Les graines sélectionnées pour l'essai ont ét¢ semées dans des pots ou des parcelles
expérimentales contenant une quantité identique de sol.

Apres semis, un arrosage régulier a été effectué¢ afin de maintenir une humidité favorable a la
germination et a la croissance des plantes.
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La durée de I'essai a été fixée en fonction du cycle de la culture étudiée.

11.4 Taux de germination
Le taux de germination a ét¢ déterminé en comptabilisant quotidiennement le nombre de graines
germées.

Le pourcentage de germination a été calculé selon :

TG (%)=NtNgx100

Ou:

. TG : taux de germination (%),

. Ng : nombre de graines germées,

o Nt : nombre total de graines semées.

11.5 Humidité du sol
L'humidité du sol a été suivie périodiquement afin d'évaluer l'efficacité des différents systémes
de paillage dans la conservation de 1'eau.

Des échantillons de sol ont été prélevés puis séchés a 105 °C jusqu'a masse constante.

L'humidité gravimétrique a été calculée selon :
H (%) =(Mh—Ms) Ms/ x100

Ou:
° M : masse humide,
° M; : masse seche.

11.6 Température du sol

La température du sol a été¢ mesurée a 1'aide d'une sonde thermique placée a une profondeur de
5 cm. Les mesures ont été effectuces a intervalles réguliers afin de déterminer l'influence des
différents paillages sur le régime thermique du sol.

11.7 Croissance des plantes
La croissance végétative a été suivie tout au long de 1'expérimentation.
Les parameétres suivants ont été mesurés :

. Hauteur des plantes ;
° Nombre de feuilles ;
° Diametre de la tige ;
. Longueur racinaire (si applicable).

Les mesures ont été réalisées a intervalles réguliers sur plusieurs plants représentatifs de chaque
traitement.

11.8 Production de biomasse

A la fin de 'essai, les plantes ont été récoltées puis séparées en parties aériennes et racinaires.
La biomasse fraiche a été déterminée immédiatement apres récolte. Les échantillons ont ensuite
¢été séchés a 70 °C jusqu'a masse constante afin de déterminer la biomasse seche.

Page 61



Chapitre I1 Matériels et méthodes

11.9 Evaluation de la dégradation du film en conditions agronomiques

Parallélement au suivi de la culture, 1'état du film biodégradable a été observé régulicrement

afin d'évaluer :

e Son intégrité mécanique ;

e Son adhérence au sol ;

e [L’apparition éventuelle de fissures ;

e Son niveau de fragmentation ;

e Sa dégradation progressive durant le cycle cultural.

Cette ¢évaluation permet d'apprécier la compatibilité entre la durée de vie du film et les besoins

agronomiques de la culture.

11.10 . Analyse des performances agronomiques

L'efficacité des films biodégradables a été évaluée en comparant les différents traitements selon

e La conservation de I'humidité du sol ;
e Larégulation thermique ;

e Le taux de germination ;

e La croissance végétative ;

e Labiomasse produite ;

e Le niveau de dégradation du film.

Les résultats obtenus permettront de déterminer l'intérét agronomique du film biodégradable

développé comme alternative aux paillages plastiques conventionnels.

Dispositif expérimental pour 'évaluation agronomique des films biodégradables

T2 : Film biodégradable
(agar/glycérine/biochar)

TO : Sol nu T1: Paillage plastique
(Témoin) conventionnel

| 3répétitions par [——— [—— + Ouvertures pour I'émergence des plantules ‘
3 traitement “ u “ + Arrosage régulier pour maintenir I'humidité du sol H

Suivi et paramétres mesurés

[ 1.cermination | [ 2 Humiditédusol | | 3.Températuredusol | [ 4. Croissance des plantes | | 5. Biomasse (fin d'essai) | | 6.Dégradation dufilm (T2)
- |
e d 7
l "
| AR -
3| I\
Comptage quotidiien des graines Prélévement de sol, Mesure de la température Mesure de la hauteur, Détermination de la biomasse | | Observation réguliére de l'intégrité
germées et calcul du taux séchage 4105 °C du sol & 5 cm de profondeur nombre de feuilles et fraiche puis séche (parties du film : fissures, fragmentation
de germination (%) et calcul de humidité (%) aintervalles réguliers diamétre de la tige aériennes et racinaires) et dégradation progressive
Conditions expérimentales Durée de 'essai Objectif [ 7o: Sotnu )
. nu (témoin)
Serre —— o o :el:m |eI cycle Comparer efet s diférents pallages ol ru, lastique conventonnel (B 71 Paitage plasiqus converiionriel
ou ambiante régulier 18 e itredabe s
Pl di étudiée du sol, la croissance des plantes et la production de biomasse. [] 72: Film biodégradable
lein champ (agar/glycérine/biochar)

Figure 18:schéma de dispositif expérimental utilisé pour ’évaluation agronomique des films biodégradables :
sol nu(T0), paillage plastique conventionnel(T1) et film biodégradable agar/glycérine/biochar(T2), avec suivi

de la germination, de lI'humidité du sol, de la température et de la croissance des plantes.
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11.11 Analyse statistique
Cette derniére section cloturera le chapitre « Matériels et méthodes » avec le traitement

statistique des données expérimentales (ANOVA, test de Tukey, niveau de signification p <

0,05, logiciel utilis¢).
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Chapitre 111 Résultats et discussion

1 Caractérisation des biochars issus des noyaux de datte

1.1 Introduction

Les propriétés physicochimiques du biochar dépendent fortement des conditions de pyrolyse
appliquées lors de sa préparation. La température et le temps de traitement influencent
directement le rendement de carbonisation, la composition chimique, la densité apparente ainsi
que les caractéristiques de surface du matériau obtenu. Afin d'identifier les conditions les plus
favorables a la production d'un biochar destiné au renforcement des films biodégradables,
plusieurs températures de pyrolyse (300, 400 et 500 °C) et temps de résidence (2, 3 et 4 h) ont

été étudiés.

1.2 [Effet des conditions de pyrolyse sur le rendement de carbonisation
Le rendement de carbonisation constitue un indicateur majeur de 1’efficacité de conversion de

la biomasse en matériau carboné. Ce paramétre est fortement influencé par les conditions
opératoires de pyrolyse, notamment la température et le temps de séjour. Les rendements
obtenus pour les biochars issus des noyaux de dattes préparés a différentes températures et

durées de pyrolyse sont présentés dans le Tableau 14.

Table 14rendement de carbonisation (%) des biochars obtenus a déférentes températures et

durées de pyrolyse
Température °C 2h 3h 4h
300 44,06 52,69 47,27
400 37,62 40,51 34,94
500 30,03 29,64 32,31

Comme le montre le Tableau 3.1, les rendements de carbonisation varient entre 29,64 et 52,69
%. La valeur maximale (52,69 %) a été obtenue a 300 °C pendant 3 h, tandis que la plus faible
valeur (29,64 %) a été observée a 500 °C pendant 3 h. Globalement, une diminution progressive
du rendement est observée lorsque la température de pyrolyse augmente, indépendamment du
temps de s¢jour.

Cette tendance apparait clairement sur la Figure 3.1, qui illustre 1’évolution du rendement en
fonction de la température. Pour les trois durées étudiées, 1’augmentation de la température de
300 a 500 °C entraine une diminution significative du rendement. Cette diminution est attribuée

a I’intensification des réactions de dévolatilisation et de décomposition thermique des
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constituants lignocellulosiques de la biomasse. A haute température, une quantité plus
importante de matiéres volatiles est libérée sous forme de gaz permanents (CO,, CO, CH, et

H,) et de composés condensables, réduisant ainsi la fraction solide résiduelle.

60
Temps de pyrolyse
55 52.69 —— 2h
o —— 3h
< 50 - —A&— 4h
= 47,27
2
g 45
g 4
‘= 44,06
=3
T
8 40 -
()
=
£ 351
£ 32,31
)
e =]
5 30 - 30,03
=7 29,64
25 1
20

300 400 500
Température de pyrolyse (°C)

Conditions : Biomasse : noyaux de dattes lavés et séchés ; atmosphere : azote ;
granulométrie du biochar : < 100 pm aprés broyage.

Figure 19:effet de la température de pyrolyse sur le rendement de carbonisation des
biochars produits a partir des noyaux de dattes ; les valeurs correspondent a des temps de
séjour de 2,3, et 4h

L’effet du temps de pyrolyse est présenté sur la Figure 3.2. A 300 °C, I’augmentation du temps
de séjour de 2 a 3 h entraine une augmentation du rendement de 44,06 a 52,69 %, traduisant
une carbonisation plus complete de la biomasse. Cependant, une prolongation du traitement a
4 h provoque une légére diminution du rendement (47,27 %), probablement en raison de
réactions secondaires de dégradation du charbon formé. A 400 et 500 °C, I’influence du temps
devient plus limitée, la majorité des réactions thermiques ayant déja été achevées durant les

premieres phases du traitement.
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[ Conditions : Biomasse : noyaux de dattes lavés et séchés ; atmospﬁére : azote ;
granulométrie du biochar : < 100 pum aprés broyage.

Figure 20:effet du temps de pyrolyse sur le rendement de carbonisation des biochars
obtenus a différentes températures (300,400 et 500°C)

Les résultats obtenus sont en accord avec ceux rapportés dans la littérature pour différents
résidus lignocellulosiques. Tripathi et al. (2016) ont montré que le rendement du biochar
diminue systématiquement lorsque la température de pyrolyse augmente, en raison de la
décomposition progressive de 1’hémicellulose, de la cellulose puis de la lignine. De méme,
Tomczyk et al. (2020) ont observé une réduction importante du rendement pour plusieurs
biomasses agricoles lorsque la température dépassait 400 °C. Selon Antal et Grenli (2003), la
température constitue le facteur le plus déterminant dans le controle du rendement, tandis que
I’effet du temps de séjour reste généralement secondaire.

D’un point de vue pratique, les rendements élevés obtenus a basse température sont intéressants
pour maximiser la valorisation de la biomasse. Toutefois, les biochars produits a température
modérée ou élevée présentent généralement un degré de carbonisation plus important et des
propriétés fonctionnelles plus adaptées aux applications comme charges renforcantes dans les
matériaux polymeériques. Ainsi, bien que le rendement maximal ait été obtenu a 300 °C, le choix
final du biochar devra également tenir compte des autres propriétés physicochimiques

présentées dans les sections suivantes.

1.3 Influence des conditions de pyrolyse sur le pH des biochars
Le pH constitue 1'un des paramétres les plus importants pour 1’évaluation des propriétés

physicochimiques des biochars. Il influence directement les interactions du matériau avec son
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environnement, sa stabilité chimique ainsi que ses applications potentielles dans les domaines
agricole et environnemental. Dans le cas des films biodégradables, le pH du biochar peut
¢galement affecter les interactions interfaciales avec la matrice polymérique et modifier
certaines propriétés fonctionnelles du matériau final.

Les valeurs de pH mesurées pour les différents biochars préparés a partir des noyaux de dattes
sont présentées dans le Tableau 14, tandis que leur évolution en fonction des conditions de
pyrolyse est illustrée par la Figure 15.

Table 15:evolution du PH des biochars obtenus sous déférentes conditions de pyrolyse

Température (°C) 2h 3h 4h
300 7,85 8,44 8,87
400 8,66 8,82 9,17
500 9,10 9,34 9,89
10,5
Temps de pyrolyse R
10,0 Hl 2h
N 3h
95 | Bl i
90 4
= 85
=
8,0
7,5
7,0
6,5 1
6,0 ¢
400 °C
Température de pyrolyse (°C)
Condirions : Biomasse : noyaux de dattes lavés et séchés © atmosphére | azote ;
granubométrie du biochar : < 100 pm aprés broyage

Figure 21:évolution du PH des biochars issus des noyaux de dattes en fonction de
température et du temps de pyrolyse

Comme le montre le Tableau 14, I’ensemble des biochars produits présente un caractére
alcalin, avec des valeurs de pH comprises entre 7,85 et 9,89. Une augmentation progressive du

pH est observée lorsque la température de pyrolyse augmente de 300 a 500 °C. Cette tendance
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apparait clairement sur la Figure 21 ,ou les biochars obtenus a haute température présentent
systématiquement les valeurs de pH les plus élevées.

A température constante, une légére augmentation du pH est également observée avec
I’allongement du temps de s€jour. Par exemple, a 300 °C, le pH passe de 7,85 a 8,87 lorsque la
durée de pyrolyse augmente de 2 a 4 h. Une évolution similaire est observée a 400 °C et 500
°C, indiquant que le temps de traitement contribue également a I’alcalinisation progressive du
matériau.

L’augmentation du pH avec la température est généralement attribuée a plusieurs phénomenes
physicochimiques. Premiérement, la dégradation thermique des groupes fonctionnels acides
présents dans la biomasse (groupes carboxyliques, phénoliques et lactoniques) entraine une
diminution de I’acidité de surface du biochar. Deuxiémement, I’augmentation de la température
favorise la concentration des ¢éléments minéraux alcalins et alcalino-terreux tels que le
potassium, le calcium, le magnésium et le sodium dans la phase solide résiduelle. Ces ¢léments
peuvent étre présents sous forme de carbonates, d’oxydes ou d’hydroxydes, contribuant ainsi a
I’augmentation du caractére basique du biochar (Lehmann & Joseph, 2015 ; Tomczyk et al.,
2020).

Par ailleurs, 1’¢lévation du pH traduit généralement une augmentation du degré de carbonisation
du matériau. Les biochars produits a haute température présentent une structure plus aromatique
et une stabilité chimique plus importante que ceux obtenus a basse température. Cette évolution
a été largement observée pour les biochars issus de diverses biomasses lignocellulosiques telles
que les résidus de palmier dattier, les coques de noix, les résidus forestiers et les déchets
agricoles (Tripathi et al., 2016 ; Yaashikaa et al., 2020).

D’un point de vue applicatif, les valeurs de pH obtenues sont compatibles avec I’utilisation des
biochars comme charges renforgantes dans des matrices polymériques biodégradables.
Toutefois, des pH excessivement élevés peuvent influencer certaines interactions avec les
polymeres hydrophiles. Dans cette étude, le biochar obtenu a 400 °C pendant 3 h, présentant un
pH de 8,82, apparait comme un compromis intéressant entre alcalinit¢ modérée, stabilité
chimique et rendement de production.

Ces résultats confirment ainsi que la température de pyrolyse constitue le principal facteur
contrélant le caractére alcalin du biochar, tandis que le temps de séjour exerce un effet
secondaire mais non négligeable. L’augmentation du pH observée aux températures ¢levées
témoigne d’une carbonisation plus poussée et d’une concentration accrue des constituants

minéraux dans le matériau final.
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1.4 Influence des conditions de pyrolyse sur la densité apparente des biochars
La densité apparente constitue un parametre important pour I’évaluation des propriétés

physiques des biochars. Elle influence directement les conditions de stockage, de transport, de

manipulation ainsi que I’incorporation du biochar dans les matrices polymériques. Dans le cas

des matériaux composites, la densité peut également affecter la dispersion des particules et les

propriétés finales du matériau élaboré.

Les valeurs de densité apparente obtenues pour les biochars préparés a différentes températures

et durées de pyrolyse sont présentées dans le Tableau 16, tandis que leur évolution est illustrée

par la Figure 22.

Table 16:densité apparente des biochars produit a partir des noyaux de dattes sous

déférentes conditions de pyrolyse

Température (°C) h m -
300 0,42 0.36 037
400 0,53 0,50 053
500 0,50 0.55 0.50
0,70
Temps de pyrolyse
1 .l 2
i : -:: 0,53 053 0,55
T 050
A 042
2 040 4
=
2
)
& 0,30
o
v
£ 020
&
0,10 -
0,00 -

300 °C 400 °C
Température de pyrolyse (°C)

Conditions : Biomasse : noysux de daties lavés et séchés ; atmosphere : azote |

granulométrie du blochar : < 100 pm apeds broyage.

Figure 22:évolution de la densité apparente des biochars issus des noyaux de dattes en

fonction de la température et du temps de pyrolyse.
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Comme I’indique le Tableau 16, les densités apparentes mesurées varient entre 0,36 et 0,55
g-cm™. Les valeurs obtenues se situent dans l’intervalle généralement rapporté pour les
biochars issus de biomasses lignocellulosiques, dont les densités apparentes sont généralement
comprises entre 0,20 et 0,70 g-cm™ selon la nature de la mati¢re premicére et les conditions de
carbonisation (Lehmann & Joseph, 2015).

L’analyse de la Figure 22 montre que la densité¢ apparente tend globalement a augmenter
lorsque la température de pyrolyse passe de 300 a 400 °C. Les biochars préparés a 300 °C
présentent les densités les plus faibles, avec des valeurs comprises entre 0,36 et 0,42 g-cm™. A
cette température, la carbonisation reste incompléte et une partie importante de la structure
lignocellulosique initiale est encore conservée.

A 400 °C, les densités augmentent sensiblement et atteignent des valeurs proches de 0,50—0,53
g-cm™. Cette évolution traduit une restructuration progressive du matériau sous ’effet de la
dégradation thermique des composés organiques et de la réorganisation des structures
carbonées. La perte de maticre volatile entraine une contraction partielle de la structure solide,
pouvant conduire a une augmentation locale de la densité apparente.

Les biochars obtenus a 500 °C présentent les densités les plus élevées, avec une valeur
maximale de 0,55 g-cm™ observée pour un temps de pyrolyse de 3 h. Cette augmentation est
cohérente avec le degré de carbonisation plus avancé du matériau. A haute température, les
réactions de condensation aromatique deviennent plus importantes, favorisant la formation de
structures carbonées plus compactes et plus stables (Tomczyk et al., 2020).

L’effet du temps de pyrolyse apparait relativement limit€é comparativement a celui de la
température. A 300 °C, une 1égére diminution de la densité est observée lorsque le temps passe
de 2 a 3 h, suivie d’une stabilisation a 4 h. A 400 et 500 °C, les variations restent faibles et ne
dépassent pas quelques centiemes de g-cm™. Ces résultats suggérent que la température
constitue le facteur prépondérant dans 1’évolution de la densité apparente des biochars étudiés.
La densité apparente est étroitement liée a la porosité développée lors de la pyrolyse. Une
densité relativement faible est généralement associée a une structure plus poreuse et a une
surface spécifique plus importante. Toutefois, cette relation dépend fortement de 1’organisation
interne du matériau et de la nature des pores formés au cours de la carbonisation. Des analyses
complémentaires par adsorption d’azote (BET) permettront de mieux comprendre 1’évolution
de la structure poreuse des biochars obtenus.

D’un point de vue applicatif, les densités observées dans cette étude sont favorables a

I’incorporation du biochar dans la matrice agar—glycérine. Les valeurs comprises entre 0,50 et
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0,55 g-cm™ permettent une dispersion relativement homogene tout en limitant les phénomenes
de sédimentation lors de la préparation des solutions filmogenes.

Les résultats obtenus montrent ainsi que 1’augmentation de la température de pyrolyse favorise
la formation de biochars plus denses et plus carbonisés. Cette évolution est cohérente avec les
modifications structurales induites par la pyrolyse et confirme I’influence majeure de la

température sur les propriétés physiques du matériau final.

1.5 Evolution de la couleur des biochars en fonction des conditions de pyrolyse
La couleur constitue un indicateur visuel simple mais pertinent du degré de carbonisation des

biochars. Au cours de la pyrolyse, la décomposition progressive des constituants
lignocellulosiques et I’augmentation de la teneur en carbone conduisent a un assombrissement
progressif du matériau. Ainsi, I’évolution de la couleur peut fournir des informations
qualitatives sur I’intensité des transformations thermochimiques subies par la biomasse.

Les observations visuelles réalisées sur les biochars obtenus a partir des noyaux de dattes ont
révélé une modification progressive de la couleur avec 1’augmentation de la température de
pyrolyse. Les principales observations sont résumées dans le Table 17

Table 17:évolutions de la couleur des biochars en fonction des conditions des pyrolyse

Température (°C) Aspect visuel observé
300 Brun foncé

400 Noir

500 Noir intense

Figure 23:aspect visuel des biochars produits a partir des noyaux de dattes sous différentes
conditions de pyrolyse et comparaison multicritére des principales propriétés des biochars.
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Comme indiqué dans le Tableau 17, les biochars obtenus a 300 °C présentent une couleur brun
foncé, caractéristique d’une carbonisation partielle de la biomasse. A cette température, une
fraction importante des composés organiques oxygénés demeure encore présente dans la
structure du matériau, ce qui explique sa coloration relativement claire.

Lorsque la température est portée a 400 °C, la couleur devient nettement plus sombre et tend
vers le noir. Cette évolution traduit une décomposition plus avancée des composés volatils ainsi
qu’une augmentation du rapport carbone/oxygene du matériau. La formation progressive de
structures aromatiques condensées contribue également a 1’assombrissement du biochar.

\

A 500 °C, les biochars présentent une coloration noire intense témoignant d’un degré de
carbonisation élevé. A cette température, les réactions de condensation aromatique et de
réorganisation du carbone deviennent prédominantes, conduisant a la formation d’un matériau
plus riche en carbone fixe et présentant une stabilit¢ chimique accrue. Des observations
similaires ont été rapportées pour de nombreux biochars issus de biomasses lignocellulosiques
tels que les résidus forestiers, les noyaux d’olive et les déchets agricoles (Lehmann & Joseph,
2015 ; Tomczyk et al., 2020).

L’évolution de la couleur est généralement corrélée a plusieurs propriétés physicochimiques du
biochar. Les matériaux les plus foncés présentent souvent :

Un degré de carbonisation plus élevé ;

Une teneur accrue en carbone fixe ;

Une aromaticité plus importante ;

Une meilleure stabilité chimique ;

Une plus grande capacité d’absorption du rayonnement lumineux.

Dans le cadre de cette étude, cette propriété revét une importance particuliere puisque I’objectif
final est I’¢laboration de films biodégradables destinés au paillage agricole. En effet, la couleur
noire du biochar peut contribuer a améliorer les propriétés optiques des films en augmentant
leur capacité¢ d’absorption du rayonnement ultraviolet et en réduisant leur transmission
lumineuse. Ces caractéristiques sont susceptibles de limiter le développement des adventices
tout en favorisant la conservation de I’humidité du sol.

La Figure 24 présente également une analyse multicritére des biochars obtenus aux différentes
températures de pyrolyse. Cette représentation synthétique met en évidence les compromis
existants entre rendement, pH, densité apparente, intensité de la couleur et aptitude potentielle
au renforcement des films biodégradables. Bien que les biochars préparés a 300 °C présentent
les rendements les plus élevés, ceux obtenus a 400 et 500 °C possedent des caractéristiques plus
favorables en termes de carbonisation et de propriétés fonctionnelles.

L’ensemble de ces observations confirme que 1’augmentation de la température de pyrolyse
favorise la formation de biochars plus carbonisés, plus stables et présentant une couleur plus
sombre. Ces propriétés constituent un avantage important pour leur utilisation comme agents
de renforcement dans les films biodégradables développés dans cette étude.
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1.6 Sélection du biochar optimal pour I’élaboration des films biodégradables
La sélection du biochar destiné a 1’élaboration des films biodégradables constitue une étape

déterminante, car les propriétés du matériau carboné influencent directement les performances
finales du biocomposite. Le choix du biochar optimal doit ainsi prendre en considération
plusieurs critéres simultanément, notamment le rendement de production, le pH, la densité
apparente, le degré de carbonisation ainsi que les propriétés visuelles susceptibles d’affecter les
caractéristiques optiques des films.

Les résultats obtenus dans les sections précédentes ont montré que les conditions de pyrolyse
exercent une influence significative sur I’ensemble de ces paramétres. Afin de faciliter la
comparaison entre les différents biochars produits, une analyse multicritere a été réalisée. Les
résultats sont synthétisés dans la Figure 3.5, qui compare les performances relatives des

biochars obtenus a 300, 400 et 500 °C.
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Lecture : BC300 présente le meilleur rendement mais des propriétés fonctionnelles modérées.
BC400 offre un bon compromis global. BC500 excelle en alcalinité, couleur et renforcement.

Figure 24:diagramme radar comparant les principales caractéristiques des biochars
préparés a différentes températures de pyrolyse : rendement de carbonisation, pH, densité
apparente, intensité de la couleur et aptitude au renforcement des films biodégradables.
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L’analyse du diagramme radar montre que les biochars produits a 300 °C présentent les
rendements les plus élevés, atteignant jusqu’a 52,69 % (Tableau 14). Toutefois, ces matériaux
présentent également les degrés de carbonisation les plus faibles, comme 1’indique leur
coloration brun foncé (Tableau 17). Cette caractéristique suggere une présence plus importante
de composés organiques résiduels et une stabilité potentiellement plus faible.

A I’inverse, les biochars obtenus a 500 °C présentent les degrés de carbonisation les plus élevés.
Leur coloration noire intense témoigne d’une forte aromaticité et d’une structure carbonée plus
développée. Ces propriétés sont particuliérement intéressantes pour améliorer les propriétés
optiques des films, notamment la protection contre les rayonnements UV. Cependant, cette
amélioration s’accompagne d’une réduction importante du rendement de production, celui-ci
devenant inférieur a 33 % dans la plupart des cas (Tableau 14).

Les biochars préparés a 400 °C occupent une position intermédiaire entre ces deux extrémes.
IIs présentent des rendements de carbonisation relativement satisfaisants (34,94-40,51 %), tout
en conservant un niveau de carbonisation élevé, comme I’indique leur couleur noire homogeéne.
Par ailleurs, les valeurs de pH observées a cette température (8,66-9,17 ; Tableaul5) restent
modérées par rapport a celles obtenues a 500 °C, ce qui peut favoriser les interactions avec la
matrice polymérique.

Concernant la densité apparente, les biochars préparés a 400 et 500 °C présentent des valeurs
relativement proches, comprises entre 0,50 et 0,55 g-cm™ (Tableau 16). Ces densités sont
compatibles avec une dispersion homogene dans la solution filmogene et limitent les
phénomeénes de sédimentation lors de la préparation des films.

L’évaluation globale des différents critéres montre que le biochar préparé a 400 °C pendant 3
h présente le meilleur compromis entre rendement de production, stabilité chimique et aptitude
a renforcer les propriétés fonctionnelles des films biodégradables. Cette condition de pyrolyse
permet d’obtenir :

° Un rendement de carbonisation de 40,51 % ;

° Un pH modéré de 8,82 ;

. Une densité apparente de 0,50 g-cm™ ;
. Une couleur noire homogene ;
J Une bonne aptitude potentielle a 1’absorption des rayonnements UV.

Le choix de cette condition est également cohérent avec plusieurs études ayant montré que les
biochars produits entre 400 et 500 °C présentent généralement les meilleures propriétés pour

les applications en matériaux composites, en raison d’un équilibre optimal entre stabilité,
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fonctionnalité¢ de surface et colit de production (Lehmann & Joseph, 2015 ; Tomczyk et al.,
2020).

Par conséquent, le biochar obtenu a 400 °C pendant 3 h a été retenu pour la préparation des
films biodégradables agar—glycérine étudiés dans la suite de ce travail. Les résultats relatifs aux
propriétés optiques et barricres des films €laborés a partir de ce biochar sont présentés dans la

section suivante.

2 Caractérisation des propriétés optiques et barriéres des films
biodégradables agar—glycérine—biochar
L’incorporation de charges carbonées dans les matrices polymériques biodégradables constitue

une approche prometteuse pour améliorer leurs propriétés fonctionnelles et étendre leur
domaine d’application. Dans le cas des films destinés au paillage agricole, les propriétés
optiques et barricres jouent un role essentiel puisqu’elles influencent directement la
transmission du rayonnement solaire, la conservation de 1’humidité du sol et le contréle du
développement des adventices. Le biochar issu des noyaux de dattes, grace a sa couleur sombre
et a sa structure carbonée, est susceptible de modifier significativement ces propriétés.

Afin d’évaluer I’effet du biochar sur les performances des films élaborés, plusieurs parameétres
ont été étudiés, notamment 1’absorbance UV, la transmission lumineuse, 1’opacité et la
perméabilité a la vapeur d’eau. Les résultats obtenus permettent d’apprécier I’influence des
conditions de pyrolyse du biochar ainsi que de sa teneur dans la matrice agar—glycérine.

Les spectres UV-visible des différentes formulations sont présentés dans la Figure 3.6, tandis
que les valeurs expérimentales d’absorbance UV, de transmission lumineuse et d’opacité sont
regroupées dans le Tableau 18.

Table 18:proprietes optiques des films biodégradables Agar-glycérine-biochar

Formulation Absorbance UV Transmission (%) Opacité
FO (Agar—glycérine) 0,095 80,9 (7272777))-
BC400-3h-1 % 0,111 79,6 0,810
BC400-3h-2 % 0,081 84,9 0,492
BC500-3h-2 % 0,128 68,4 0,606
BC500-3h-3 % 0,146 69,3 1,352
BC500-4h-3 % 0,229 59,2 1,528
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Figure 25:spectres UV-visible des films biodégradables agar—glycérine renforcés par
différentes teneurs en biochar préparé sous diverses conditions de pyrolyse.

L’analyse des spectres UV-visible met en évidence une modification importante du
comportement optique des films aprés incorporation du biochar. Comparativement au film
témoin FO, les formulations contenant du biochar présentent une diminution progressive de la
transmission lumineuse sur 1’ensemble du domaine spectral étudié. Cette évolution devient
particuliecrement marquée pour les biochars préparés a haute température (500 °C), qui
possedent une coloration plus intense et une teneur plus ¢€levée en structures aromatiques
carbonées.

Cette réduction de la transmission est associée a une augmentation simultanée de I’absorption
du rayonnement incident. Les particules de biochar dispersées dans la matrice polymérique
agissent comme des centres absorbants et diffusants, limitant ainsi le passage de la lumiere a
travers le film. Un comportement similaire a ét€¢ rapporté pour différents biocomposites
renforcés par des charges carbonées, ou I’amélioration des propriétés optiques est directement
liée au degré de carbonisation de la charge utilisée (Das et al., 2021 ; George et al., 2022).

Les résultats obtenus suggerent que 1’incorporation du biochar permet de conférer aux films
une meilleure capacité de protection contre les rayonnements ultraviolets tout en réduisant leur
transparence. Ces propriétés sont particulierement recherchées dans les applications de paillage
agricole ou la limitation de la pénétration lumineuse contribue a réduire la croissance des

adventices et a améliorer la conservation de ’humidité du sol.
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L’influence détaillée du biochar sur 1’absorbance UV, la transmission lumineuse et I’opacité

des films est analysée dans les sections suivantes.

2.1 Effet du biochar sur I’absorbance UV des films
La capacité d’un matériau a absorber les rayonnements ultraviolets constitue une propriété

particuliérement importante pour les applications agricoles et d’emballage. Une forte
absorbance UV permet de protéger les produits sensibles aux radiations solaires, tout en limitant
la dégradation photochimique des matériaux. Dans le cas des films de paillage agricole, cette
propriété contribue également a réduire la pénétration du rayonnement dans le sol et a limiter
le développement des adventices.

Les valeurs d’absorbance UV mesurées pour les différentes formulations sont présentées dans

le Tableau 18, tandis que leur évolution est illustrée par la Figure 25.
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Figure 26:influence du biochar sur I’absorbance UV des films biodégradables agar—
glycérine—biochar.

Comme le montre la Figure 26, I’incorporation du biochar modifie significativement les
propriétés d’absorption UV des films. Le film témoin FO présente une absorbance relativement
faible (0,095), traduisant la transparence naturelle de la matrice agar—glycérine vis-a-vis du
rayonnement ultraviolet.

Apres incorporation du biochar, une augmentation globale de 1’absorbance est observée. Les

formulations contenant les biochars les plus carbonisés présentent les valeurs les plus élevées.
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Ainsi, I’absorbance passe de 0,111 pour la formulation BC400-3h-1 % a 0,229 pour la
formulation BC500-4h-3 %, soit une augmentation de plus de 140 % par rapport au film témoin.
Cette évolution est directement liée aux transformations structurales induites par la pyrolyse.
Les biochars produits a haute température possédent une teneur plus élevée en structures
aromatiques condensées riches en carbone. Ces structures présentent des systémes
¢électroniques conjugués capables d’absorber efficacement les rayonnements UV grace a des
transitions ¢lectroniques de type n—m*. Plus le degré de carbonisation est élevé, plus la capacité
d’absorption du rayonnement augmente (Tomczyk et al., 2020).

L’effet de la teneur en biochar apparait également important. Les formulations contenant 3 %
de biochar présentent systématiquement des absorbances supérieures a celles contenant 1 ou 2
%. L’augmentation de la quantité de particules carbonées dans la matrice accroit le nombre de
sites absorbants et améliore ainsi la capacité globale du matériau a intercepter le rayonnement
incident.

Une légere anomalie est néanmoins observée pour la formulation BC400-3h-2 %, qui présente
une absorbance inférieure a celle du film témoin. Ce comportement pourrait étre attribué¢ a une
dispersion non homogéne des particules de biochar dans la matrice ou a des variations locales
d’épaisseur du film. Des observations similaires ont déja été signalées dans certains
biocomposites lorsque la dispersion des charges n’est pas parfaitement uniforme (Rhim et al.,
2013).

Les résultats obtenus confirment que la température de pyrolyse du biochar joue un role majeur
dans I’amélioration des propriétés optiques des films. Les biochars préparés a 500 °C présentent
les meilleures performances en raison de leur degré de carbonisation plus élevé et de leur
coloration noire intense. Cette tendance est cohérente avec les observations réalisées lors de la
caractérisation visuelle des biochars (Section 3.1.4).

D’un point de vue applicatif, I’augmentation de 1’absorbance UV constitue un avantage
significatif pour les films de paillage biodégradables. Une meilleure absorption du rayonnement
solaire permet de limiter la transmission des UV vers le sol, réduisant ainsi le développement
de certaines adventices photosensibles. Cette propriété contribue également a protéger la
matrice polymérique contre les phénomenes de photodégradation.

Des résultats comparables ont été rapportés par Das et al. (2021) et George et al. (2022), qui
ont observeé une amélioration significative de la protection UV apres incorporation de biochars
ou d’autres charges carbonées dans des matrices polymériques biodégradables. Selon ces
auteurs, I’intensité de ’effet dépend principalement du degré de carbonisation, de la taille des

particules et de leur dispersion dans la matrice.
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Ainsi, les résultats obtenus démontrent que le biochar issu des noyaux de dattes agit comme un
agent naturel de protection contre les rayonnements ultraviolets. Les formulations contenant
des biochars produits a haute température présentent les meilleures performances, ce qui
confirme I’intérét de ces matériaux pour le développement de films biodégradables destinés aux

applications agricoles.

2.2 Effet du biochar sur la transmission lumineuse des films
La transmission lumineuse constitue un parameétre essentiel pour 1’évaluation des propriétés

optiques des films biodégradables. Elle traduit la capacité du matériau a laisser passer le
rayonnement lumineux a travers sa structure. Dans le domaine du paillage agricole, une faible
transmission lumineuse est généralement recherchée afin de limiter la pénétration de la lumiére
dans le sol et de réduire le développement des adventices. De plus, la réduction de la
transmission contribue a améliorer la protection contre les rayonnements ultraviolets et a
préserver ’humidité du sol.

Les valeurs de transmission lumineuse obtenues pour les différentes formulations sont

présentées dans le Tableau 22, tandis que leur évolution est illustrée par la Figure 27.
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Figure 27:effet du biochar sur la transmission lumineuse des films biodégradables agar—
glycérine—biochar.

Les résultats montrent que la transmission lumineuse des films varie entre 59,2 % et 84,9 %

selon la formulation étudiée. Le film témoin FO présente une transmission de 80,9 %,

confirmant la transparence naturelle de la matrice agar—glycérine. Cette valeur est comparable
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a celles généralement rapportées pour les films a base de polysaccharides non renforcés (Rhim
et al., 2013).

L’incorporation du biochar modifie significativement cette propriété. Une diminution globale
de la transmission lumineuse est observée lorsque la teneur en biochar augmente et lorsque la
température de pyrolyse du biochar devient plus élevée. Cette tendance apparait clairement sur
la Figure 27.

Les films contenant les biochars préparés a 500 °C présentent les transmissions les plus faibles.
La valeur minimale (59,2 %) est obtenue pour la formulation BC500-4h-3 %, traduisant une
réduction d’environ 27 % par rapport au film témoin. Cette diminution confirme I’efficacité du
biochar comme agent d’occultation au sein de la matrice polymérique.

La réduction de la transmission lumineuse peut étre attribuée a plusieurs mécanismes
complémentaires. D’une part, les particules de biochar absorbent une fraction importante du
rayonnement incident grace a leur forte teneur en carbone aromatique. D’autre part, elles
provoquent la diffusion et la réflexion d’une partie de la lumiére aux interfaces particule—
matrice, réduisant ainsi la quantité de rayonnement transmise a travers le film.

Les biochars obtenus a haute température présentent généralement une coloration plus sombre
et une structure carbonée plus développée (Section 3.1.4), ce qui explique leur plus grande
efficacité dans la réduction de la transmission lumineuse. Cette observation est cohérente avec
I’augmentation simultanée de I’absorbance UV observée dans la section précédente.

Une exception est observée pour la formulation BC400-3h-2 %, qui présente une transmission
légérement supérieure a celle du film témoin (84,9 %). Ce comportement atypique pourrait étre
1i¢ a des phénomenes de dispersion locale du biochar ou a des variations d’épaisseur du film.
Des écarts similaires ont déja été rapportés dans certains biocomposites lorsque la répartition
des particules dans la matrice n’est pas parfaitement homogene (Azeredo, 2009).

D’un point de vue agronomique, la diminution de la transmission lumineuse constitue un
avantage majeur pour les films de paillage. En limitant la quantit¢ de lumiere atteignant la
surface du sol, le film réduit les conditions favorables a la germination et au développement des
adventices. Cette propriété contribue ainsi a améliorer I’efficacité du paillage tout en réduisant
le recours aux herbicides.

Par ailleurs, la réduction de la transmission lumineuse peut également participer a la régulation
thermique du sol en modifiant I’absorption du rayonnement solaire par le systéeme film—sol.
Cette caractéristique est particulicrement intéressante dans les régions arides et semi-arides ou

la conservation de I’eau constitue un enjeu majeur.
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Les résultats obtenus sont en accord avec plusieurs études portant sur les biocomposites
renforcés par des charges carbonées. Das et al. (2021) ont montré que I’incorporation de biochar
dans des matrices polymériques biodégradables entraine une diminution significative de la
transmission lumineuse, proportionnelle a la teneur en charge et au degré de carbonisation. De
méme, George et al. (2022) ont observé une amélioration notable des propriétés de protection
lumineuse apres incorporation de matériaux carbonés dans des films a base de biopolymeéres.

Ainsi, les résultats obtenus démontrent que le biochar issu des noyaux de dattes constitue un
additif efficace pour réduire la transmission lumineuse des films biodégradables. Les
formulations contenant les biochars les plus carbonisés présentent les meilleures performances
optiques, ce qui confirme leur intérét pour les applications de paillage agricole nécessitant une

protection accrue contre le rayonnement solaire.

2.3 Effet du biochar sur ’opacité des films
L’opacité est une propriété optique particulierement importante pour les films destinés au

paillage agricole. Elle refléte la capacité du matériau a bloquer le passage de la lumiére a travers
sa structure. Une opacité ¢levée est généralement recherchée pour limiter la pénétration du
rayonnement lumineux dans le sol, réduire le développement des adventices et améliorer la
conservation de I’humidité. Dans les films biodégradables, cette propriété dépend fortement de
la nature de la matrice polymérique ainsi que des caractéristiques des charges incorporées.

Les valeurs d’opacité des différentes formulations sont présentées dans le Tableau 22, tandis

que leur évolution est illustrée par la Figure 3.9.

Les résultats montrent que 1’incorporation du biochar entraine une augmentation significative
de I’opacité des films. Les valeurs obtenues varient entre 0,492 et 1,528, selon la nature du
biochar et sa concentration dans la matrice.

La plus faible opacité est observée pour la formulation BC400-3h-2 % (0,492), tandis que la
valeur maximale est obtenue pour la formulation BC500-4h-3 % (1,528). Cette augmentation
représente plus du triple de la valeur minimale observée, mettant en évidence 1’effet important

du biochar sur les propriétés optiques du matériau.
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Figure 28:influence du biochar sur ’opacité des films biodégradables agar—glycérine—
biochar.

Comme le montre la Figure 3.9, une tendance générale a 1’augmentation de 1’opacité est
observée lorsque la teneur en biochar augmente. Les formulations contenant 3 % de biochar
présentent systématiquement les valeurs les plus élevées. Cette évolution est directement li¢e a
I’augmentation de la quantité de particules carbonées dispersées dans la matrice polymérique.
L’effet de la température de pyrolyse apparait également significatif. Les biochars obtenus a
500 °C conduisent aux films les plus opaques. Cette observation est cohérente avec les résultats
obtenus pour la couleur des biochars (Section 3.1.4) ainsi qu’avec les propriétés d’absorption
UV décrites précédemment (Section 3.2.1). Les biochars produits a haute température
présentent une teneur plus €levée en carbone aromatique et une coloration plus intense, ce qui
favorise I’absorption et la diffusion du rayonnement lumineux.

L’augmentation de I’opacité peut étre attribuée a plusieurs mécanismes. Les particules de
biochar absorbent une partie importante du rayonnement incident et créent simultanément de
multiples interfaces au sein du matériau. Ces interfaces favorisent les phénomenes de diffusion
et de réflexion de la lumiére, réduisant ainsi la quantité de rayonnement capable de traverser le
film. Plus la concentration en biochar est élevée, plus ces phénomenes deviennent importants.
Une forte corrélation peut étre observée entre 1’augmentation de I’opacité et la diminution de
la transmission lumineuse décrite dans la section précédente. Les formulations présentant les

transmissions les plus faibles sont également celles qui possedent les opacités les plus élevées.
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Cette relation confirme que le biochar agit comme un agent d’occultation efficace au sein de la
matrice agar—glycérine.

Du point de vue agronomique, cette propriété constitue un avantage majeur. Les films opaques
limitent 1’acces de la lumiére a la surface du sol, ce qui réduit les conditions favorables a la
germination des adventices. Plusieurs études ont montré qu’une augmentation de I’opacité des
films de paillage améliore leur efficacité agronomique tout en contribuant 2 maintenir une
meilleure humidité du sol (Kasirajan & Ngouajio, 2012).

Par ailleurs, I’augmentation de I’opacité peut également contribuer a améliorer la protection de
la matrice polymérique contre les phénomenes de photodégradation induits par 1’exposition
prolongée au rayonnement solaire. Cette propriété pourrait ainsi participer a I’amélioration de
la stabilité des films durant leur période d’utilisation au champ.

Les résultats obtenus sont en accord avec ceux rapportés dans la littérature pour différents
biocomposites renforcés par des charges carbonées. George et al. (2022) et Das et al. (2021)
ont observé des augmentations significatives de I’opacité apres incorporation de biochar dans
des matrices polymériques biodégradables, attribuées au forte capacité d’absorption lumineuse
des structures carbonées aromatiques.

Ainsi, les résultats démontrent clairement que le biochar issu des noyaux de dattes constitue un
agent efficace d’amélioration de 1’opacité des films biodégradables. Les formulations contenant
les biochars les plus carbonisés présentent les meilleures performances optiques, ce qui
confirme leur potentiel pour les applications de paillage agricole nécessitant une forte

occultation lumineuse.

2.4 Effet du biochar sur la perméabilité a la vapeur d’eau des films
La perméabilité a la vapeur d’eau (PVE) constitue I’un des parameétres les plus importants pour

I’évaluation des performances des films biodégradables destinés aux applications agricoles.
Cette propriété traduit la capacité du matériau a limiter le transfert de vapeur d’eau a travers sa
structure. Dans le cadre du paillage agricole, une faible perméabilité est généralement
recherchée afin de réduire les pertes hydriques du sol, d’améliorer 1’efficacité de 1’irrigation et
de maintenir des conditions favorables au développement des cultures.

Les valeurs de perméabilité a la vapeur d’eau obtenues pour les différentes formulations sont

présentées dans le Tableau 19, tandis que leur évolution est illustrée par la Figure 29.
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Table 19:perméabilités a la vapeur d'eau des films biodégradables agar-glycérine-biochar

Formulation Perméabilité a la vapeur d’eau (g-cm™-h™)
F0 (Agar—glycérine) 6,267 x 1073
BC300-2h-1 % 5,045 x 1072
BC400-3h-2 % 4,155 %1073
BC500-3h-2 % 4,092 x 1073
BC500-3h-3 % 3,867 x 1073
BC500-4h-3 % 4,875 x 1073
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Formulations de films

FO : film sans biochar ; F1-F5 : films contenant du biochar a différentes conditions et concentrations.
La perméabilité a la vapeur d’eau diminue significativement avec I’augmentation de la teneur en biochar
et la température de pyrolyse, traduisant une amélioration de I’effet barriére des films.

Figure 29:influence du biochar sur la perméabilité a la vapeur d’eau des films
biodégradables agar—glycérine—biochar.

Comme le montre le Tableau 19, I’ensemble des formulations contenant du biochar présente

une perméabilité a la vapeur d’eau inférieure a celle du film témoin. La valeur de perméabilité

du film FO atteint 6,267 x 107 g-em™-h™", alors que les films renforcés par le biochar affichent

des valeurs comprises entre 3,67 x 107 et 5,045 x 1073 g-cm™*h™".

L’incorporation du biochar entraine ainsi une réduction significative de la perméabilité a la

vapeur d’eau, traduisant une amélioration des propriétés barrieres du matériau. La meilleure

performance est obtenue pour la formulation BC500-3h-3 %, qui présente la plus faible valeur

de perméabilité (3,867 x 1072 g-em™2-h™"). Cette valeur correspond a une diminution d’environ

38 % par rapport au film témoin.
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La tendance observée sur la Figure 29 montre que I’amélioration de 1’effet barriere devient
plus marquée lorsque la teneur en biochar augmente. Les formulations contenant 3 % de
biochar présentent les meilleures performances, indiquant que la concentration en charge joue
un role déterminant dans le contréle du transport de vapeur d’eau a travers le matériau.
L’amélioration des propriétés barrieres peut étre expliquée par le modele du chemin tortueux
(tortuous pathway model). Lorsque les particules de biochar sont dispersées dans la matrice
agar—glycérine, elles agissent comme des obstacles physiques qui augmentent la distance
effective parcourue par les molécules d’eau pour traverser le film. La diffusion devient alors
plus difficile, ce qui réduit la vitesse globale de transfert de vapeur d’eau.

Ce mécanisme est illustré schématiquement dans la Figure 31, ou les particules de biochar
créent un réseau de barriéres au sein de la matrice polymérique. Une dispersion homogene des
particules favorise la formation d’un chemin de diffusion plus complexe et contribue a
I’amélioration de I’effet barriere.

Par ailleurs, I’incorporation du biochar peut également réduire le volume libre disponible dans
la matrice polymérique. Les interactions entre les groupes hydroxyles de I’agar et les fonctions
oxygénées présentes a la surface du biochar peuvent renforcer la cohésion structurale du
matériau et limiter la mobilité des chaines polymériques. Cette diminution de la mobilité
moléculaire contribue a réduire davantage la diffusion de la vapeur d’eau.

Les biochars obtenus a 500 °C présentent les meilleures performances barriéres. Cette
observation est cohérente avec leur degré de carbonisation plus élevé et leur structure plus
compacte. Les biochars fortement carbonisés possédent généralement une plus grande stabilité
chimique et interagissent plus efficacement avec les matrices polymériques (Tomczyk et al.,
2020).

Une légere augmentation de la perméabilité est néanmoins observée pour la formulation
BC500-4h-3 %. Ce comportement pourrait étre 1ié a 1’apparition d’agglomérats de particules
ou a la formation de microvides dans la structure du film lorsque la concentration en charge
devient trop ¢levée. Des phénomenes similaires ont été rapportés pour différents biocomposites
renforcés par des charges carbonées ou minérales (Rhim et al., 2013 ; Azeredo, 2009).

Du point de vue agronomique, la réduction de la perméabilité a la vapeur d’eau constitue un
avantage majeur. Les films présentant de faibles valeurs de PVE sont capables de limiter les
pertes d’eau par évaporation, améliorant ainsi I’efficacité de 1’irrigation et contribuant a une
meilleure gestion des ressources hydriques. Cette propriété est particulierement intéressante

dans les régions semi-arides et arides ou I’économie de I’eau représente un enjeu stratégique.
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Les résultats obtenus sont en accord avec les travaux de Das et al. (2021) et George et al. (2022),
qui ont montré que 1’incorporation de biochar dans des matrices polymériques biodégradables
améliore significativement les propriétés barriéres grace a I’augmentation de la tortuosité du
chemin de diffusion.

Ainsi, I’ensemble des résultats démontre que le biochar issu des noyaux de dattes constitue un
renfort efficace pour améliorer les propriétés barrieres des films agar—glycérine. La formulation
BC500-3h-3 % présente les meilleures performances et apparait comme la plus prometteuse

pour les applications de paillage agricole biodégradable.

2.5 Analyse comparative des performances des films et sélection de la
formulation optimale
L’objectif principal de cette étude était de développer un film biodégradable a base d’agar

renforcé par un biochar issu des noyaux de dattes présentant simultanément de bonnes
propriétés optiques et barricres. Les résultats obtenus dans les sections précédentes montrent
que les performances des films dépendent fortement des caractéristiques du biochar incorporé
ainsi que de sa concentration dans la matrice polymérique.

Afin de faciliter la comparaison entre les différentes formulations étudiées, les principaux
résultats sont regroupés dans le Tableau 20.

Table 20:synthese des propriétés fonctionnelles des films biodégradables

Formulation Absorbance Transmission Opacité PVE

uv (%) (g'em™h™)
F0 0,095 80,9 - 6,267 x 1073
BC400-3h-1 0,111 79,6 0,810 5,045 x 1072
%
BC400-3h-2 0,081 84,9 0,492 4,155 x 1073
%
BC500-3h-2 0,128 68,4 0,606 4,092 x 1073
%
BC500-3h-3 0,146 69,3 1,352 3,867 x 1073
%
BC500-4h-3 0,229 59,2 1,528 4,875 x 1073
%

L’analyse du Tableau 20 met clairement en évidence I’effet bénéfique de I’incorporation du

biochar sur les propriétés fonctionnelles des films. Comparativement au film témoin, toutes les
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formulations contenant du biochar présentent une amélioration globale des performances
optiques et barricres.

La protection contre le rayonnement ultraviolet augmente avec I’¢lévation de la température de
pyrolyse et de la teneur en biochar. Les meilleures performances sont observées pour les
formulations contenant les biochars les plus carbonisés, notamment BC500-4h-3 %, qui
présente la valeur d’absorbance la plus ¢élevée.

Parall¢lement, la transmission lumineuse diminue progressivement lorsque la teneur en biochar
augmente. Cette réduction traduit une meilleure capacité du matériau a limiter le passage du
rayonnement solaire a travers le film. Ce comportement est particuliérement recherché dans les
applications de paillage agricole ou la réduction de la lumiére incidente contribue a limiter le
développement des adventices.

L’opacité suit une évolution similaire. Les formulations contenant 3 % de biochar présentent
les valeurs les plus élevées, traduisant une amélioration significative du pouvoir occultant du
matériau.

Concernant les propriétés barriéres, toutes les formulations renforcées présentent une
perméabilité a la vapeur d’eau inférieure a celle du film témoin. La formulation BC500-3h-3 %

se distingue par la plus faible valeur de perméabilité, indiquant la meilleure capacité a limiter

les pertes hydriques.
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Formulations de films

FO : film sans biochar ; F1-F5 : films contenant du biochar a différentes conditions et concentrations.
La perméabilité a la vapeur d’eau diminue et la réduction (%) augmente avec la teneur en biochar
et la température de pyrolyse, traduisant une amélioration significative de I'effet barriere.

Figure 30:analyse comparative multicritére des performances des différentes formulations
de films biodégradables en termes de protection UV, transmission lumineuse, opacité et
perméabilité a la vapeur d’eau.

Page 88



Chapitre 111 Résultats et discussion

L’analyse multicritére présentée dans la Figure 30 permet de visualiser simultanément les
performances relatives des différentes formulations. Cette représentation montre que les films
contenant des biochars préparés a 500 °C occupent une position favorable pour la majorité des
critéres étudiés.

Parmi les formulations évaluées, BC500-3h-3 % apparait comme le meilleur compromis entre
propriétés optiques et barriéres. Bien que la formulation BC500-4h-3 % présente la meilleure
protection UV, sa perméabilité a la vapeur d’eau est légérement plus élevée. A I’inverse,

BC500-3h-3 % combine :

° Une absorbance UV élevée ;

° Une transmission lumineuse réduite ;

. Une opacité importante ;

J La plus faible perméabilité a la vapeur d’eau.

Ces résultats indiquent que cette formulation est particuliérement adaptée aux applications de
paillage agricole nécessitant simultanément une protection contre le rayonnement solaire et une
limitation des pertes d’eau du sol.

Ainsi, la formulation BC500-3h-3 % a été retenue comme formulation optimale pour les
investigations complémentaires portant sur les mécanismes d’amélioration des propriétés des
films et sur leur potentiel d’utilisation en conditions agricoles.

Cette sélection constitue la base de la discussion mécanistique développée dans la section

suivante.

3 Analyse comparative des performances et sélection de la formulation
optimale

L'objectif de cette étude était de développer un film biodégradable a base d’agar renforcé par
un biochar issu des noyaux de dattes, capable de présenter simultanément une bonne protection
contre les rayonnements ultraviolets, une faible transmission lumineuse et des propriétés
barrieres adaptées aux applications de paillage agricole. L’analyse des résultats présentés dans
les sections précédentes montre que les performances finales des films sont fortement
influencées par les caractéristiques physicochimiques du biochar, elles-mémes dépendantes des
conditions de pyrolyse appliquées lors de sa production.

Afin d’identifier la formulation la plus performante, une comparaison globale des propriétés

optiques et barrieres des différents films a été réalisée. Les résultats sont synthétisés dans le
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Tableau 20, tandis qu’une représentation multicritere des performances est présentée dans la

Figure30.

3.1 Comparaison des propriétés fonctionnelles des films
Table 21:synthese comparative des performances des différentes formulations

Formulation | Absorbance Transmission Opacité | PVE

uv (%) (g'em™2-h™)
FO 0,095 80,9 - 6,267 x 1073
BC400-3h-1% | 0,111 79,6 0,810 5,045 x 1073
BC400-3h-2 % | 0,081 84.9 0,492 4,155 x 1073
BC500-3h-2 % | 0,128 68,4 0,606 4,092 x 1073
BC500-3h-3 % | 0,146 69,3 1,352 3,867 x 1073
BC500-4h-3 % | 0,229 59,2 1,528 4,875 x 1073

L’examen du Tableau 20 met en évidence I’amélioration globale des performances apres
incorporation du biochar. Comparativement au film témoin FO, toutes les formulations
renforcées présentent une réduction de la perméabilité a la vapeur d’eau ainsi qu’une
amélioration des propriétés optiques.

L’incorporation du biochar agit simultanément sur plusieurs parametres :

J Augmentation de I’absorbance UV ;

. Diminution de la transmission lumineuse ;
o Augmentation de I’opacité ;

J Amélioration des propriétés barricres.

Ces résultats confirment le role multifonctionnel du biochar comme charge renforcante dans les

matrices polymériques biodégradables.

3.2 Influence de la température de pyrolyse du biochar
La température de pyrolyse apparait comme un facteur déterminant dans les performances

finales des films.

Les biochars produits a 300 °C présentent les rendements de carbonisation les plus élevés
(Section 3.1.1), mais leur effet sur les propriétés optiques demeure relativement limité. A
I’inverse, les biochars obtenus a 500 °C permettent d’améliorer significativement I’absorption
UV et I’opacité des films.

Cette amélioration est directement liée a I’augmentation du degré de carbonisation du biochar.

Les températures €élevées favorisent la formation de structures aromatiques condensées riches
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en carbone, capables d’absorber efficacement le rayonnement ultraviolet et de réduire la
transmission lumineuse (Tomczyk et al., 2020).

Par ailleurs, les biochars fortement carbonisés présentent généralement une meilleure
compatibilité avec les matrices polymériques en raison de leur plus grande stabilité chimique.
3.3.3. Influence de la teneur en biochar

Les résultats montrent également que les performances des films sont fortement dépendantes
de la quantité de biochar incorporée.

L’augmentation de la teneur en biochar de 1 a 3 % entraine généralement :

. Une augmentation de 1’absorbance UV ;

. Une augmentation de 1’opacité ;

° Une diminution de la transmission lumineuse ;

o Une réduction de la perméabilité a la vapeur d’eau.

Ces observations peuvent étre expliquées par I’augmentation du nombre de particules carbonées
présentes dans la matrice polymérique. Une concentration plus élevée de biochar favorise
I’absorption du rayonnement lumineux et accroit la tortuosité du chemin de diffusion de la
vapeur d’eau.

Toutefois, des concentrations excessives peuvent conduire a 1’apparition d’agglomérats
susceptibles de détériorer certaines propriétés du matériau. Ce phénomene pourrait expliquer la

légére augmentation de la perméabilité observée pour la formulation BC500-4h-3 %.
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3.3 Analyse multicritére des performances
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Formulations de films

FO : film sans biochar ; F1-F5 : films contenant du biochar a différentes conditions et concentrations.
La perméabilité a la vapeur d’eau diminue et la réduction (%) augmente avec la teneur en biochar
et la température de pyrolyse, traduisant une amélioration significative de I'effet barriere.

Figure 31:analyse comparative multicritére des propriétés optiques et barriéres des
différentes formulations de films biodégradables agar—glycérine—biochar.

La Figure 31 permet de comparer simultanément les performances relatives des différentes
formulations.

Le film témoin FO apparait comme la formulation la moins performante, caractérisée par une
forte transmission lumineuse et une perméabilité ¢levée a la vapeur d’eau.

Les formulations contenant les biochars préparés a 500 °C présentent globalement les
meilleures performances. Elles combinent une forte capacitée d’absorption UV, une opacité
importante et une réduction significative de la perméabilité.

Cette représentation met également en évidence 1’existence d’un compromis entre les différents
paramétres étudiés. Une formulation optimale doit présenter simultanément une bonne

protection UV, une faible transmission lumineuse et de bonnes propriétés barrieres.

3.4 Sélection de la formulation optimale
L’analyse globale des résultats montre que la formulation BC500-3h-3 % présente le meilleur

compromis entre les différentes propriétés étudiées.
Cette formulation se distingue par :

. Une absorbance UV ¢levée (0,146) ;

° Une faible transmission lumineuse (69,3 %) ;
. Une opacité importante (1,352) ;

o La plus faible perméabilité a la vapeur d’eau (3,867 x 107 g-cm™-h™").
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Bien que la formulation BC500-4h-3 % présente une absorbance UV supérieure, elle montre
une perméabilité 1égérement plus élevée. A ’inverse, BC500-3h-3 % combine simultanément
les meilleures performances optiques et barrieres.

Ces caractéristiques sont particuliecrement adaptées aux applications de paillage agricole ou
I’objectif est de limiter la pénétration de la lumiére tout en réduisant les pertes d’eau du sol.
Par conséquent, la formulation BC500-3h-3 % a été retenue comme formulation optimale pour
les applications envisagées et servira de référence pour I’interprétation des mécanismes

d’amélioration des propriétés des films développés dans cette étude.

4 Mécanismes d’amélioration des propriétés des films biodégradables par

le biochar
L’amélioration simultanée des propriétés optiques et barriéres observée apres incorporation du

biochar dans la matrice agar—glycérine suggere 1’existence de plusieurs mécanismes physiques
et physicochimiques agissant a différentes échelles. Les performances obtenues résultent non
seulement des caractéristiques intrins€ques du biochar mais également des interactions
développées entre les particules carbonées et la matrice polymérique.

Le schéma mécanistique proposé est présenté dans la Figure 32.
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Dispersion des particules
de biochar dans la matrice

Les particules de biochar sont uniformément
dispersées dans la matrice agar—glycérine,

créant une structure composite.
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Figure 32:mécanismes du biochar dans les films biodégradables agar—glycérine :
dispersion des particules, interactions avec la matrice polymérique, absorption du
rayonnement UV, augmentation de la tortuosité du chemin de diffusion et amélioration
globale des propriétés fonctionnelles.

4.1 Influence du degré de carbonisation du biochar
Les résultats obtenus dans la section 3.1 ont montré que I’augmentation de la température de

pyrolyse entraine une diminution du rendement de carbonisation, une augmentation du pH et
une coloration plus sombre des biochars. Ces modifications traduisent une transformation
progressive de la biomasse lignocellulosique en une structure carbonée plus stable et plus
aromatique.

A haute température, les réactions de déshydratation, de décarboxylation et de condensation
aromatique conduisent a la formation de domaines riches en carbone conjugué. Ces structures
possedent des propriétés optiques particulieres qui leur permettent d’absorber efficacement le
rayonnement ultraviolet.

Les biochars obtenus a 500 °C présentent ainsi un degré de carbonisation plus élevé que ceux
produits a 300 °C, ce qui explique leur plus grande efficacité dans I’amélioration des propriétés
optiques des films.

Selon Lehmann et Joseph (2015), ’augmentation du degré de carbonisation constitue 1’un des
principaux facteurs responsables de ’amélioration des propriétés fonctionnelles des biochars

utilisés dans les matériaux composites.
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4.2 Mécanisme d’absorption du rayonnement ultraviolet
L’augmentation de I’absorbance UV observée dans les sections 3.2.1 et 3.2.2 est principalement

attribuée a la présence de structures aromatiques condensées au sein du biochar.

Ces structures contiennent des systémes électroniques conjugués capables d’absorber 1’énergie
lumineuse par des transitions €lectroniques de type m—n*. Lorsque le rayonnement ultraviolet
atteint la surface du film, une partie importante de cette énergie est absorbée par les particules
carbonées dispersées dans la matrice.

Parall¢lement a 1’absorption, une partie du rayonnement est diffusée et réfléchie aux interfaces
biochar—polymere, ce qui contribue a réduire davantage la transmission lumineuse du matériau.
Ce double mécanisme explique 1’augmentation simultanée de 1’absorbance UV et de 1’opacité
observée pour les formulations contenant les biochars les plus carbonisés.

Des résultats similaires ont été rapportés par George et al. (2022) pour des biocomposites

renforcés par des charges carbonées a base de biochar et de graphene.

4.3 Interaction entre le biochar et la matrice agar—glycérine
La matrice polymérique utilisée dans cette étude est principalement constitué¢e d’agar, un

polysaccharide riche en groupements hydroxyles (—OH), et de glycérine utilisée comme
plastifiant.

Le biochar produit a partir des noyaux de dattes conserve a sa surface différentes fonctions
oxygénées telles que :

. Groupes hydroxyles ;

o Groupes carbonyles ;

o Groupes carboxyliques résiduels.

Ces fonctions peuvent interagir avec les chaines d’agar par l’intermédiaire de liaisons
hydrogéne.

La formation de ces interactions favorise :

. Une meilleure dispersion des particules ;

J Une augmentation de la cohésion de la matrice ;

o Une réduction du volume libre disponible pour la diffusion des molécules d’eau.

Ces interactions interfaciales contribuent directement a 1’amélioration des propriétés barriéres
observées expérimentalement.

Un comportement similaire a ét€ observé dans plusieurs systémes a base d’amidon, de chitosane

ou d’alginate renforcés par du biochar (Das et al., 2021).
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4.4 Mécanisme d’amélioration des propriétés barriéres
La réduction de la perméabilité a la vapeur d’eau constitue I’un des résultats les plus importants

obtenus dans cette étude.

Cette amélioration peut étre expliquée par le modele du chemin tortueux (tortuous pathway
model), largement utilis¢ pour décrire les mécanismes de diffusion dans les matériaux
composites.

Comme illustré dans la Figure 32, les particules de biochar dispersées dans la matrice
polymérique agissent comme des obstacles physiques au déplacement des molécules d’eau.
Au lieu de traverser directement le film, les molécules doivent contourner les particules

carbonées, ce qui augmente :

° La distance effective de diffusion ;
o Le temps de transfert ;
. La résistance globale au passage de la vapeur d’eau.

Plus la dispersion du biochar est homogéne, plus cet effet barriére devient important.
Ce mécanisme explique la diminution de prés de 40 % de la perméabilité observée pour la

formulation optimale BC500-3h-3 %.

4.5 Conséquences agronomiques potentielles
Les propriétés développées par les films renforcés au biochar présentent plusieurs avantages

pour les applications de paillage agricole.

L’augmentation de 1’opacité et la diminution de la transmission lumineuse permettent :

J De limiter la germination des adventices ;
. De réduire la concurrence hydrique ;
. De diminuer I’utilisation d’herbicides.

Par ailleurs, I’amélioration des propriétés barrieres contribue a :

. Réduire les pertes d’eau par évaporation ;
J Maintenir une humidité plus stable dans le sol ;
. Améliorer I’efficacité de I’irrigation.

Ces caractéristiques sont particuliérement intéressantes dans les régions semi-arides ou la

gestion de la ressource hydrique constitue un enjeu majeur.
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Le biochar issu des noyaux de dattes apparait ainsi comme un additif biosourcé capable
d’améliorer simultanément plusieurs fonctions essentielles des films biodégradables destinés a

I’agriculture durable.

4.6 Synthése mécanistique
Les résultats obtenus permettent de proposer le mécanisme global suivant :

J Pyrolyse des noyaux de dattes — formation d’un biochar carboné riche en structures
aromatiques.
o Dispersion du biochar dans la matrice agar—glycérine — création d’interactions

interfaciales par liaisons hydrogene.
J Absorption et diffusion du rayonnement lumineux — augmentation de la protection UV

et de I’opacité.

o Création d’un chemin tortueux pour la vapeur d’eau — amélioration des propriétés
barrieres.
J Am¢élioration des performances agronomiques potentielles — meilleure conservation de

I’humidité et limitation des adventices.
L’ensemble de ces mécanismes explique les performances supérieures observées pour les films
contenant les biochars les plus carbonisés, en particulier la formulation BC500-3h-3 %,

identifiée comme la formulation optimale de cette étude.

5 BIODEGRADABILITE DES FILMS AGAR-GLYCERINE-
BIOCHAR

5.1 Deégradation rapide des films en conditions de sol
Les essais préliminaires de biodégradation ont été réalisés par enfouissement direct des films

biodégradables dans un sol agricole maintenu a humidité naturelle. L'objectif initial était de
suivre 1'évolution de la dégradation pendant une période de 45 jours, conformément aux
protocoles habituellement utilisés pour les matériaux biodégradables destinés aux applications
agricoles.

Cependant, les observations expérimentales ont révélé une dégradation extrémement rapide des
films. Lors de la premiére inspection réalisée apres 7 jours d'enfouissement, la quasi-totalité
des échantillons avait disparu et aucun film intact n'était récupérable. Afin de mieux caractériser
ce phénomene, une seconde série d'observations a été réalisée aprés seulement 3 jours

d'exposition.
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Les résultats obtenus ont confirmé une dégradation trés avancée des les premiers jours
d'enfouissement. Les films avaient perdu leur cohésion mécanique et présentaient une
fragmentation importante, rendant leur récupération difficile.

Des observations complémentaires ont montré que le processus de dégradation débutait dés les
premicres 24 a 48 heures aprés la mise en contact avec le sol humide. Aprés deux jours
seulement, les films devenaient fortement ramollis, gonflés et partiellement désintégrés sous

l'effet combiné de 1'absorption d'eau et de 'activité microbienne.

Figure 33:dégradation des films biodégradables agar—glycérine—biochar apreés exposition
au sol humide pendant 0, 2, 3 et 7 jours.

Cette vitesse de dégradation particulierement élevée s'explique principalement par la nature
hydrophile des constituants du film. L'agar est un polysaccharide fortement hygroscopique
capable d'absorber rapidement 1'eau du sol. La glycérine utilisée comme plastifiant favorise
¢galement la pénétration de I'humidité dans la matrice polymérique.

L'absorption d'eau provoque un gonflement rapide du réseau polymérique suivi dune
solubilisation partielle des constituants organiques. Cette phase facilite ensuite l'action des
microorganismes présents dans le sol qui utilisent les polysaccharides comme source de carbone
et d'énergie.

Les résultats obtenus indiquent que l'ajout du biochar n'a pas permis de ralentir
significativement la biodégradation du matériau. Bien que le biochar contribue a améliorer les
propriétés optiques et barrieres des films, sa présence n'est pas suffisante pour compenser la
forte sensibilité a 1'eau de la matrice agar—glycérine.

Des comportements similaires ont été rapportés pour certains films a base d'agar, d'amidon ou
de gélatine présentant une forte hydrophilie et une biodégradation accélérée en milieu humide
(Rhim et al., 2013 ; Ruggero et al., 2021).

Ces résultats démontrent que les films développés possédent une excellente biodégradabilité,
caractérisée par une décomposition quasi complete en moins d'une semaine. Toutefois, cette
vitesse de dégradation apparait probablement trop €levée pour certaines applications de paillage
agricole nécessitant une stabilité fonctionnelle de plusieurs semaines.

L'amélioration de la résistance a 'humidité pourrait constituer une perspective intéressante pour
les travaux futurs, notamment par l'utilisation d'agents de réticulation, de mélanges

polymériques ou d'un taux plus élevé de biochar.
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5.2 Mécanismes responsables de la biodégradation rapide
La dégradation extrémement rapide observée lors des essais d'enfouissement résulte de la

combinaison de plusieurs mécanismes physicochimiques et biologiques agissant simultanément
sur la structure des films.

Le premier mécanisme correspond a l'absorption rapide de 1'eau par la matrice agar—glycérine.
L'agar est un polysaccharide fortement hydrophile contenant un grand nombre de groupements
hydroxyles capables d'établir des liaisons hydrogéne avec les molécules d'eau. Des les
premicres heures d'exposition au sol humide, le film absorbe une quantité importante d'eau,
entrainant son gonflement progressif.

Parall¢lement, la glycérine utilisée comme plastifiant augmente la mobilité des chaines
polymériques et facilite davantage la diffusion de l'eau au sein de la matrice. Cette pénétration
rapide de 1'humidité provoque une diminution des interactions intermoléculaires responsables
de la cohésion du matériau.

Une fois hydratée, la structure polymérique devient particuliérement vulnérable a 1'action des
microorganismes naturellement présents dans le sol. Les bactéries et les champignons sécrétent
diverses enzymes extracellulaires capables d'hydrolyser les polysaccharides constituant l'agar.
Les chaines polymériques sont progressivement fragmentées en molécules plus petites qui sont
ensuite assimilées comme source de carbone et d'énergie.

Le biochar incorporé dans la matrice ne semble pas avoir significativement modifié ce
mécanisme. Bien qu'il améliore certaines propriétés fonctionnelles du film, notamment la
protection UV et les propriétés barricres, il ne constitue pas une phase continue capable
d'empécher l'infiltration de 1'eau ou l'attaque microbienne.

La combinaison de ces phénomenes explique la disparition quasi complete des films en moins
d'une semaine. Ce comportement témoigne d'une biodégradabilité particulierement élevée du

matériau développé.

5.3 Limites du matériau et perspectives d'amélioration
Les résultats obtenus démontrent clairement le caractére biodégradable des films agar—

glycérine—biochar. Toutefois, la vitesse de dégradation observée apparait particulierement
¢levée pour certaines applications agricoles nécessitant une durée de service de plusieurs
semaines.

Dans les conditions expérimentales étudiées, la perte d'intégrité du matériau intervient des les
deux premiers jours d'exposition au sol humide. Cette dégradation précoce peut limiter
l'efficacité du film comme matériau de paillage, notamment pour les cultures a cycle moyen ou

long.

Page 99



Chapitre 111 Résultats et discussion

Cette limitation est principalement liée a la nature fortement hydrophile de la matrice agar—
glycérine. Bien que cette caractéristique favorise la biodégradabilité, elle réduit
considérablement la stabilité du matériau en environnement humide.

Plusieurs stratégies pourraient étre envisagées afin d'améliorer la durée de vie des films :

. Augmentation de la teneur en biochar ;

. Incorporation de biopolymeéres plus hydrophobes ;
. Utilisation d'agents de réticulation naturels ;

o Traitement thermique des films ;

J Développement de formulations multicouches.

Malgré cette limitation, la dégradation rapide observée peut constituer un avantage dans
certaines applications agricoles a court terme, notamment pour les cultures a cycle court ou les
systémes nécessitant une disparition rapide du matériau apres utilisation.

Ainsi, les films développés dans cette étude présentent un excellent potentiel environnemental
grace a leur biodégradabilité €élevée, tout en ouvrant des perspectives d'optimisation visant a
mieux contrdler leur durée de vie en conditions réelles d'utilisation.

3.6. Perspectives d'évaluation agronomique

L'objectif initial de ce travail prévoyait également I'évaluation agronomique des films
biodégradables développés, notamment a travers I'étude de leur influence sur la germination
des plantes, I'humidité du sol, la température du sol et la croissance végétale.

Cependant, en raison des contraintes de temps liées a la réalisation du présent mémoire, ces
essais n'ont pas pu étre menés dans des conditions expérimentales satisfaisantes. Les travaux
réalisés se sont donc concentrés sur la production du biochar, 1'élaboration des films
biodégradables ainsi que I'évaluation de leurs propriétés physicochimiques, optiques, barricres
et de leur biodégradabilité.

Les résultats obtenus ont néanmoins permis de démontrer le potentiel de ces matériaux pour
des applications de paillage agricole. L'amélioration de la protection contre le rayonnement
ultraviolet, la réduction de la transmission lumineuse et la diminution de la perméabilité a la
vapeur d'eau constituent des caractéristiques particulierement intéressantes pour une utilisation
en agriculture.

Des études complémentaires devront étre réalisées afin de valider les performances

agronomiques réelles des films développés. Ces investigations pourraient notamment porter sur

o L’effet des films sur le taux de germination des cultures ;

Page 100



Chapitre 111 Résultats et discussion

. L’¢évolution de I'humidité du sol sous paillage ;

. La régulation thermique du sol ;

. Le controle du développement des adventices ;

o La croissance et la productivité des plantes ;

J Le comportement du matériau en conditions réelles de culture.

Ces travaux permettront de confirmer l'intérét pratique des films agar—glycérine—biochar
comme alternative biosourcée et biodégradable aux films plastiques conventionnels utilisés en
agriculture.

C'est une approche parfaitement acceptable pour un mémoire de Master et beaucoup plus
rigoureuse scientifiquement que de présenter des essais non réalisés. D'ailleurs, le fait que les
films se biodégradent en 2 a 3 jours constitue déja un résultat majeur qui justifie a lui seul une
discussion approfondie sur la nécessité¢ d'améliorer leur stabilit¢é avant une application

agronomique réelle.

6 Analyse structurale des films biodégradables par diffraction des rayons
X (DRX)

La diffraction des rayons X (DRX) a été utilisée afin d’évaluer 1’influence de 1’incorporation
du biochar sur I’organisation structurale des films biodégradables a base d’agar et de glycérine.
Cette technique permet d’identifier les éventuelles modifications de cristallinité induites par les
particules carbonées et d’étudier les interactions entre le biochar et la matrice polymérique.

Les diffractogrammes obtenus pour les différentes formulations sont présentés dans la Figure
34.

L’examen des diffractogrammes révele que I’ensemble des films présente un comportement
majoritairement amorphe. Aucun pic de diffraction intense et étroit caractéristique d’une phase
cristalline bien développée n’a été observé dans la plage angulaire étudiée. Les spectres sont
dominés par une large contribution diffuse comprise approximativement entre 20 et 35° (20),
typique des matériaux polysaccharidiques faiblement cristallisés.

Cette structure amorphe est principalement attribuée a la matrice agar—glycérine. L’agar est un
polymere naturel dont les chaines macromoléculaires s’organisent de maniére relativement
désordonnée apres séchage, conduisant a la formation de films présentant généralement une
faible cristallinité. La présence de glycérine, utilisée comme plastifiant, augmente davantage la
mobilité des chaines polymériques et limite la formation de domaines cristallins ordonnés.
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Les formulations contenant les biochars produits a différentes températures de pyrolyse
présentent des profils DRX globalement similaires, indiquant que I’incorporation du biochar
n’a pas entrainé de modification majeure de la structure cristalline du matériau. Cette
observation suggere que les particules carbonées sont dispersées dans la matrice sans provoquer
la formation de nouvelles phases cristallines détectables par diffraction des rayons X.

Toutefois, certaines différences d’intensité peuvent étre observées entre les formulations. Les
films élaborés a partir des biochars préparés a 500 °C présentent localement une 1égére
augmentation du signal dans la région située entre 28 et 30° (20). Cette évolution peut étre
attribuée a la présence de domaines carbonés plus condensés résultant du degré de carbonisation
plus élevé obtenu lors de la pyrolyse a haute température. Néanmoins, ces variations restent
limitées et ne correspondent pas a la formation de structures cristallines bien définies.

Les biochars produits a 300 et 400 °C conduisent également a des profils essentiellement
amorphes, indiquant que les conditions de pyrolyse appliquées n’affectent pas significativement
I’organisation globale de la matrice polymérique. L’absence de nouveaux pics de diffraction
suggere que les améliorations observées précédemment au niveau des propriétés optiques et
barriéres ne résultent pas d’une augmentation de la cristallinité mais plutét d’interactions
interfaciales entre le biochar et la matrice agar—glycérine.

Cette prédominance de la phase amorphe présente un intérét particulier pour I’interprétation
des résultats de biodégradabilité. Les matériaux amorphes possédent généralement une plus
grande accessibilité a I’eau et aux microorganismes que les polymeéres fortement cristallins. Les
molécules d’eau peuvent pénétrer plus facilement dans la matrice, favorisant le gonflement du
matériau et D’attaque enzymatique des chaines polysaccharidiques. Cette caractéristique
pourrait expliquer, au moins en partie, la dégradation extrémement rapide observée lors des
essais d’enfouissement, ou les films ont pratiquement disparu apres seulement deux a trois jours
de contact avec le sol humide.

Les résultats obtenus sont cohérents avec ceux rapportés dans la littérature pour différents films
biodégradables a base d’agar, d’amidon ou d’autres biopolymeéres renforcés par des charges
carbonées. Plusieurs auteurs ont montré que I’incorporation de biochar améliore certaines
propriétés fonctionnelles des films sans provoquer de modifications importantes de leur
structure cristalline (Rhim et al., 2013 ; Das et al., 2021 ; George et al., 2022).

Ainsi, ’analyse DRX confirme que les films €laborés dans cette étude conservent une structure
essentiellement amorphe malgré 1’incorporation du biochar. Les améliorations des propriétés
optiques et barrieres observées précédemment semblent donc principalement liées a la
dispersion des particules carbonées au sein de la matrice et aux interactions physicochimiques
développées a I’interface biochar—polymere.

Table 22:synthese des observations issues de l'analyse DRX des films biodégradables

Formulation | Domaine principal observé (20) Nature structurale
BC300-3h-2 % | Large bande diffuse entre 20 et 35° Amorphe
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BC300-4h-3 % | Large bande diffuse entre 20 et 35° Amorphe
BC400-2h-1 % | Large bande diffuse entre 20 et 35° Amorphe
BC400-4h-3 % | Large bande diffuse entre 20 et 35° Amorphe
BC500-3h-2 % | Bande diffuse avec léger renforcement vers 28— | Majoritairement
30° amorphe
BC500-4h-3 % | Large bande diffuse entre 20 et 35° Amorphe

Les observations issues de la diffraction des rayons X confirment donc que les films
développés posseédent une structure essentiellement amorphe. Cette
caractéristique favorise leur biodégradabilité tout en permettant I’amélioration des propriétés
fonctionnelles grace a 1’incorporation du biochar. Les résultats DRX complétent ainsi les
analyses précédentes et contribuent a une meilleure compréhension des mécanismes
responsables du comportement des films élaborés dans cette étude.
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Figure 34:defractogrammes DRX des films biodégradables agar—glycérine incorporant
différents biochars issus de noyaux de dattes préparés sous diverses conditions de pyrolyse :
(C) BC400-2h-1 %, (D) BC400-4h-3 %, (E) BC500-3h-2 % et (F) BC500-4h-3 %.

Page 104



Conclusion générale




Conclusion

CONCLUSION GENERALE

Le présent mémoire a porté sur 1’élaboration et la caractérisation de films biodégradables a base
d’agar renforcés par des biochars obtenus a partir de noyaux de dattes soumis a différentes
conditions de pyrolyse. Cette étude s’inscrit dans une démarche de valorisation de biomasses
agricoles locales et de recherche d’alternatives durables aux plastiques conventionnels utilisés
dans les applications agricoles.

La premicre contribution de ce travail concerne la mise en place d’un protocole expérimental
complet permettant la transformation des noyaux de dattes en biochars utilisables comme charges
fonctionnelles dans des matrices polymériques biodégradables. Les différentes étapes de
préparation de la biomasse, de pyrolyse, de broyage, de tamisage et de stockage ont été optimisées
afin d’obtenir des matériaux reproductibles et adaptés a 1’élaboration des films.

Les résultats obtenus ont montré que les conditions de pyrolyse influencent significativement les
caractéristiques des biochars produits. Les variations observées au niveau du rendement, du pH,
de la couleur et des propriétés structurales traduisent 1’évolution progressive de la carbonisation
avec 1’augmentation de la température et du temps de traitement. Ces différences se répercutent
directement sur les performances des films élaborés.

L’incorporation du biochar dans la matrice agar—glycérine a permis d’obtenir des films homogenes
présentant des propriétés optiques modifiées. Les résultats ont notamment mis en évidence une
réduction de la transmission lumineuse et une amélioration de la capacité de protection contre les
rayonnements ultraviolets. Ces caractéristiques constituent un avantage potentiel pour des
applications de paillage agricole nécessitant une limitation de la pénétration de la lumiére et une
protection accrue des cultures.

Les analyses structurales réalisées par diffraction des rayons X ont révélé que I’ensemble des films
conserve une structure essentiellement amorphe, indépendamment des conditions de pyrolyse
utilisées pour la production des biochars. L’absence de phases cristallines marquées suggere que
les particules carbonées sont dispersées dans la matrice sans modifier profondément son
organisation structurale.

Les essais de biodégradation ont montré une dégradation extrémement rapide des films en milieu
humide. Une perte importante de cohésion a été observée des les premiers jours d’exposition au
sol, conduisant a une disparition quasi complete des films aprés une courte période
d’enfouissement. Ce comportement confirme [’excellente biodégradabilit¢ des matériaux
développés mais met également en évidence la nécessité¢ d’améliorer leur stabilité pour certaines
applications agricoles nécessitant une durée de service plus longue.

Malgré cette limitation, les résultats obtenus démontrent la faisabilité¢ de la production de films
biodégradables a partir d’agar et de biochar de noyaux de dattes. Cette approche présente un double
intérét environnemental puisqu’elle permet simultanément de valoriser un sous-produit agricole
abondant et de développer des matériaux susceptibles de réduire la dépendance aux plastiques
conventionnels.
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Au-dela des résultats obtenus, ce travail a permis d’établir une méthodologie expérimentale
compléte qui pourra servir de base a de futures recherches dans ce domaine en Algérie. Il constitue
ainsi une contribution originale a la valorisation des ressources locales et au développement de
matériaux biodégradables biosourcés.

Les perspectives de recherche concernent notamment 1’amélioration de la stabilité¢ des films par
modification de la formulation, 1’étude approfondie de leurs propriétés mécaniques et thermiques,
I’évaluation de leur comportement en conditions réelles de culture ainsi que 1’exploration d’autres
biomasses algériennes pour la production de biochars a haute valeur ajoutée.

Ainsi, ce travail ouvre la voie au développement de nouveaux matériaux biodégradables issus de
ressources renouvelables locales et s’inscrit pleinement dans les objectifs de I’économie circulaire
et du développement durable.
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