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Résumé- Les polymeéres d’origine naturelle présentent des caractéristiques chimiques et physiques qui
en font d’eux des partenaires trés présents dans de nombreux domaines industriels tels que 1’agro-
alimentaire, 1’industrie pharmaceutique, la médecine ou le cosmétique... Les fibres de laine, constituées
principalement de matiére kératinique, possedent des propriétés intéressantes et sont utilisées depuis des
décennies comme fil textile. La mise au point du film présente un intérét dans le domaine biomédical
(tissus antibactériens), biotechnologique (couche mince), ainsi que dans le développement de nouveaux
biocomposites. Les films de kératine sont obtenus par hydrolyse alcaline de laine de mouton. Les films
obtenus sont hydrophiles, capables d’adsorber des molécules d’eau sans se dissoudre. Les images MEB
réalisées sur ces films de kératine montrent que ces derniers présentent un aspect plastique. Les spectres
FT-IR montrent I’existence de trois bandes (amide I, amide I, amide I11) indiquant que les films sont
constitués de protéine qui est la kératine. Les résultats obtenus dans ce travail confirment I’intérét des
films obtenus par hydrolyse alcaline de laine de mouton pour des applications dans le domaine industriel
comme par exemple la détection de I’humidité, avec le souci de préserver I’environnement.
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I. Introduction Le choix de ce renforcement par des fibres
naturelles ne rentre pas uniquement dans le
souci d’écologie environnementale mais surtout
en raison des propriétés tant physicochimique
gue mécaniques intéressantes que certains
matériaux présentent.

C’est pour toutes ces raisons qu’un effort
important est de nos jours consenti par les
scientifiques pour essayer de trouver un nouveau
matériau & partir des protéines qui serait
hydrophile et capable d’absorber de 1’eau sans se
dissoudre. Ce sont des matériaux a base de
kératine, protéine fibreuse contenue dans la

La nature est si bien faite et elle a créé des
matériaux avec des propriétés mécaniques,
thermiques,  diélectriques ou  phoniques
surprenantes qui n’ont pas souvent ¢été
exploitées dans toutes leurs potentialités. De nos
jours, les chercheurs en sciences des matériaux
s’intéressent a de nouvelles sources de fibres
comme alternative aux fibres minérales ou
synthétique traditionnellement utilisées pour
renforcer les matrices de matériaux composites.
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laine, les plumes, les cheveux, les cornes et les
sabots [1,2]. La kératine est une protéine fibreuse
trés particuliéere et parmi les polyméres semi
cristallins [2], possédant de nombreux ponts
disulfures, impliquant une grande quantité de
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liaisons covalentes entre les chaines peptidiques,
qui est a I’origine de sa stabilité et sa résistance
aux agressions chimiques [3]. Une des propriétés
trés importante est que la kératine est un matériau
hydrophile capable d’absorber des molécules
d’eau sans se dissoudre dans I’eau ainsi cette
matiere est biodégradable et biocompatible [4].
C’est la raison pour laquelle on lui trouve un
grand nombre d’applications. La kératine est plus
utilisée dans le domaine biomédical [5] et pour la
biotechnologie industrielle [6]. Ce matériau peut
étre une couche active pour la réalisation des
biocapteurs, et les capteurs d’humidité ou pour
le renforcement des matériaux composites [7,8].
En ajoutant a cela, que la kératine est un matériau
isolant et possede la capacité de fixation des
particules volatiles pour la filtration de I’air [9]
ainsi la possibilité de transformer la laine en
éponge [10]. Dans ce travail nous nous sommes
intéressés a la laine comme une matiere
kératinique de base, la laine fait partie de la
famille des fibres protéiques. Elle est composée
d’environ 95% de kératine [11].
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Fig. 1 Structure d’une fibre de laine [10]

La figure (1) présente une fibre de laine. Cette
fibre se compose de trois éléments: la cuticule, le
cortex et la médulle). La laine pure est trés
fortement hygroscopique. Elle posséde un
caractére hydrophobe prononcé en surface , elle
absorbe I’eau sous forme vapeur alors que 1’eau
liquide est repoussée vers 1’extérieur de la fibre
grace a la cuticule [12]. Pour extraire la kératine
de laine il faut donc appliquer une transformation
chimique de celle-ci. Cette transformation a pour
but de modifier la structure de la laine et consiste
a casser les liaisons intramoléculaires a 1’origine
de cette stabilité, a savoir les ponts disulfures et
les liaisons de moindre énergie comme les
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liaisons hydrogénes ou de Van der Waals, sans
toucher aux liaisons peptidiques. L’hydrolyse
alcaline, comme toute méthode d’hydrolyse,
conduit a la rupture de toutes les liaisons
peptidiques d’une protéine si la base est forte.
L’extraction de la Kkératine par plusieurs
chercheurs s’est faite par des bases de NaOH a
faible concentration (0,5 N, 0,1N) [12-13-14].
Cette solution permet la rupture des ponts de
cystines.

2CyS-SCy + 40H3—>CyS™ + CyS0, +H,0

Il. Expérimental
11.1 préparation de la solution de la kératine

La matiére kératinique est obtenue par hydrolyse
alcaline de laine du mouton apres le nettoyage et le
découpage de celle-ci en courte fibres.

Fig. 2 a-Solution de NaOH apres la filtration, b-solution
de la kératine obtenue

L’étape qui suit c’est la solubilisation une masse
de 2g de laine est introduite dans 100 ml de
solution de NaOH & 2%, a une température de
60°C pendant 3h.

Apres filtration avec des filtrats de 200 um, le
produit obtenu (figure2) est rincé abondamment a
I’eau distillée pour éliminer les cellules de la
cuticule qui ont été détruites dans la solution de
NaOH

11.2 Formation des films kératiniques

Nous nous intéressons dans cette partie a la
fabrication des films de kératine par la méthode
drop casting.

Des gouttes de solution ont été déposées sur des
lames de verre nettoyées préalablement avec de
I’acétone et du méthanol. Le séchage de la
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solution déposée est effectué dans un four a une
température de 50 °C pendant 20 minutes.

Fig.3 Représentation des films de kératine obtenus par
hydrolyse alcaline. (a) films de kératine obtenus sur les
lames de verres, (b) films de kératine obtenus dans les
boites pétri, (c) des films détachés de lames de verre apres
immersion dans ’eau.

I1. Résultats et discussions

Premiérement, nous avons  constaté
I’apparition de la couleur jaune indiquant que la
solution NaOH a attaqué les fibres de laine et
cette couleur provient des acides aminés gras
existants a la surface de la cuticule. Apres
filtration des solutions les gels obtenus se
présentent sous forme gélatineuse avec
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I’existence de quelques fibres gonflées non
éclatées (figure 2). Apres le séchage, les films
de kératine obtenus sont opaques, fragiles et
cassants (figure 3), les films de Kkératine
adherent sur les lames de verre (figure 2-a), par
contre les films déposés dans les boites de Pétri
figure 2-b) se détachent facilement

111.1 Caractérisation de laine et des films

Les clichés MEB renseignent sur quelques

détails de I’état de surface des fibres de laine.
Celle-ci présente des écailles sur la cuticule,
I’image MEB (figure 4) montre ’existence des
fibrilles dans les zones cassées sous 1’action du
découpage.
L’analyse au MEB des films préparés (figure 5)
montre que la surface des films obtenus ne
ressemble pas a celle des fibres initiales de
laine. Les images montrent une surface poreuse
et des fibres lisses ne comportent pas d’écailles
en surface. L’agrandissement ~ montre
I’apparition des cristaux dans la partie interne
des microfibrilles.
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Fig. 4 Image MEB des fibres de laine découpées
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Fig 5 Image MEB d’un film kératinique obtenu par -
hydrolyse NaOH 2%.

I11.2. Analyse par spectroscopie infrarouge a
transformée de Fourier

La poudre de laine et les films élaborés ont
été également caractérisés par la spectrométrie
infrarouge a transformée de Fourrier (FT-IR).
Les spectres en mode absorbance  sont
représentés sur la figure 8. Il existe trois bandes
d’absorption d’amides [14] :

Amide | (1600 cm™-1700 cm™), on observe deux
pics & 1654 Cm™ et & 1639 cm™ et un autre pic de
faible intensité environ & 1620 cm™ pour la laine
non traitée. Le spectre du film obtenu par
hydrolyse alcaline de la laine, on observe un pic
autour de 1650 cm™ et un pic autour de et 1631
cm™. L’apparition de deux pics a 1654 cm™ dans
la laine non traitée désigne 1’hélice a.

Ce qui expliqgue que le film conserve cette
structure & 1950 cm™. L apparition de deux pics
entre 1620 et 1639 cm™ pour la laine non traitée
indique la présence de la structure secondaire en
feuillet B, le film conserve cette structure a 1631
cm™ avec une faible intensité [15].
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Fig.5 FTIR de la poudre et du film kératinique

Amide Il : la bande spectrale se présente autour
de [1400 cm™ -1600 cm™]. En observant un
petit pic de faible intensité autour de 1520 cm™
pour la laine non traitée, le spectre du film
présente un pic a 1542 cm™ qui caractérise
I’hélice a. Cette bande d’amide attribuée aux
vibrations de N-H fortement couplées aux
vibrations C-N  résultant de la vibration de
I’angle de liaison C-N-H.

Une bande & 1442 cm™ apparait avec la méme
intensité dans les deux courbes caractéristiques
de CH,CH indique que le squelette carboné du
polypeptide n’est pas dégradé lors de
I’extraction de kératine. La bande de I’Amide
Il & [1200 cm™-1300 cm™] est de trés faible
intensité. Elle est attribuée principalement aux
vibrations de C-N couplées aux vibrations dans
le plan N-H

IV. Conclusion

La préparation des films de kératine a été
effectuée a partir de la laine pure par un
traitement alcalin. Les films obtenus sont
opaques et cassants. Pendant I’extraction de la
kératine de laine par hydrolyse alcaline, les ions
Na" et OH" pénétrent dans les fibres de laine
par les interstices entre les écailles de la
cuticule et les détruisent puis les diffusent dans
le complexe cellulaire membranaire qui fait
libérer les cellules du cortex et de la matrice.

Les images MEB montrent que les films minces
présentent des surfaces poreuses, lisses,
d’aspect plastique et les fibres ne comportent
pas d’€cailles en surface. L’agrandissement

19



H. Hamouche, S. Makhlouf, M. Laghrouche

montre ’apparition des cristaux dans la partie
interne des microfibrilles.

L’analyse par la spectroscopie infrarouge a
transformée de Fourier (FT-IR) montre
I’existence de trois bandes (amide I, amide II,
amide [ll) indiquant que les films sont
composés de protéine qui n’est autre que de la
kératine
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