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Résumé

Dans ce travail, nous étudions la possibilité d’utiliser I’application expérimentale
(facteur niveau 2") afin d’améliorer la production de bioéthanol a partir de différentes
biomasses. Nous avons déterminé certaines caracteristiques physico-chimiques de la
biomasse utilisée (fruits de Washington, dattes et mélange égal des deux types). L’ effet des
facteurs suivants a également été étudié : Concentration massique : 200 g/l - 20 g/l ;
Quantité de levure : 0,5 g - 2 g ; Temps de fermentation : 2jours - 4 jours ; Temperature :
25° - 40°, ceci afin de déterminer les valeurs optimales permettant d’obtenir le meilleur
éthanol en termes de propriétés (densité, indice de réfraction, quantité et degré d’alcool).
Les groupes fonctionnels présents dans diverses biomasses, ainsi que I’éthanol obtenu, ont
été déterminés a I’aide de rayons infrarouges (IRTF). Les résultats ont montré que
I’utilisation de I’application expérimentale n’a pas aidé dans I’étude, et cela a été expliqué
par I’hypothése d’inadéquation du modéle utilisé (niveau factoriel 2"), ainsi que le domaine
des facteurs étudiés, et donc I’utilisation de la méthode classique a été recourue afin de

déterminer les conditions idéales.

Les résultats expérimentaux ont montré que le meilleur éthanol était produit en
utilisant des dattes dans les conditions suivantes : concentration massique (200 g/l),
quantité de levure (2 g/100 ml) ; temps de fermentation (2 jours), température (40°C), pour
que le meilleur éthanol ait les caractéristiques suivantes : densité (0, 8279), indice de
réfraction (1,3656) et degré d’alcool (~93°).

Les résultats de I’étude ont montré que les différentes biomasses utilisées peuvent

étre exploitées comme source de production d’éthanol.

Mots clés : bioéthanol, application expérimentale, levure, dattes, fruits de Washingtonia.



Abstract

In this work, we study the possibility of using the experimental application (level
factor 2") to improve the production of bioethanol from different biomasses. We have
determined some physic-chemical characteristics of the biomass used (Washington fruits,
dattes and equal mixture of both types). The effect of the following factors was also
studied: Mass concentration: 200 g/l - 20 g/I; Amount of yeast: 0.5g - 2g; Fermentation
time: 2 days - 4 days; Temperature: 25° - 40°, in order to determine the optimum values for
obtaining the best ethanol in terms of properties (density, refractive index, quantity and
degree of alcohol). The functional groups present in various biomasses, as well as the
ethanol obtained, were determined using infrared rays (FTIR). The results showed that the
use of the experimental application did not help in the study, and this was explained by the
hypothesis of inadequacy of the model used (factorial level 2"), as well as the domain of
the factors studied, and therefore the use of the classical method was resorted to in order to

determine the ideal conditions.

The experimental results showed that the best ethanol was produced using dattes
under the following conditions: mass concentration (200 g/l), quantity of yeast (2 g/100
ml); fermentation time (2 days), temperature (40°C), so that the best ethanol has the
following characteristics: density (0.8279), refractive index (1.3656) and degree of alcohol
(~93°).

The results of this study showed that the different biomasses used can be exploited as

a source of ethanol production.

Keywords: bioethanol, experimental application, yeast, dattes, Washingtonia fruit.
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Introduction générale

L’¢énergie produite et consommeée est un €lément crucial dans le développement
d’une nation. Ou le recours aux énergies fossiles est trés largement prépondérant dans tous
les secteurs d’activité, et en particulier dans les transports, Ce qui conduira & I’épuisement
des réserves mondiales de brut. Aujourd’hui, la prise de conscience du réchauffement
climatique, I’incertitude quant aux réserves de pétrole dans le monde et la fluctuation de
son prix sur le marché international, ont conduit au développement des énergies
renouvelables. Le bioéthanol fait partie de ces alternatives renouvelables et respectueuses
de I'environnement qui peuvent étre utilisées dans les moteurs de voiture et autres, en
raison de sa capacité de combustion rapide lorsqu'il est mélangé a de I’essence (Hansen, et
al, 2005) [1].

La production du bioéthanol dans le monde a fortement augmenté depuis la crise du
pétrole en 1970. Son marché a augmenté de moins d’un milliard de litre en 1975 a plus de
39 milliard de litres en 2006 (Licht and Agra, 2007) [2]. La recherche scientifique attire
une attention spéciale pour production du bioéthanol a partir d’autres ressources qui ne
sont pas utilisée a des fins de consommation humaine ou animale. La valorisation de la
biomasse par les procédés biotechnologiques représente une solution de choix dans la
mesure ou elle contribue a 1’élimination de la pollution que subit I’environnement. Et a la
lumiere de tout cela, une attention particuliére doit étre accordée a une meilleure gestion
des déchets organiques et en particulier les sous-produits provenant des résidus

d’agriculture.

L’éthanol peut étre produit par la fermentation de plusieurs substrats, tels que la
ligno-cellulose, la betterave sucriere, la canne a sucre... etc. (Timilsina and Shrestha, 2011)
[3]. Ces substrats sont généralement de faible valeur marchande et proviennent dans la
plupart des cas du recyclage, ils représentent donc une matiere premiére en quantité
suffisante et abordable, et permet de produire des substances a forte valeur ajoutée en

contribuant au développement industriel et agricole du pays.

Parmi ces différents substrats, le palmier dattier est une espéce thermophile de
régions tropicales chaudes et humides, il est cultivé dans les régions a forte luminosité et
donne des fruits appelés dattes (Munier, 1973) [4]. En plus d’un autre type, le fruit de

washingtonia, et elle est un genre de la famille des Arécacées (Palmiers). Il a été nommé

1
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ainsi du président américain George Washington (1732-1799). Ou ces substrats seront
étudiés et leur énergie évaluée, donc grace a I’utilisation de plans expérimentaux, nous
avons inclus les différents facteurs qui ont été étudiés et modifiés (dose, temps, levure,
température), avec I’objectif de démontrer le succes du programme dans la détermination
du melange optimal et I’enregistrement du meilleur résultat dans le processus de
production de bioéthanol.

Le travail est présenté selon le plan suivant qui comprend le premier chapitre relatif

a I’étude bibliographique et la généralisation des biocarburants et de la biomasse.

Ce chapitre est divisé en quatre parties :

e La premiére partie presente les différents types de bioénergie, les modes de
production et une comparaison entre les quatre generations.

e La deuxiéme partie représente les concepts généraux du bioéthanol et de sa
production, puis nous passons a lister les étapes du processus de fermentation
alcoolique qui transforme les sucres simples en bioéthanol, en plus de I’étape de
distillation qui fait également partie de ce processus.

e La troisieme partie est consacrée aux descriptions morphologiques et
physicochimiques des substrats étudiés (dattes, fruits de Washingtonia).

e La quatriéme partie traite de I’étude des plans expérimentaux, mettant en évidence
les principaux avantages et le vocabulaire liés a cette étude, mettant en évidence le
programme utilisé (Design-Expert7.0) et mettant en évidence ses éléments
distinctifs les plus importants.

Le deuxieme chapitre présente les méthodes expérimentales et les matériaux utilisés
dans ce travail, avec une explication des techniques analytiques, des matériaux et des outils

expérimentaux, et les méthodes utilisées dans ce travail.

Le troisiéme et dernier chapitre est consacré a la présentation des résultats obtenus,
mettant en évidence les courbes et tableaux des résultats finaux accompagnés

d’explications et de discussions.

Dans la conclusion générale, les principaux résultats de I’étude sur laquelle cette

these est basée sont mis en évidence.
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Introduction

Avec le développement continu de I’industrie et des transports, la demande
d'énergie augmente de jour en jour, car le pétrole est I'une des sources d’énergie les plus
consommees, sinon tous les types de combustibles fossiles également (charbon, gaz naturel
et pétrole), mais ces ressources ne sont pas renouvelables et leur utilisation continue
entraine I’épuisement du stock de réserve. Outre les nombreux inconvénients liés a
I’utilisation des énergies fossiles, ces inconvénients ont poussé le monde a trouver des
alternatives renouvelables, durables et économiquement viables : le bioéthanol, ce dernier

issu de la biomasse.

L’éthanol ou I’alcool éthylique que nous pouvons produire soit par des moyens
biologiques, soit par des moyens chimiques ; S’il est produit par la méthode biologique,
nous I’appelons bioéthanol. Le bioéthanol est un type de biocarburant. Il est également

utile comme additif pour I’essence.

La biomasse est souvent décrite comme « I’ensemble des matieres premieres
renouvelables non consommables d’origine végétale ou animale ». La biomasse est un
carburant polyvalent. Au sens large, il comprend « tous les étres vivants, animaux ou

veégétaux, ainsi que leurs produits, sous-produits ou déchets (excréments, etc.) ».

Dans le cadre de I’application du procédé de production de bioéthanol, la démarche
d’assurance qualité appelle a la prévention et au progrés continu dans les domaines de la
réglementation qualité, de la performance des produits et de la maitrise des procédés
associeés aux procédes industriels.

Les plans expérimentaux permettent de mieux organiser les études industrielles et
les essais accompagnant la recherche scientifique [1]. Et Cela peut nous aider a résoudre
des problemes d’optimisation complexes lors de la production et de la conception du

produit. 1l s’intégre donc parfaitement dans la démarche qualité.

Un plan d’expériences peut étre défini comme une suite d’essais organisés a
I’avance, de maniére a déterminer, au moyen d’un nombre réduit d’essais et avec un
maximum de précision, 1’influence de multiples parametres (facteurs) sur une (ou

plusieurs) propriété (s) étudiée(s) (réponses) [2].
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1.1 Définition du bioéthanol

Le Bioéthanol est un alcool tres pur présent dans les boissons alcoolisées et qui est
utilisé dans I’industrie comme solvant ou désinfectant. 1l est obtenu par la fermentation des
matiéres agricoles riches en sucres provenant des plantes sacchariferes (betterave, canne a
sucre,...etc.), amylacées ou lignocellulosiques [3].L’éthanol devient du bioéthanol ou du
biocarburant lorsqu’il est mélangé avec I’essence ou avec diesel pour la consommation des
moteurs. L’éthanol est un « Agro-carburant » car il est produit a partir de matiéres

premiéres agricoles.

La fermentation alcoolique est un processus biochimique qui se produit par la
conversion de sucres simples. Au cours de laquelle les sucres (glucose) sont transformés en

éthanol.

En ce qui concerne les cultures énergétiques, et des matiéres premiéres pour les
biocarburants, pour I’Algérie, des cultures agricoles a bas prix ou des cultures de second

degré non destinées a la consommation humaine peuvent étre utilisées.

1.2 Généralités sur I’éthanol

Le bioéthanol, I’éthanol ou encore I’alcool éthylique sont toutes les trois des
appellations qui désignent la méme molécule. C’est une molécule de formule chimique
C,HsOH comporte deux atomes de carbone liés (C), I'un portant trois atomes d’hydrogéne

(H), ’autre deux atomes d’hydrogéne et une fonction hydroxyle (OH) [4]. Sa formule

T Y o

% G

développée est :

H

Figure 1.1 : Structure de la molécule d’éthanol [5]



CHAPITREI SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE

1.3 Propriétés physiques

Un composé polaire qui a la propriété de former des liaisons hydrogene entre ses
molécules, car il contient un groupe hydroxyle qui augmente la cohésion des liaisons, et un
liquide incolore et volatil. Il brlle avec une flamme bleue sans fumée, qui n’est pas

toujours visible a la lumiere naturelle.

Tableau 1.1 : Propriétés physico-chimiques de 1’éthanol (source : INRS) [6]

Parametres

Formule chimique
Etat physique
Masse moléculaire
Point de fusion
Point d’ébullition
Densité

Point d’éclair

Détails
C,HsOH
Liquide

46.069 g.mol™
-114 °C

78 -78.5°C
0.79 Kg. Litre *
12.8°C

Pression de vapeur 15-17 KPa
Solubilité dans I’eau 100 % en volume
Indice d’octane (RON) 102 - 103

Indice d’octane (MON) 89 - 96

Indice de réfraction 1.36 (25°C)

1.4 Propriétés chimiques

Dans les conditions normales, 1’éthanol est un produit stable. Il possede les
propriétés générales des alcools primaires (réactions d’oxydation, déshydrogénation,

déshydratation et estérification).

Il peut réagir vivement avec les oxydants puissants : acide nitrique, acide

perchlorique, perchlorates, peroxydes, permanganates, trioxyde de chrome.

La réaction avec les métaux alcalins conduit a la formation d’éthylate et a un
dégagement d’hydrogene ; elle peut étre brutale sauf si elle est réalisée en 1’absence d’air

pour éviter la formation des mélanges explosifs air-hydrogene.
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Le magnésium et I’aluminium peuvent également former des éthylates, la plupart

des autres métaux usuels étant insensibles a 1’éthanol [7].

1.5 Génération de bioéthanol

L’industrie des biocarburants a connu de grands développements au cours du siécle
dernier, et les sources de sa production ont également évolué, et trois générations de ce

carburant peuvent étre identifiées, a savoir :

1.5.1 Bioéthanol de premiere génération

Le bioéthanol de premiere génération (ou agro-carburants), Quand on parle de
bioéthanol de premiere génération, on parle d’éthanol issu par fermentation alcoolique des

sucres des plantes sucriéres (canne a sucre, betterave) et féculentes (blé, mais, sorgho).

Le principal inconvénient de la premiére génération de bioéthanol est que sa
production se fait au détriment du panier alimentaire mondial, et I’a amenée a convertir de
nombreuses terres agricoles consacrées a la production alimentaire en cultures de
biocarburants au détriment des moyens de subsistance des populations pauvres du monde.
Cela a provogué une augmentation significative des prix des céréales et des huiles

végétales.la figure 1.2 suivant expliqueé la production de bioéthanol de premiére génération.

Premiere Matieres de

bbbl sources
generation alimentaires v

Figure 1.2 : Production de bioéthanol de premiere génération

1.5.2 Bioéthanol de deuxiéme génération

Le bioéthanol de deuxiéme génération, également appelé « biocarburant avancé »,
est produit par des matiéres premiéres lignocellulosiques et des résidus de foréts agricoles.

Les avantages de ces matieres premiéres sont la facilité de disponibilité [8].

La structure de base de la biomasse lignocellulosique se compose de trois
polymeres cellulose. Hémicelluloses et lignine [9]. Dans ce complexe. Seules les lignines

sont souvent tres résistantes a la conversion par les systémes microbiens et des nombreux

7
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agents chimiques [10]. Les clapes de la production de bioéthanol a partir de la biomasse
lignocellulosique comportent quatre opérations unitaires majeures [11]: prétraitement,

hydrolyse, fermentation et séparation du produit par distillation.

Deuxiéme Matiéres de

MUAT Sources non
generation alimentaires

Figure 1.3 : Production de bioéthanol de deuxiéme génération

1.5.3 Bioéthanol troisieme génération

La troisieme génération de bioéthanol est produite a partir de microalgues Parce
qu’il contient un bon pourcentage d’huiles, jusqu'a 60% de son poids. L'intérét mondial
pour les algues s’est accru car elles ne concurrencent pas les huiles végétales et les cultures

agricoles destinées a la consommation humaine.

Les algues n’ajoutent pas non plus de dioxyde de carbone dans I’air. De plus, la
culture des algues ne se fera pas au détriment des terres agricoles et n’affectera pas non
plus les sources d’eau douce, car elle peut étre cultivée a partir d’eau de mer ou d’eaux

usées traitées.

Troisieme
génération

Figure 1.4 : Production de bioéthanol de troisiéme génération
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1.5.4 Bioéthanol quatrieme géneration

Les biocarburants de quatriéme génération sont issus du secteur le plus récent de la
technologie des biocarburants, dans lequel les scientifiques essaient de trouver une source
de bioénergie qui servirait a la fois de méthode pour capturer le dioxyde de carbone et pour
le stocker. Ces biocarburants sont généralement produits a 1’aide de techniques
biochimiques de pointe ou de procédés d’hydrotraitement semblables a ceux utilisés pour

le pétrole. [12]

Quatrieme
génération

[ Figure 1.5 : Production de bioéthanol de quatrieme génération ]

1.6 Utilisation de bioéthanol

v" Le bioéthanol peut étre aussi utilisé sous forme d’ETBE (Ethyl Tertio Butyl Ether)
qui est forme par I’éthérification catalytique de I’isobutane avec de I’éthanol. Il
contient 45% en masse d’éthanol combiné sous forme chimique. L’ETBE possede
les mémes avantages que I’éthanol en termes d’accroissement d’indice d’octane
[13].

v" Le bioéthanol peut étre utilisé, sous certaines conditions, comme carburant dans les
moteurs a essence, soit de 5 a 20% dans les moteurs a essence sans modification

et/ou de 85 a 100% dans des moteurs a essence spécifiqguement adapté [14].
v 1l est utilisé comme antiseptique topique.

v |l est utilisé comme solvant dans I’industrie pharmaceutique pour préparer des
extraits alcooliques et des teintures alcooliques.

1.7 Avantages et inconvénients du bioéthanol

L’éthanol réduit les émissions de particules, en particulier les particules fines qui
constituent une menace pour la santé. 1l est également utilisé a la place du benzéne (produit

9
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toxique et cancérigene, extrait du benzene). L’éthanol est non toxique, soluble dans I’eau et
rapidement biodégradable. Les différents avantages et inconvénients des biocarburants se

résumes dans le tableau ci-dessous.

Tableau 1.2: Avantages et les inconvénients du bioéthanol [15]

Avantages Inconvénients

Moins d’émissions de dioxyde de | Emissions tres élevées d’hydrocarbures

carbone CO; fossile que les carburants par évaporation environ 15% pour E10

Haut indice d’octane Son indice de cétane étant moins élevé

que celui du diesel

Moins d’émissions de particule La pression de vapeur étant basse et la
chaleur latente d’évaporation de I’éthanol

élevée

Risque moins élevé de formation d’ozone | Sa combustion entraine une formation

que I’essence et le diesel accrue d’acétaldéhyde

Pas de teneur en soufre Sa capacité lubrifiante peu élevée peut

provoquer une corrosion du moteur

Biodégradable La combustion de I’éthanol pur produit
une flamme invisible qui peut provoquer

des problémes de sécurité

Moins toxique que le méthanol ou le Lorsque I’éthanol non bralé réagit sur la
Bioéthanol surface du catalyseur, il peut s’échapper

une odeur de vinaigre

Rendement a indice d’octane élevé pour | Emissions non réglementées plus élevées

un codt relativement réduit (éthyléne et acétaldéhyde)

1.8 Processus de production du bioéthanol

Le procédé de production d’éthanol d’une source végétale en tant que matiére
premiére, passe par trois étapes essentielles: conversion de la biomasse en sucres, la
production d’éthanol par fermentation du glucose en milieu anaérobique et récupération de

I’éthanol par distillation.

10
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Broyage
X/
. L, ey
Obtenir des substrats séchées
écrasées =

g e

Liquéfaction
X/

%’ Ajouter de I'eau chaude

Fermentation
e

Transformer le sucre en
éthanol

Distillation

Evaporer et condenser
ﬂ. I'éthanol

Rectification
e

Récupérer I'éthanol

Figure 1.6 : Processus de production du bioéthanol

Tous les sucres simples ou fermentescibles (comme le glucose, le saccharose...etc.)
sont transformés en éthanol par fermentation. Ces sucres végétaux se retrouvent dans de
nombreux produits agricoles tels que la betterave a sucre, la canne a sucre, les dattes, le
blé, le mais, la pomme de terre, mais aussi I’herbe et méme le bois, et les matiéres
lignocellulosiques, qui sont la ressource renouvelable la plus abondante sur Terre. Avant
1’étape de fermentation, le substrat est d’abord préparé (broyage, vapocraquage, hydrolyse
chimique ou enzymatique) afin de libérer du jus fermentable par des microorganismes
[16].

11
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La fermentation alcoolique est une réaction exploitée depuis des siecles. Elle se fait
grace a ’espéce de levures Saccharomyces cerevisiae. D’autres levures ou bactéries

peuvent également étre utilisées.

1.9 Production de bioéthanol a partir de biomasse

Constituant différents types d’écosystéemes sur la planéte et contribuant a leur
équilibre naturel, la biomasse est I’une des énergies renouvelables les plus utilisées au

monde, avec I’énergie éolienne, I’hydroélectrique et I’énergie solaire.

1.9.1 Définition de biomasse

Définir la biomasse au niveau énergétique n’est pas complétement différent de la

définir au niveau écologique.

Dans le secteur de 1’écologie, la biomasse est la quantité totale de matiére de toutes

les especes vivantes regroupées dans un ensemble naturel.

La biomasse comprend toutes les matiéres organiques vivantes qui peuvent étre
converties en chaleur, en biocarburants ou méme en électricité. Il peut étre sous forme
liquide, solide ou gazeuse [17].Ces substances organiques peuvent étre d’origine végétale
(plante, bois), animale ou fongique (champignon). lls peuvent devenir des sources
d’énergie par combustion (ex : poéles), ou apres de nouvelles transformations chimiques

(ex : biocarburants).

1.9.2 Ressources de biomasse utilisée pour la production de

biocarburants

Le terme biocarburant indique que ce carburant est obtenu a partir de matiere

organique (biomasse), plutét qu’un carburant dérivé de ressources fossiles.

La diversité, I’abondance, I’ubiquité et la facilité de stockage et de transport des
ressources renouvelables de biomasse en font une source intéressante de production
d’énergie, dont la quasi-totalité peut étre convertie en bioéthanol. La majeure partie de la
biomasse est constituée de matiéres végétales (déchets agricoles) qui sont utilisees comme
biocarburants, en plus des résidus animaux, des déchets industriels, des eaux usées et des

déchets solides urbains.

12
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Résidus industriels

Cultures et résidus =7 5 Eaux usées

forestiers : &
Résidus agricoles
et de cultures

Figure 1.7: Ressources de biomasse utilisée pour la production de
biocarburants.

1.9.3 Avantages et inconvénients de la biomasse

La biomasse, de par sa grande diversité animale et végétale est renouvelable et
durable. Elle est donc une ressource d’énergie renouvelable, propre et respectueuse de
I’environnement. Elle est transformée selon différentes voies en vue de produire de la
bioénergie et des produits d’intérét. Par conséquent cela elle plusieurs avantages mais

posséde également des inconveénients ces derniers sont résumés sur le Table auci-dessous.
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Tableau 1.3: Avantages et inconvénients des différentes ressources de biomasse [18].

Avantages

Inconvénients

La préservation des ressources de matiere

premiéres comme le pétrole brut

de
des

L’extension Putilisation de la

biomasse a terres  naturelles
inutilisées peut détruire les écosystemes.
La déforestation a un effet négatif

substantiel sur I’empreinte carbone.

La possibilité¢ de la production d’énergie

neutre en carbone

L’apparition de monocultures (culture du
mais). La concurrence pour 1’utilisation
des terres restera ou jours un facteur
la biomasse et la

important  pour

bioénergie.

La

améliorer la situation économique des

production de bioénergie peut
zones rurales et freiner 1’exode vers les

villes

Des terres de grande valeur écologique

pourraient étre menacées par la

promotion de la culture de plantes

agricoles.

La bioénergie provenant de la
sylviculture et de 1’agriculture joue un
role clé dans la lutte contre le changement
climatique et elle accroit la sécurité de

I’approvisionnement en énergie.

La combustion de la biomasse solide
(comme le bois) cause des émissions de
polluants  (monoxyde de carbone,
particules,..) plus importantes que la

combustion de pétrole ou de gaz, a moins

que des mesures supplémentaires ne

soient prises.

1.10 Bioéthanol issu de la biomasse agricole

Ce type de bioéthanol est obtenu a partir d’une source végétale par fermentation
alcoolique des sucres présents dans la plante. Les deux principales plantes qui sont
exploitées dans cette étude pour obtenir des sucres fermentescibles (glucose) sont les dattes
(déchet de dattes) et fruits de washingtonia, tous deux disponibles en abondance dans la
ville d’Adrar et impropres a la consommation humaine. Le rendement en éthanol varie

d’une plante a I’autre.
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1.10.1 Les dattes

1.10.1.1 Positions systématiques du dattier

Ci-dessous, une carte d’identification du palmier dattier et sa place dans le regne
vegétal [19]:

e Groupe: Spadiciflores;

e Ordre: Palmale;

e Famille: Palmacées;

e Sous famille: Coryphoidees;
e Tribu: Phoenicées;

e Genre: Phoenix;

e Espece: Dactylifera L.

1.10.1.2 Généralités sur le dattier

Le palmier dattier a ét¢é nommé Phoenix dactylifera par LINNE en 1734. Phoenix
est dérivé de Phoinix, le nom du palmier dattier chez les Grecs, et Dactylifera vient du mot
latin dactylus, qui signifie doigt, en raison de la forme du fruit [20].

Le palmier dattier ou Phoenix dactylifera est une plante dioique atteignant 15-25 m
de haut avec une tige cylindrique, portant une couronne de feuilles de palmier finement

divisées et de 4-7 m de long. Il a un pied male (Dakar) et un pied femelle (palmier) [21].

Le palmier est I’arbre des régions arides et semi-arides ou I’humidité oscille entre
40 et 50 %. Il a de larges possibilités d’adaptation. Son activité végétative commence a 10
°C. Le palmier est une espece relativement tolérante au sel qui n’a aucun effet sur la

croissance a une salinité d’environ 60 m mol/L. [22] (Figure 1.8)
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Figure 1.8: Morphologie et distribution racinaire du Palmier

dattier

1.11.3 Description générale de dattes

Le fruit du palmier, la datte, est une baie a une seule graine, appelée noyau. La datte

est constituée d’une fine coque de cellulose, la coque ou peau, et d’un mésocarpe, toute la

cogue étant mésocarpe et endocarpe étant confondus sous le nom de viande ou pulpe.

Noyau
Epicarpe

Mésocarpe

. Endocarpe

Figure 1.9: Morphologie et anatomie de la datte. [23]
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1.10.2 Fruits de washingtonia

1.10.2.1Généralités

Originaire des arbres de Washington, situés en Arizona et en Californie, le nom doit
son origine en I’honneur du premier président américain, George Washington (1732 —
1799). Et dans le passé, les feuilles de Washingtonia Robusta étaient utilisées dans le
tissage et les toits de chaume.

Comme description générale de la structure de ces arbres, les feuilles de ce palmier
mesurent jusqu’a 4 metres de large et ses fleurs produisent de petits fruits ronds, noirs et
brillants, dont les graines sont brun foncé, lisses et brillantes. Ce genre ne comprend que
deux espéces : W. vilifera et W. robusta. Ces especes sont mono-logements. [24]

Figure 1.10.W. filifera et leurs fruits.

1.10.2.1 Plantes du méme genre ou espece

e Eucalyptus robusta;
e Grevellarobusta;
e Metrosidrasrobusta;

e Robusta de Washington.
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1.12.3 Description

o Stipe : le stipe peut atteindre plus de vingt metres de hauteur.

o Feuilles : les feuilles sont palmées, avec un pétiole prolongé par une palme arrondie
composée de nombreuses folioles

o Inflorescence : les fleurs sont hermaphrodites. Elles sont imbriquées dans une
inflorescence tres dense.

e Fruits: les fruits sont des drupes. Parvenus a maturité, ils prennent une couleur
marron-noir. 1ls mesurent de 6 a 10 mm de diamétre. Ils sont composés d’une graine

unique recouverte d’une fine couche de chair.

.14 Fermentation alcoolique

Le terme de fermentation est apparu au 16éme siécle il vient du latin « Ferver

=bouillir» (dégagement des bulles de CO.dans un mout de vinification) [25].

La fermentation alcoolique est un processus biochimique au cours duquel le sucre
est transformé en alcool sous l'influence de la levure et en I’absence d’oxygéne. Il est
utilisé notamment pour la production de boissons alcoolisées (vin, biere, etc.), pour faire
lever la pate en boulangerie (par dégagement de gaz carbonique) ou encore pour la

fabrication industrielle d’éthanol (par exemple pour les biocarburants).

En milieu anaérobie, la levure convertit le glucose en éthanol et en dioxyde de

carbone selon I’équation :

CeH 1206 + Levure === >CH.CH,OH + 2C02/ + Energies

Sucre Ethanol

Dans cette équation, la levure n’intervient pas directement mais joue un role de
catalyseur. La fermentation alcoolique est un processus exothermique qui produit de la
chaleur. L’ exces d’éthanol est toxique pour la levure et la fermentation alcoolique ne peut
pas étre utilisée pour fabriquer des alcools de qualité supérieure (supérieure a 14% a 16%).

Il est donc produit par distillation. [26].

En beaucoup de procedés de fermentation, les réactions impliquées oxyde un sucre
simple dans des conditions anaerobies impliquent deux phases: oxydation de glucose et

métabolisme de pyruvate. [27].
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1.15 Distillation de bioéthanol

La distillation est I’une des étapes de la production de I’alcool. Il se produit aprés la
fermentation du modt, processus consistant en la transformation du sucre en alcool sous
I’influence de la levure. Ensuite, il se compose de diverses substances dont I’eau et divers
alcools. Le processus de distillation consiste a séparer I’alcool de I’eau en chauffant le

mélange avec un appareil de distillation.

Thermomeétre

Réfrigérant

Vapeurs
o ¥
I\ Fos
/ f f::;
Ballon de :\ ,
distillation :-.'
Sortie d'eau \

lus chaude &

p Entrée d'eau

) froide Flacon de
L/ réception

Bec Bunsen

Distillat

Figure 1.11: Schéma du montage de la distillation

1.15.1 Principe

Le principe de la distillation est de récupérer des vapeurs plus riches en constituants
les plus volatils du mélange (produit le plus volatil qui a le point d’ébullition le plus bas et
qui distille en premier), sens porter le mélange a ébullition et a recueillir, apres une
succession de vaporisations et de condensations. Le mélange n’est pas un binaire eau-
éthanol, mais un mélange complexe ou viennent s’ajouter des produits secondaires issus

eux aussi de la fermentation comme des aldéhydes, des esters.

Une fraction dite Iégere appelée le distillat, et dans le ballon, il reste la fraction dite

lourde appelée le résidu.

19



CHAPITREI SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE

La différence entre les compositions du distillat (vapeur émise) et du liquide en
ébullition est le principe exploité pendant la distillation. Le principe des différentes
techniques de distillation fait appel aux lois qui régissent 1’équilibre liquide - vapeur des

corps purs et des mélanges [28].

1.16 Rectification

Pour obtenir de 1’éthanol pur, dit absolu, deux étapes sont nécessaires apres la
distillation qui est la rectification et la déshydratation. La premiére étape a pour but de
purifier I’alcool en éliminant les impuretés. Ce procédé consiste en une succession de

distillations a des températures allant de 78°C a 85°C [29].

L’alcool ainsi produit peut alors directement servir de carburant. Mais si celui-Ci
doit étre mélangé a 1’essence, il est nécessaire d’ajouter une étape de déshydratation pour

obtenir 1’alcool anhydre [30].

.17 Principaux avantages des plans d’expérience

Les principaux avantages de cette méthode sont :
e Diminution du nombre d’essais
e [a méthode des plans d’expériences
e Possibilité d’étudier un grand nombre de facteurs
o Détection des interactions entre facteurs
e Modélisation des réponses étudiées

e Une précision optimum des résultats

La méthode des plans d’expériences permet une interprétation rapide et sans

équivoque en fournissant un modele expérimental précis du systeme étudié.

Il existe différents types de plans d’expérience, qui peuvent étre cependant regroupé
en grande familles: les plans factoriels complets ou fractionnaires a deux niveaux , les
plans factoriels a plus de deux niveaux , les plans en bloc complet ou incomplet, les plans

de surface de réponse, les plans de mélange et les plans optimaux[30] .
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Cette diversification permet de résoudre certains problémes particuliers et permet
également a I’expérimentateur de choisir le modele le plus adapté a son étude. Ainsi, selon

les besoins du chercheur, deux grandes catégories de plans peuvent étre distinguées :

« Les plans pour d’étude de I’effet des parametres.

* Des plans pour modifier les paramétres pour réaliser I’optimisation.

1.18 Vocabulaire de plan d’expérience

1.18.1 Les facteurs

Les facteurs sont les variables que I’on désire étudier et qui sont supposées avoir
une influence sur le systeme. lls peuvent étre quantitatifs ou qualitatifs, continues ou
discrets, contrdlables ou non contrélables. Généralement, on prend en compte les facteurs
caractérisés par une seule variable naturelle qualitative ou quantitative que 1’on contréle.
Les facteurs sont limités par deux bornes, inférieure (bas) et supérieure (haut). On désigne

le niveau bas par le signe (-1) et le niveau haut par le signe (+1) [31].

Domaine du facteur
Niveau bas _ _Niveau haut

. J -
T, i
] -

Lo

|
I
+1] Facteur

|
|
-1

Figure 1.12 Domaine de la variation d’un facteur [32].

1.18.2 Réponse

Réponses Une réponse expérimentale est une manifestation mesurable que 1’on
observe lorsque 1’on fait varier les parameétres étudiés. Un phénoméene peut Etre

éventuellement décrit par plusieurs réponses expérimentales [33].

1.18.3 Surface de réponse

En I’absence de toute information sur la fonction qui lie la réponse aux facteurs, on
se donne une loi d’évolution, c’est le modéle mathématique a priori ou le modele postulé.

A chaque point du domaine d’étude correspond une réponse. A 1’ensemble de tous les
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points du domaine d’étude correspond un ensemble de réponses qui définissent une surface

appelée la surface de réponse (Figure 1.13) [32].

Réponse

N 5
L -
ar "
-1/—-‘-;"————— - -
A J," B Facteur 1
-1 +1

Figure 1.13: Surface de réponse [34].

1.19 Les différents types de facteurs :

La construction des plans et I’interprétation des résultats dépendent en grande partie
des types de facteurs rencontrés dans I’étude. On distingue plusieurs types de facteurs.
Nous retiendrons les types de facteurs suivants : les facteurs continus, les facteurs discrets,

les facteurs ordonnables, les facteurs booléens.

e Facteurs continus:

La température est un exemple de facteur continu. Dans un intervalle de température
donné, on peut choisir toutes les valeurs possibles. 1l en est de méme d’une longueur, d’une
concentration ou d’une pression. Les valeurs prises par les facteurs continus sont donc

représentées par des nombres continus.

e Facteurs discrets:

Au contraire, les facteurs discrets ne peuvent prendre que des valeurs particulieres. Ces
valeurs ne sont pas forcément numériques : on peut représenter un facteur discret par un

nom, une lettre, une propriété ou méme par un nombre qui n’a alors en soi aucune valeur
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numérique mais qu’une signification de repere. Par exemple, on peut s’intéresser aux

couleurs d’un produit : bleu, rouge et jaune sont des facteurs discrets.

e Facteurs ordonnables :

Il s’agit des facteurs distincts qui peuvent étre placés dans un ordre et une séquence

logiques, par exemple : le premier, le deuxieme, le troisiéme ou long, moyen, court.

e Facteurs booléens:

Ce sont des facteurs distincts qui ne peuvent prendre que deux valeurs : vrai ou faux, profit

ou perte, haut ou bas, etc.

1.20 Plans factoriels complets a 2 niveaux :

La dénomination 2 a la signification suivante : le chiffre 2 représente les deux
niveaux haut et bas des facteurs, et k indique le nombre de facteur.

Les plans factoriels complets en tant que plans d’expériences sont issus des travaux
de R.A.Fischer. Chaque facteur a 2 niveaux. On aura donc essais au total. Un plan factoriel
permet d’estimer, non seulement les effets des facteurs (A, B, C...), mais également toutes
leurs interactions deux a deux, trois a trois,..., jusqu’a A.B.C.D.E..., qui fait intervenir les

k facteurs de 1’étude [35].

.21 Conception d’un plan d'expériences
1.21.1 Objectifs

e Explorez les expériences de conception dans Design-Expert7.0.0.
e Crée une conception compleéte.

e Affiche un plan et entre les données dans une feuille de calcul.

e Analyse le plan et interpréter les résultats.

e Géneére des cartes factorielles et predit la réponse a I’aide d’un modele stockeé.

1.21.2 Généralités

Les plans d’expériences (DOE) vous permettent d’analyser simultanément les effets
de variables d’entrée (facteurs) sur une variable de sortie (réponse). Ces plans
d’expériences consistent en une série d’essais (ou tests) au cours desquels les variables

d’entrée sont intentionnellement modifiées. Des données sont collectées a chaque essai.
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Les plans d’expériences permettent d’identifier les conditions des procédes et les
composants des produits qui influent sur la qualité, et de déterminer ainsi les parameétres de

facteurs offrant des résultats optimaux.
Design-Expert7.0 propose cing types de plans :

e Conceptions de criblage,

e Conceptions multifactorielles,

e Conceptions de surface réactives,
e Mélanger les dessins,

e Taguchi Designs (également connu sous le nom de Taguchi Designs).

Les étapes de création, d’analyse et d’affichage des expériences de conception dans
Design-Expert7.0.0 sont les mémes pour tous les types de conception. Apres avoir mené
I’expérience et saisi les résultats, Design-Expert 7.0 dispose de plusieurs outils analytiques
et graphiques pour aider a mieux comprendre ces résultats. Ce chapitre décrit un ensemble
typique d’étapes a suivre lors de la création et de I’analyse d’une conception globale. Ces

étapes peuvent étre appliquées a tous les plans pouvant étre créés dans Design-Expert 7.0.

Les commandes Plan d’expériences (DOE) de Design-Expert 7.0 ont les fonctions

suivantes :

e Concevoir des catalogues d’expériences pour aider a créer un design.

e Creéation et stockage automatique du plan une fois ses propriétés définies.

e Affichez et stockez les statistiques de diagnostic pour vous aider a interpréter les
résultats.

e Graphiques pour aider & interpréter et présenter les résultats

1.22 Elaborer un plan d’expérimentation :

Pour saisir et analyser des données Plan d’expériences (DOE) dans
Design-Expert7.0, vous devez d’abord créer une feuille de calcul Plan d’expériences. Ce

programme propose de nombreuses conceptions.

1) Filtrage :

Comprend une patte Burman et des motifs a carreaux finis.
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2) Factoriel:

Comprend des plans complets a deux niveaux, des plans partiels a deux niveaux, des plans
de parcelles divisées et des plans de forgeron birman.

3) surface de réponse:

Il s’agit notamment de I’avion composé et de I’avion Box-Behnken.

4) Mélange:

Il comprend des niveaux de mélange centraux, des niveaux capillaires et des niveaux
contraints.

5) Taguchi:
Il comprend des plans avec les niveaux 2, 3, 4 et 5, ainsi que des plans avec différents

niveaux [36].

1.23 Conclusion :

L’efficacité de I’extraction de I’alcool a partir de matériaux naturels a été prouvée a la
fois académiquement et pratiquement, ce qui ouvre la voie a un avenir d’énergie

renouvelable propre et respectueuse de I’environnement.

Afin de progresser et d’ameliorer ce proceéde, nous avons utilisé des plans

expérimentaux.

L’approche par les plans d’expériences, consiste a organiser la demarche expérimentale
et I’analyse décisionnelle en appliquant plusieurs outils et tests statistiques. L’utilisation et
I’intérét des plans d’expériences conduit a établir un plan comportant le maximum de

précision dans les résultats avec un minimum d’expériences.
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CHAPITRE II MATERIELS ET METHODES

Ce chapitre représente la partie expérimentale de notre travail et description des
différents appareillages et produits chimiques qui ont été utilisé au niveau du laboratoire de
chimie de la faculté des sciences et technologic de I’Université Ahmed Draia Adrar
(Algérie).

11.1 Objectif

Les objectifs tracés dans ce travail sont les suivants :

1. Optimisation de la production de bioéthanol a I’aide de plans d’expérience.

2. Production du bioéthanol a partir de matieres premiéres différentes (déchets organiques
agricoles).

3. Déduire lequel de ces expériences va donner un plus grand degré d’alcool pour chaque
déchet dans les mémes conditions de fermentation (quantité de leveur et température,
...etc.) et de distillation pour chaque substrat.

4. Connaitre les conditions optimales de fermentation pour chaque substrat.

5. Alafin en mesure la densité et le degré de bioéthanol dans chaque expérience.

I1.2 Matériels utilisés

11.2.1Appareillages et verreries

e Agitateur magnétique; e Thermométre;

e Balance de précision; e Dessiccateur;

e Bain marie; e Bécher (200 _800) ml,

e Etuve de marque (MEMMERT UE-400); e Cristallisoir;

e Four a moufle; e Flacon de (100 _ 1000) ml;
e Alcoomeétre (gradué de 0 a 100°); e Eprouvette graduée de (100_500) ml;
e PH-métre; ¢ Fiole conique;

e Pycnometre; e Tube a essais;

e Réfractométre; e Entonnoir;

¢ Plaque chauffante ; e Mortier;

e Spectrophotométre UV-VIS; o Pissette;

e Spectrophotometre IRTF; e Burette;

e Montage de distillation; e Pipette.

27



CHAPITRE II

MATERIELS ET METHODES

11-2.2 Produits chimiques

Tableau 11.1: Propriétés des produits chimiques utilisés.

N° Désignation Formule chimique Etat physique
01 Acide sulfurique (98%) H,SO, Liquide
02 Hydroxyde de sodium (1 N) NaOH Liquide
03 Bicarbonate de calcium CaCOs3 Solide
04 Aceétate de plomb Pb(CH3COO0); Solide
05 Oxalate de potassium k2C,04.H,0 Solide
06 Phénol (5%) CeHsO Liquide
07 Acide chlorhydrique (2 N) HCI Liquide
08 Phénolphtaléine C20H1404 Liquide
09 Glucose CeH1206 Solide
10 Ethanol C,HsOH Liquide

11.3 matériel végétal

Le choix du substrat

Nous avons choisi pour cette étude les fruits de washingtonia et déchets des dattes

(fruits avec défaut de texture, fruits altérés par les microorganismes et les insectes ...), le

choix de cette substrat se justifie par son abondance a 1’échelle national (dans la région

d’Adrar), et ne sont pas beaucoup appréciées par les consommateurs.

Figure 11.1: Substrats utilisés
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11.4 Matériel biologique
La levure utilisée au cours des expeériences réalisées et présentées dans ce chapitre

est la levure Saccharomyces Cerevisiae souche, qui est conservée dans un endroit frais et

sec, elle est utilisée pour la production d’éthanol.

Figure 11.2:Levure Saccharomyces Cerevisiae.

11.5 Méthodes analytiques
11.5.1 Analyses physico-chimiques de la matiére premiére
11.5.1.1 Détermination de la teneur en eau

Principe
La détermination de la teneur en eau est effectuée par une dessiccation dans une étuve
maintenue de 105 °C jusqu’a une masse pratiqguement constante, pour éviter toute reprise

d’humidité, il convient placées les capsules dans un dessiccateur.
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Figure 11.3: Etuve utilisée.

Mode opératoire

v' La teneur en eau est définie comme étant la perte de poids subie lors de la
dessiccation. Pour cela, une quantité de 3 g de matiere premiere (les fruits de
washingtonia et les dattes) a été pesée dans une capsule.

v’ L’échantillon a été placée ensuite pendant 24 heures dans une étuve a 105 °C.

v Aprés refroidissement dans un dessiccateur, I’ensemble a été pesé a nouveau a la
balance.

v L’opération est répétée jusqu’a 1’obtention d’un poids constant.

a b

Figure 11.4: a): Dattes broyage; b): Pulpe des fruits de washingtonia; c:
L’échantillon dans I’eétuve; d): L échantillon dans un dessiccateur.
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Expression de calcul

La teneur en eau s'obtient selon la relation suivante :

H (%) === x 100

Avec:
M;: Poids du capsule + échantillon avant dessiccation (g).
M: Poids du capsule + échantillon aprés dessiccation (g).

P: poids de la prise d’essai (g).

La matiére séche (MS) est obtenue comme suit :

[ MS (%) = 100 — H (%) J

AVEC:
MS : matiére séche.

H : teneur en eau.

11.5.1.2 Détermination de la teneur en cendres

Lorsque I’échantillon, préalablement séche, est soumis a une incinération a 550 °C,
la matiére organique se consume et la matiere résiduelle constitue la matiére minérale
(A.0.A.C, 1990) [1].

Figure 11.5: Four a moufle utilisée
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Mode opératoire

v Les échantillons secs sont préalablement entrés dans un four a moufle réglé a 550 °C
pendant 4 heures jusqu’a ce que le contenu en substances a pris une couleur blanche
grisatre qui blanchisse aprés refroidissement dans un dessiccateur.

v Ensuite, une derniéere pesée des creusets est effectuée (M3).

Figure 11.6 : a): Les dattes broyé apres la calcination; b):Broyé aprés la
calcination; c):L’échantillon dans le four a moufle.

Expression des résultats

Le pourcentage de la matiere organique est donné par la formule suivante :

M2-M3
MO (%) = ——— X 100

M2: Poids de creuset + 1’échantillon avant incinération (g).
M3: Poids de creuset + 1’échantillon aprés incinération (g).

P: Poids de la prise d’essai (g).
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La teneur en cendres est egale a :

[ Cd(%) = 100 — MO }

AVEC:
Cd : cendres.

MO : matiére organique.

11.5.1.3 Potentiel d’hydrogéne pH

La détermination de pH est essentielle pour le contréle du milieu, avant et au cours
de la fermentation. Sa variation montre I’activité métabolique de la levure au cours de la

transformation des sucres en alcool.

Figure 11.7 : a): Mesure le pH des dattes; b): Mesure le pH

des fruits de washingtonia.

Mode opératoire

v Couper en petits morceaux une partie de 1’échantillon, éliminer les noyaux;

\

Placer le produit dans un bécher et y ajouter trois fois son volume d’eau distillée;
v' Chauffer au bain-marie pendant 30 min en remuant de temps en temps avec une

spatule;
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v" Broyer le mélange obtenu, ensuite détermine le pH s’effectue par une lecture directe a

I’aide de pH-métre.
11.5.1.4 Détermination de acidité

Le principe consiste en un titrage de 1’acidité de 1’extrait des dattes avec une

solution d’hydroxyde de sodium en présence de phénolphtaléine comme indicateur [2].

Figure 11.8 : a): Mélange de dattes avent le titrage, b): Mélange de dattes
apreés le titrage c): Mélange de fruits de washingtonia avant le titrage.

Mode opératoire

v Peser 25 g de dattes broyées;

v Placer I’échantillon dans une bécher avec 50 ml d’eau distillée, puis mélanger jusqu’a
I’obtention d’un liquide homogéne;

v Adapter un réfrigérant a reflux a la bécher puis chauffer le contenu au bain pendant
30min;

v Refroidir, transvaser quantitativement le contenu de le bécher dans une éprouvette
graduée de 250 ml et compléter jusqu’au trait de jauge avec de I’eau distillée, bien
mélanger puis filtrer;

v’ Prélever a la pipette 25 ml du filtrat et les verser dans un bécher;

v' Ajouter 3 gouttes de phénophtaléine et tout en agitant, titrer avec de la solution
d’hydroxyde de sodium 1N jusqu’a I’obtention d’une couleur rose persistante pendant

30 secondes.
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Expression de calcul

L’acidité titrable est exprimée en gramme d’acide acétique pour 100 g de produits

(dattes, fruits washingtonia, mélange) :

[ A% = 250 xV1x100 % 0.07 J

mxVx10

Avec :

m : masse de la prise d’essai (g).

V : volume de filtrat pris pour le titrage (mL).
V1 : volume de la solution d’hydroxyde de sodium 1 N (mL).

0.07 : le facteur de conversion de 1’acidité titrable en équivalent d’acide acétique.
11.5.2 Dosage de sucres réducteurs (Dubois et al.1956)
Principe

La méthode de Dubois permet de mesurer le taux de sucre en utilisant le phénol et
I’acide sulfurique concentré. En présence des réactifs, les sucres donnent une couleur jaune

créeme, dont I’intensité est proportionnelle a la concentration des sucres totaux [3].

Figure 11.9 : Spectrophotomeétre UV-VIS
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Mode opératoire

v" On mélange 1g de la datte avec 300ml d’eau distillée et 3g de bicarbonate de calcium
(CaCOg);

v On chauffe le mélange pendant 30 minute jusqu’a 1’ébullition sous agitation;

v' Aprés refroidissement du mélange, on 1’ajoute I’eau distillé jusqu’a un litre de solution
de notre produit et une quantité d’acétate de plomb;

v' On filtre le mélange (1* filtration) pour éliminer les protéines par I’acétate du plomb
apres cette opération, on a ajouté une petite quantité d’oxalate de potassium;

v On filtre le mélange (2°™ filtration) pour éliminer le plomb précipité par I’oxalate de
potassium;

v Dans du tube a essai, on met 1ml du mélange avec I’ajoute 1ml de phénol (5%) et 5Sml
d’acide sulfurique H,SO4 (98%) avec le maintient d’agitation, puis on a lu la D.O du
témoin et de I’échantillon;

v Les tubes sont maintenus dans laissés dans I’obscurité pendant 30 minutes;

v' Enfin, a ’aide d’un spectrophotométre UV Visible, on lit la densité optique a une
longueur d’onde de 490nm.

A partir des densités optiques de la courbe d’étalonnage (Figure 11.10 : DO = f(C), on peut

obtenir la teneur en sucres d’échantillon a analyser droite. La teneur des sucres est

exprimée en g/ml de a D (+) glucose.

D.O de glucose a 490 nm 0.1 0.4 085 | 1.35
Concentration de glucose (g/ml) 0.01 | 0.02 | 0.05 0.1
1.4 4 -

1.2
1.0 4
£
; 0.8 | "
g
= 0.6
S
(=]
0.4 |
0.2
0.0 T T T T T T T T g T

Concentration g/ml

Figure 11.10 : Courbe d’étalonnage de glucose
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Remarque

Le témoin est composé de 1 ml d’eau distillée, 1 ml de phénol (5%) et 5 ml de
H,SO,4 concentré.

11.5.3 Dosage de sucres totaux
Principe

Un milieu acide permet I’hydrolyse du saccharose en sucres réducteurs. Dont I’analyse est
plus facile, cet hydrolyse est activée par I’utilisation du chauffage. Leur apparition est

suivie en mesurant I’augmentation de la densité optique a 490 nm [4].
Mode opératoire

Au 5 ml de notre produit, on ajoute 5 ml de I’acide chlorhydrique (HCI , 2 N);
On le mélange a 100 °C dans un bain marie pendant 30 minutes;

Apreés refroidissement, on prend 1 ml du mélange;

DN NI NN

Pour le dosage des sucres totaux, on proceéde comme pour les sucres réducteurs.

Figure 11.11: Echantillons pour les analyses du sucre.
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11.5.4 Teneur en saccharose

La teneur en saccharose est obtenue par la différence entre la teneur en sucres

totaux et les sucres réducteurs présents dans I’échantillon.

{ Saccharose = (sucres totaux - sucres réducteurs) ]

11.5.5 Analyse du substrat par IR

La spectroscopie infrarouge (parfois désignée comme spectroscopie IR) est une
classe de spectroscopie qui traite de la région infrarouge du spectre électromagnétique. Elle
recouvre une large gamme de techniques, la plus commune étant un type de spectroscopie
d’absorption. Comme pour toutes les techniques de spectroscopie, elle peut étre employée

pour I’identification de composés ou pour déterminer la composition d’un échantillon.
11.6 Etapes de production de bioéthanol
11.6.1 Préparation de modt

Les fruits sont lavés pour les débarrasser des poussiéres et diminuer leurs charges
microbiennes.

Figure 11.12 : Fruits de washingtonia avant et apreés lavage.

L’imbibition
Mettre les fruits dans un cristallisoir et immergée dans de I’eau chaude (80 a 90 °C)

avec un volume connu pendante 30 minute.
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Figure 11.13: a): Imbibition des dattes; b): Imbibition des mélange;
c): Imbibition des fruits de washingtonia.

Dénoyautage

La séparation pulpe- noyau est réalisee manuellement.

a b

Figure 11.14: a): Dénoyautages des fruits de washingtonia; b):
Dénoyautages des dattes.

Le broyage de la pulpe

Broyer les fruits trempés dans I’eau a I’aide d’un mixeur, la solution préparée est

appelée modat de fruits.
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MIXER

Figure 11.15: Broyage des fruits.

Dilution:

Ajouter une quantité d’eau du robinet & la quantité d’eau chaude ajoutée dans
I’étape de trempage, de sorte que le volume total d’eau devienne 800 ml.

Figure 11.16: Dilution de mo(t.

11.6.2 Ajustement de pH

Avant I’inoculum de la levure réactivée nous ajustons le pH de ce moQt préparé
entre 4.3 et 4.7 par I’ajout d’acide sulfurique (H2SO,, 2N). Ce pH acide préjudiciable au

développement des bactéries s’avere propice a la prolifération de levures [5].
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M FRAGILE g

Figure 11.17: Ajustement pH du mot

11.6.3 Réactivation de la levure

L’activation de la levure séche est une étape tres importante pour faciliter la

glycolyse pendant la fermentation et réduire le temps d’adaptation.

Dans un erlenmeyer on réactive (0.5g, 2 g) de la levure séche avec (2g, 6 g) du
sucre respectivement dissoudre dans 100 ml de I’eau distillée, on le met sur un plaque

chauffante a 30 °C avec agitation pendant 30 min.

Figure 11.18: Réactivation de la levure Saccharomyces cerevisiae.
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11.7 Procédé de fermentation alcoolique

Le processus de fermentation alcoolique se déroule dans un milieu anaérobie riche
en sucres pendant une certaine période de temps et de température. Les processus de
fermentation alcoolique réalisés étaient 48 processus de fermentation avec différentes
biomasses et conditions de fermentation. Le matériel nécessaire a été obtenu aprés broyage
des dattes et des fruits de washingtonia et préparation du modt. Le pH du milieu a été

ajusteé pour étre adapteé a la prolifération des levures.

Le modt a été prépareé a partir de différents concentration (20g, 200 g) et la quantité
nécessaire de levure (0.5g, 2 g) a été ajoutée, aprés ensemencement de chaque flacon avec
de la levure boulangere réactivée (Saccharomyces cerevisiae) le flacon est plongé dans un
bain-marie ou la température est maintenue a (25°C, 40 °C) pendant une durée (48h, 96 h)
selon aux exigences de chaque expérience. La fermentation a lieu dans des conditions
anaérobies, ou il faut prendre soin de bien, sceller les flacons et d’immerger le tube destiné

a dégagement CO; a I’intérieur d’un bassin d’eau pour s’assurer que entrée O, n’y pénetre.
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%

Substrats Dénoyautage et broyage Dilution et

ajustement de pH
ST FRAGILE ' e

ensemencement par la
levure s. cerevisiae

Bioéthanol 25ml

Rectification

Distillation Le vin Filtration

Figure 11.19 : Protocole expérimental de production de bioéthanol
par les fruits de Washingtonia et les dattes
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11.8 Récupération du bioéthanol par distillation

La distillation est un processus d’évaporation et de condensation simultanée d’un
mélange de liquides visant a les purifier, tout en se basant par la différence de leur

volatilité. Le mout fermenté est un mélange eau-éthanol.

A la fin de fermentation, le vin obtenu des chaque expérience qu’il faut le filtrer par
un tissue pour separer les fibres et la levure. La récupération d’éthanol a été effectuée par
la technique d’hydro-distillation. Le mout fermenté a été introduit dans le ballon, placé
dans le dispositif distillation. Apres chauffage, les vapeurs d’éthanol commencent & monter
dans la colonne vigreux, et passent dans le réfrigérant a eau. Les gouttes ont été par la suite
récupérées dans I’éprouvette. Nous avons fixé le volume de distillat a 100 ml pour toutes
les expériences (le volume de distillé ne doit pas dépasser 100 ml). La durée moyenne de
cette étape de trente minutes. Nous avons opté pour une deuxiéme distillation afin

d’obtenir un alcool plus pur.
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Figure 11.20: Montage de distillation fractionnée.

44



CHAPITRE II MATERIELS ET METHODES

11.9 Rectification

Pour obtenir du bioéthanol plus pur, on fait une deuxieme distillation Méme
principe que la premiere distillation, avec le volume d’éthanol distillé fixé a 25 ml pour
toutes les expériences, pour pouvoir comparer le degré d'alcool de chaque expérience dans

les mémes conditions.

Figure 11.21: a): Montage de rectification; b): Bioéthanol distillée obtenu.

11.10 Optimisation des paramétres de production du bioéthanol par le
plan d’expérience factoriels

Les facteurs examinés lors de cette étude sont:

1.  Choix de la concentration en substrat
La production d’éthanol peut étre affectée par la concentration du substrat, comme
I’ont démontré les travaux de (Lensari F, Edjekouane M, 2020) [6], afin d’étudier I’effet de
la quantité de biomasse utilisée pour produire du bioéthanol, nous avons choisi dans notre
étude la masse de 20 g comme valeur minimale et la masse de 200 g comme valeur

maximale.
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2. Choix du temps de fermentation

Il est intéressant de connaitre la durée optimale de la fermentation alcoolique, c’est
pourquoi nous avons défini une plage de temps pour déterminer le temps nécessaire pour
enregistrer la production optimale de bioethanol. Nous avons choisi la valeur la plus basse

2 jrs et la valeur la plus élevée 4 jrs.

3. Choix de la température de fermentation

La production de bioéthanol & partir des sucres par les levures Saccharomyces
cerevisiae est fortement dépendante de la température du milieu de fermentation. La
température est donc un facteur important. Pour confirmer I’importance de I’effet de ce

facteur sur la conversion des sucres, nous avons effectué les réactions a 25 et 40 °C.

4. Choix de la quantité de levure

La levure est utilisée depuis des siecles pour convertir le sucre en alcool et est un
élément essentiel dans le processus de fermentation alcoolique, nous avons donc décidé
d’étudier ce facteur pour connaitre la quantité de levure optimale utilisée pour améliorer la
production de bioéthanol, nous avons choisi la valeur inférieure 0,5 g et la valeur

supérieure 2 g, correspondant a la valeur du sucre respectivement 2 g et 6 g.

11.11 Application de plans factoriels

Apres choix des paramétres de production du bioéthanol, une étude de
I’optimisation des conditions de fermentation est impérative, afin de définir les meilleures
conditions de fermentation et de production de 1’éthanol a partir de déchets des dattes ;

fruits washingtonia et mélanges entre les deux substrats.

Pour ce faire nous avons utilisé la méthode de plan factoriel. Nous avons opté pour

un modéle mathématique bindme, dont le type de modele choisi est le plan factoriel.

Pour optimiser la production du bioéthanol sont appliqués quatre facteurs (X1, X2,
X3 et X4) a deux niveaux (-1 et +1), Les quatre facteurs se référent respectivement aux
variables suivantes : la concentration du substrat, le temps de fermentation, la température

du milieu de fermentation et la quantité de levure.
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Tableau I11.2: Niveau des parametres choisis.

_ X1 concentration X2 temps de X3 température | X4 quantité de
Niveau de substrat (g) fermentation (j) (°C) levure (Q)
Bas (- 1) 20 2 25 05
Haut (+ 1) 200 4 40 2

Notre plan factoriels comprend 16 essais que le logiciel design expert 7.0.0 nous a

proposé, Ce qui a été répété a chaque fois selon le substrat chois pour la production du

bioéthanol

. résidus de dattes, fruits washingtonia et mélanges (50 dattes :

50 fruits

washingtonia). Notre modéle expérimental est représenté dans le tableau 11.3, la réponse

choisis pour 1’évaluation est la densité et le degré d’alcool.

Tableau 11.3: Modele du plan expérimental.

Factor 1 Factor 2 Fau:tn_:lr?:- Factor 4

Run Block A Dose B:Temps |C:Temperaturg D:Lewure

oL irs i = g1 00l
1 Block 1 200.00 4.00 25.00 0.50
2 Block 1 20.00 4.00 25.00 2.00
3 Block 1 20.00 2.00 25.00 0.50
4 Block 1 200.00 2.00 25.00 2.00
5 Block 1 20.00 2.00 25.00 2.00
6 Block 1 200.00 4.00 25.00 2.00
7 Block 1 20.00 4.00 40.00 0.50
8 Block 1 200.00 4.00 40.00 2.00
9 Block 1 200.00 2.00 40.00 2.00
10 Block 1 200.00 2.00 25.00 0.50
11 Block 1 20.00 4.00 25.00 0.50
12 Block 1 20.00 4.00 40.00 2.00
13 Block 1 20.00 2.00 40.00 0.50
14 Block 1 20.00 2.00 40.00 2.00
15 Block 1 200.00 4.00 40.00 0.50
16 Block 1 200.00 2.00 40.00 0.50
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11.12 Analyses du produit fini
Pour le bioéthanol obtenu on détermine:
11.12.1 Dosage de degré d’alcool (Boulal, 2017b)

Le dosage de I’alcool a la cour de la fermentation est effectué par aérométrie. En
général, la méthode consiste a distiller le jus alcoolisé puis a mesurer le degré du distillat a
I’aide d’un alcoomeétre (gradué de 0 a 100) a la tempeérature ambiante mai dans ce travail
nous avons mesuré le degré d’alcool par la méthode de courbe d’étalonnage :

F(°)=D,F(°)=n®

1) Préparer les solutions différents du degré d’alcool par la relation C;V; = C,V5,

60 80 100
80 100

Concentration de I’éthanol (%6) 0 20 40
Degré d’alcool (°) 0 23 43 62

2) Messer la densité des solutions par le pycnomeétre et messer I’indice de réfraction par la
réfractomeétre.
3) Trace la courbe d’étalonnage F(°) = D, F (°) = n®°.

11.12.2 La densité

La mesuré de la densité d’éthanol obtenue par le moyen pycnometre, Il est composé

d’une fiole a Cole rodé d’une capacité de 10 ml et d’un bouchon percé d’un tube tres fin

(capillaire).

Figure 11.22: Pycnometre.
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Mode opératoire

v/ On pese un pycnometre vide dans une balance de précision, puis remplir avec de I’eau
distillé et pese.

v" On va le remplir avec de bioéthanol et lorsque I’on ajuste le bouchon sur la fiole, le
trop-plein de liquide s’échappe par I’extrémité supérieure du tube, le volume de
liquide est déterminé avec une grande précision.

v'onva le pesé a nouveau le pycnometre plain de bioéthanol a la température ambiante.

La densité est calculée selon la formule suivent :

d_M0—M1
" MO0 — M2

Sachant que:
d : la densite.
Mo : mase de pycnometre vide.
M;: masse de pycnometre remplir avec I’échantillon de bioéthanol.

M, : masse de pycnomeétre remplir avec I’eau distillé.

11.12.3 L’indice de réfraction

L’indice de réfraction de mélange est le rapport de la vitesse de la lumiere du vide

sur la vitesse de la lumiére dans le milieu étudié.

Figure 11.23: Détermination de I’indice de réfraction a
I’aide du réfractometre
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Mode opératoire

v' Aprés réglage par ’eau distillée, on place une goutte de bioéthanol distillé sur la
surface du prisme fixe et refermer le prisme mobile;

v Regarder dans ’oculaire et mesurer en utilisant les boutons de réglage;

v" L’indice de réfraction a pour but d’amener les zones sombres et éclairées au centre du
réticule;

v noter la valeur de I’indice et la température de mesure, pour la correction de température

en 20 °C on applique la formule suivante:

[ n? =n" +0.00045 (T - 20) ]

Avec:

n” : Pindice de réfraction a 20 °C

n' : Iindice de réfraction & température d’analyse

T : la température de I’échantillon pendant I’analyse

0.00045: la variation de I’indice de réfraction des triglycérides par au voisinage de 20 °C

11.12.4 Analyse spectroscopique d'absorption IR
Principe

La spectroscopie IR est une analyse spectrale qui permettra la détermination de type de
liaison dans un échantillon donnée, Cette analyse est basée sur I’absorption d’énergie dans

le domaine spectral infrarouge qui s’étend de 4000 a 400 cm-1 [7].

11.12.5 L’inflammabilité

On teste I’inflammabilit¢ du bioéthanol obtenu, on fait rapprocher la flamme a une

quantité de bioéthanol.
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CHAPITRE III RESULTATS ET DISCISSIONS

Ce chapitre est consacré a la présentation et a la discussion des résultats obtenus.
Dans un premier temps nous aborderons les propriétés physico-chimiques des matiéres
premiéres pour chacune des dattes et les fruits de Washingtonia, ensuite il s’agira de
discuter du degré d’alcool du bioéthanol obtenu, et en troisieme nous aborderons I’effet de
différents facteurs sur le degré d'alcool de bioéthanol produit a partir de différents substrats
en utilisant des plans expérimentaux, puis en déduisant les facteurs optimaux de la

fermentation pour chaque substrat, enfin Caractéristiques du bioéthanol obtenu.

I11.1 Résultats de I’analyse de la matiére premiére
111.1.1 Résultats de I’analyse physicochimique de la matiére premiére

Les résultats obtenus sont donnés dans le tableau suivant :

Tableau I11.1 : Résultats moyens des analyses physicochimiques des dattes étudiées.

Composition Dattes Fruits des washingtonia
pH 5.50 6.15
Acidité (%) 0.28 0.22
Humidité (%0) 5.27 1.1
Matiére seche (%) 94.71 98.9
Cendres (%) 5.73 5.4
Matiere organique (%) 94.27 94.6
A. PH

Le pH moyen des deux substrats (dattes et fruits de washingtonia) est de 5.5 et
6.15, respectivement, et ce pH est favorise la multiplication des levures et moisissures et
parallelement freine le développement des bactéries. Le pH de D'extrait de datte est
légerement inférieur a celle donnée par (Soltani, 2007) [1], avec des valeurs de 5,56. Les
résultats montrent que le pH que nous avons obtenu est différent des résultats obtenus par
(Lensari et Edjekouane, 2020) [2], le pH est égal a 6.23.
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B. Acidite

Les acides organiques sont, en genéral des intermédiaires des processus
métaboliques. Ils influencent la croissance des microorganismes et affectent la qualité de
conservation des produits. 1ls sont directement impliqués dans la croissance, la maturation
et la sénescence de la datte [3]. Ces acides influent aussi sur les propriétés sensorielles des
fruits [4].

Les dattes étudiées presente une acidité de 0.28 % qui équivaut a la valeur que vous
obtenez (Noui, Y, 2007) [5] dans la matiere séche, Il est trés proche de la valeur que vous
obtenez (Chniti, S, 2015) [6] qui est 0.27 + 0.01 %. Cette valeur est légérement supérieure
a celle donnée par (Khalil et al, 2002) [7] qui est de 0.18 % et 0.22 % du poids sec
respectivement pour les deux variétés égyptiennes. Alors que le fruit de Washingtonia a
une faible acidité titrable 0.22 %.

La présence et la composition en acides organiques peuvent étre affectées par
divers facteurs comme le substrat, les conditions de croissances, la maturité, la saison,
I’origine géographique, la fertilisation, le type de sol, les conditions de stockages, le taux

d'exposition au soleil et la période de récolte [3,8,9].
C. L’humidité

La teneur en eau est un paramétre fondamental pour la détermination et la conduite
rationnelle des opérations de récolte, de stockage ou de conservation [10]. Les teneurs
élevées en eau rendent les substrats qui ont un caractere mou susceptibles a la colonisation

microbienne, dont celle de la flore fongique.

Le substrat de datte séche étudiee a un taux d’humidité de 5,27 %, Les travaux de
(Ahmed et al, 1995) [11] ont montré que le taux d’humidité varie entre 9,20 % & 32,10 %.
Et I’étude faite par (Al-Shahib et Marshall, 2003) [12] sur des dattes séches a montré que
leur taux d’humidité moyenne au voisinage de 12.7 %. Ces valeurs sont trés éloignées de

valeur que nous avons obtenue.

Le fruit de Washingtonia a une teneur en humidité de 20.92 + 1.15 % et un
pourcentage de matiére séche de 74.38 % [13]. Nous avons enregistré une valeur
d’humidité dans notre échantillon égale a 1.1 %, cette valeur était proche de la valeur
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1.6 % obtenue avec un échantillon sec [14], cette valeur est faible vue que la récolte de ces
dattes est effectué apres qu’elles deviennent seches sous I’influence du climat sec de la
région d’Adrar.

D. Cendres

Le taux de cendres représente la quantité totale en sels minéraux présents dans un
échantillon. La valeur trouvée pour les dattes est eégale a 5.73 %, elle est nettement
supérieure a la valeur de dattes données par (Chibi, S., & El-Hadi, D, 2018) [15]. Qui
correspond a une valeur de 2.74 + 0.15% (Hmaira) et 2.18 + 0.17 % (degla - Beida). Ces

valeurs élevées expliquent la richesse de ces dattes en éléments minéraux.

Pour les fruits de Washingtonia, les taux de cendres étaient égaux a 5.4 %, ce qui
est supérieur a la valeur des fruits frais de Washingtonia présentée par (Yasser et al, 2019)
[16], qui correspond & la valeur de 5.14 %. Mais le pourcentage de cendres dans les fruits
secs qui est égal a 5.5 % [14], était trés proche de nos résultats.

111.1.2 Les sucres réducteurs

Tableau I11.2 : Sucres réducteurs et totaux de dattes et fruits de washingtonia.

Parametre Dattes F.W
Sucres réducteurs (g/ml) 23.800 23.640
Sucres totaux (g/ml) 4.064 14.490

Pendant la période de maturation des dattes, le saccharose est converti en sucres
réducteurs sous 1’action de I’invertase, et la quantité¢ de saccharose décroit au fur et a
mesure de la maturation [17] Cette inversion se poursuit méme au cours du stockage des

dattes. La vitesse de ce phénomeéne dépend de la teneur en eau.

Les sucres sont les constituants les plus abondants et les plus importants dans la
datte, la teneur de deux substrats (dattes et fruits de washingtonia) en sucres réducteurs est
respectivement 23.80 % et 23.64 % du poids sec, Les deux valeurs sont presque égales.

Ces valeurs sont plus élevées que celle déterminée par (Belguedj, 2002) [18], (Benflis,
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2006) [19] et (Soltani, 2007) [1], avec des valeurs de 16,64 % a 20,92 %, a base des
variétés (Mech- Deglet).

111.1.3 Les sucres totaux

Les sucres existent sous deux formes : saccharose et sucres réducteurs. Les
sucres réducteurs principaux sont le fructose et le glucose mais les dattes contiennent

d’autres sucres tels que I’arabinose, le galactose et autres [20].

Les teneurs en sucre total obtenues dans les deux cultivars de dattes et fruits
de Washingtonia sont sur 4.064 % et 14.49 %, ces résultats ne correspondent a aucun
autre résultat d’études antérieures, il a été constaté (Boutouata et Amroune, 2016)
[21], que La teneur en sucre totaux des dattes Hchef et Mech-Degla est égal
respectivement a 48,49 + 1,78 % et 52,34 + 1,90 % de la matiére séche.

La réduction significative de nos résultats était due au fait que tous les sucres
complexes (amidons, saccharose) n’étaient pas convertis en glucose, en utilisant

I’acide chlorhydrique comme catalyseur pour I’hydrolyse des sucres complexes.

Fructose Glucose

Figure I11.1 : Hydrolyse du saccharose en milieu acide.

La transformation de I’amidon en sucre fait par voie chimique, utilisant I’acide
chlorhydrique comme catalyseur pour I’hydrolyse de I’amidon. On distingue ; un amidon a
digestion rapide, amidon a digestion lente et un amidon résistant. Ces fractions d’amidon
sont différentes d’une céréale a 1’autre, tout dépend de chaque espece, du processus de

mouture des grains et bien les conditions pédoclimatiques.
Amidon+nEau —,  n Glucose
C6H1005 +Nn Hgo _— n C6H1205
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I11.1.4 Analyse du substrat par IRTF

L’analyse par spectroscopie infrarouge a transformé de Fourier (IRTF) des
échantillons a été effectuée au niveau de laboratoire pédagogique de chimie et génie des
matériaux de la faculté des sciences et de la technologie de I'université Ahmed Draia

Adrar, a I’aide d’un spectrométre a transformée de Fourrier de type Cary 660.

La figure apres représente les signatures vibratoires des bandes obtenues par
spectrophotométrie infrarouge de substrats (dattes, fruits de washingtonia et mélanges).
Les différentes vibrations des bandes existantes dans les spectres sont illustrées dans un

tableau (Annexe).

9() - — FW+D
—FW
D
80
M
9 /"
\?./ 70 —
L
[P
=
&
p= 1634 898
£ 60+ 2856 N-H C-H
=
-H

s C 1734 673
= =0 C-H

- 1(?'36 1062

3398 2915 0
O-H C-H
40 L | 1 | | | | 1
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Nombre d'onde (Cm'l)

Figure 111.2 : Spectre d’Infrarouge des substrats utilisés.

D’apres la figure I11.2, On remarque les vibrations des bandes suivantes :
e 3398 cm-1 : Vibration de valence correspondante au groupement -OH d’un alcool ;
e 1634 cm-1 : Vibration de valence correspondante N-H spécifique des amines ;

e 1062 cm-1 : Vibration de valence correspondante au groupement C-O d’un ester.
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On constate qu'il n'y a pas de différence significative entre les résultats des trois substrats.

111.2 Analyse de pH de moQt avant la fermentation (ajustement de pH)

Le pH est I’un des principaux obstacles a I’activité de croissance des levures dans le
milieu de fermentation alcoolique, ce qui entraine une diminution de la quantité de sucre
consommeée au profit du métabolisme des levures, et donc la production d’éthanol dans le

milieu diminue.

Tableau I11.3 : PH avant et apres ajustement pour chagque expérience.

Dattes Mélanges Fruits de washingtonia
N® pH avant pH apres pH avant pH apres pH avant pH apres
1 5.30 4.57 5.62 4.57 6.14 4.60
2 6.90 4.58 6.85 4.54 7.07 4.37
3 6.82 4.42 6.84 4.56 6.99 451
4 5.30 4.56 5.57 4.59 6.10 4.56
5 6.79 4.43 6.50 4.58 7.07 4.56
6 5.17 4.58 5.58 4.56 6.24 4.56
7 6.90 4.55 6.41 4.59 7.04 4.43
8 5.27 4.58 5.07 4.63 6.05 4.57
9 5.17 4.58 5.18 4.58 6.49 4.64
10 5.40 4.57 5.47 4.56 6.04 4.56
11 6.51 4.58 6.85 4.56 6.94 4.57
12 6.95 4.52 6.41 4.57 7.04 441
13 6.51 4.54 6.65 4.53 7.05 4.57
14 6.51 4.50 6.57 4.50 7.00 4.45
15 5.24 4.56 5.08 4.58 6.16 4.56
16 5.20 4.58 5.32 4.58 6.22 4.52

Le pH des dattes varie suivant les stades de développement de la datte [22]. Les

valeurs du pH de modt de la datte est Iégérement acide, il varie entre 5 et 6, et le pH de
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moQt de fruits de washingtonia varie entre 6 et 7 (tableau 111.3). Ces valeurs sont
Iégerement supérieures a celles trouvées dans d’autres études. Ce pH est préjudiciable aux
bactéries mais approprié au développement des levures et moisissures [3]. Par conséquent,
nous avons ajusté le pH de modt dans chaque expérience entre 4.3 et 4.7 par de I’acide

sulfurique.
111.3 Caractérisation du bioéthanol produit
111.3.1 La densité

Les mesures de densité pour nos expériences ont été effectuées a température

ambiante a I’aide d’un pycnométre (figure 111.3).

B Dattes
I Fruits de washingtonia
HEl Mélange (D+F.w)

Densiteés

1 2 3 4 S 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16

Figure 111.3 : Densité de chaque expérience pour les trois substrats.

Sur la figure 111.3 nous remarquons qu’il existe des différences significatives entre la
densité de I’éthanol produit a partir de biomasse différente dans chaque expérience. Parmi

toutes les expériences la densité la plus élevée était dans le substrat fruits de Washingtonia
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dans I’expérience 7 avec une valeur a égal 0.9886 qui était proche de la densité de I’eau, la
densitée la plus faible a été enregistrée dans le dattes dans ’expérience 9 est égal 0.8374 ,
et nous remarquons que le bioéthanol montre une valeurs de densité la plus élevée dans les
trois substrats entre 0.9754 et 0.9886, alors qu’il était moins densité dans les trois substrats

entre 0.8279 et 0.8355, ce qui était proche de la densité de 1’éthanol pur (commercial).
111.3.2 L’indice de réfraction

Les mesures de l’indice de réfraction pour nos expériences ont été effectuées a

température 20 °C a I’aide d’un réfractométre (Figure 111.4).

Il Dattes
I Fruits de washingtonia

R Mélange(D+F.w)

T
=
|

Indice de réfraction

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16

Figure 111.4 : L°indice de réfraction de chaque expérience dans les trois

substrats.

La figure 111.3 montre la valeur de I’indice de réfraction du bioéthanol obtenue a
partir les quarante-huit (48) expeériences. Les valeurs d’indice de réfraction des expériences
réussies dans chaque substrat ont été confinées entre 1.3656 et 1.3659, et la valeur la plus
basse de I’indice de réfraction dans chaque variété se situait entre 1.3364 et 1.3428 ce qui

était tres proche de I’indice de réfraction de I’eau. La valeur la plus élevée de I’indice de
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réfraction a été enregistrée dans le substrat de fruits Washington 1.3659 dans I’expérience
6, et la valeur de I’indice de réfraction dans le substrat datte et mélange 1.3656 était dans

I’expérience 8 et 16 respectivement.
111.3.3 Degré d’alcool

La figure 111.5 montre le degré d’alcool résultant de la rectification dans chaque
expérience (le volume du distillat 25ml), D’apres le figure 111.3 et le figure 111.4, nous
remarquons gqu’il existe une nette différence entre les résultats de densité et d’indice de
réfraction (les expériences qui ont donné les meilleurs résultats ne sont pas les mémes
(Annexe 1V)) donc les degrés d’alcool donnés ont été choisis en fonction de densité car ils
sont plus précis par rapport a I’indice de réfraction, en raison de la précision de pycnomeétre

au travail par rapport au réfractomeétre.

Suite aux mesures effectuées de densité et par 1’utilisation de la courbe
d’étalonnage de densité en fonction de degré d’alcool (Annexe IlII), nous déduisons le

degré d’alcool des échantillons étudiés. Les résultants sont représentés dans la figure

suivante : B Datte
[ Fruits de washingtonia

100 MV élange(D+F.w)

Degré d'alcool

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16

Figure 111.5 : Degré d alcool de chaque expérience dans les trois substrats.

Drapres la figure 111.5, on remarque que le degré d’éthanol (pourcentage en volume)
a été varié selon le type de biomasse (dattes, fruits de Washingtonia, mélanges). Ou les

expériences réussies dans chaque substrat ont été I’expérience 9 dans le substrat datte avec
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un degré d’alcool égal a 92.6446°, suivie du mélange puis fruits de Washingtonia avec un
degré d’alcool respectivement 90.0590° et 89.9882° résultant de I’expérience 16 dans les
deux substrats.

Nous remarquons une diminution du degré d’alcool et, par consequent, une
diminution de la production d*éthanol chez le cultivar de fruits de Washingtonia dans la
plupart des expériences. Contrairement aux substrats de dattes, qui avaient les taux
d’alcool les plus €levés dans la majorité des expériences, et I’éthanol dans les dattes donne

le plus haut degré d’éthanol 92°.

I11.4 Résultats de I’optimisation
111.4.1 Influence des les concentrations des substrats

La présence de sucre est essentielle dans le processus de fermentation alcoolique, il
sera donc intéressant d’étudier la relation entre la concentration en substrat et la production
d’éthanol. La figure 111.5 montre I’effet de la concentration du substrat sur le degré d’alcool

dans chaque biomasse.

Dattes
Fruits de washingtonia

100 I Mélange (D + F.W)

80

60

Degré (°)

40

) |—|]l
o
-50 0 50 100 150 200 250
Dose (g/L)

Figure 111.6 : Degré d’alcool en fonction de concentration de

substrat pour trois substrats.

Lorsque la quantité de concentration 20 g nous remarquons une grand diminution

du pourcentage d’ethanol produit dans toutes les substrats, car il n’a atteint la valeur la plus
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élevée 27.3318 que dans le cultivar de fruits Washingtonia, I’obtention de tels résultats

était attendue en raison du faible pourcentage de glucose dans le milieu.

Lorsque la concentration du substrat passe de 20 a 200 g, la teneur en alcool
augmente également [23]. En plus de I’effet de la différence de substrat et de la quantité de
glucose qu’il contient, prouvé par (Tafoukt-Boulous, 2016) [24] dans son étude sur la
quantité d'éthanol produite a partir de différentes biomasses dans les mémes conditions. La
valeur la plus élevée du degré d alcool dans toutes les variétés dans nos résultats était dans

la classe de dattes.
111.4.2 Influence du temps de fermentation

Aprés avoir observé la quantité de substrat correspondant au degré d’alcool, L’effet
du temps de fermentation sur le degré d’alcool produit de I’éthanol a été examinée.

[ ]Dattes
[ ] Fruits de washingtonia
100 B Mélange (D + F.W)
80
60
&
Qe
.
?)D 40
[=]
20
o0
1 2 3 4 5
Temps (jrs)

Figure 111.7 : Degré d’alcool en fonction de temps de fermentation

pour trois substrats.

Le temps qui donne un degré d’alcool maximal correspond a 48 h (2 jours) dans les
trois substrats, ou le degré le plus élevé a été enregistré dans le substrat datte, ce résultat est
cohérent avec celui mentionné par (ELOKAIDI, 1987) [25] qui mentionnait la
fermentation entre (36 et 72 heures). Nos resultats sont cohérents avec I’étude présentée
par (Nwaga et al, 2009) [26], qui a démontré que La température optimale pour la

production dalcool se situe autour de 30 °C et permet d’obtenir prés de 71 g/l d’alcool.
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Lorsque la tempeérature augmente a 45 °C, la production d’alcool baisse a 42 g/l.
L >explication de cette augmentation est la transformation des sucres fermentés en éthanol

par l'action de la levure.

Aprés deux a quatre jours, on remarque une diminution du degré d’alcool dans tous
les types, ce qui indique une diminution progressive de la production d’éthanol en raison
de la diminution du taux de sucre et de I’accumulation de composés toxiques [27]. Cela

peut étre d0 a l'arrét de Saccharomyces cerevisiae par I’accumulation de substances

toxiques [28].
111.4.3 Influence de la température

Pour étudier I’effet de la température sur la production de bioéthanol a partir de
trois différents substrats, des expériences ont été menées avec des températures allant de 25
a 40 °C (Figure 111.8).

La température a un grand impact sur la vitesse de reproduction et de croissance des
levures. A basse température, I’activité et la croissance des levures diminuent, et donc le
rendement de conversion des sucres en bioéthanol diminue. Avec I’augmentation de la
température, la croissance et la reproduction des levures augmentent bien jusqu’a ce qu’il

atteigne la température optimale, puis commence progressivement a contredire.

[ 1 Dattes
[ 1Fruits de washingtonia

oy I Viélange (D + F.W)
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Figure 111.8 : Degré d’alcool en fonction de température pour trois substrats.
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Il ressort de la figure précédente qu’il existe des différences hautement
significatives dans I’effet de la température sur le degré d’alcool. Il est clair que le
pourcentage d’alcool le plus élevé atteint 92.64° dans le substrat dattes dans la température

40 °C, suivi du mélange et enfin les fruits de washingtonia.

Les tests ont été effectués par (Torija, 2003) [29] dans deux souches de
Saccharomyces cerevisiae et une souche de Saccharomyces bayanus, montrent que les
basses températures limitent la croissance des levures et allongent les fermentations,
Certains travaux ont bien montre, chez certaines levures et en particulier chez S. cerevisiae,
qu’une température supérieure a 30°C accroit la vitesse de production de certains
métabolites comme 1’éthanol [30] mais augmente la sensibilité et accroit I’effet néfaste

des stress (inhibition par 1’éthanol) en entrainant une diminution de la viabilité [31].

111.4.4 Influence de la quantité de levure

La présence de levure améliore la réaction de fermentation, mais son utilisation en
petite quantité donne un tres faible rendement, et I'utilisation de grandes quantités de
levure consomme la substance fermentée, ce qui réduit les performances. Afin de mettre en
évidence I’effet de ce facteur sur le processus de fermentation et donc sur ’amélioration de

la production d'éthanol, la courbe suivante est tracée:
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Figure 111.9 : Degré d’alcool en fonction de quantité de levure pour trois substrats.

64



CHAPITRE III RESULTATS ET DISCISSIONS

L>augmentation du degré dalcool (substrat datte) s’accompagne d’une
augmentation de la masse de levure, 1a ou le degré alcoolique atteint 92.64°, ce qui est
cohérent avec les résultats menés par (Oucif K, 2017) [32], ’augmentation de la masse de
levure utilisée dans le substrat des dattes a conduit a une augmentation du volume

d’éthanol produit avec un fort degré d alcool.

Quant au substrat des mélanges (50% : 50%) et fruits de washingtonia, le degré
d’alcool le plus elevé a été enregistré a 0.5 g de levure, ce qui est cohérent avec les
résultats menés par (Lensari F, Edjekouane M. 2020) [1]. Ce qui implique que la quantité

d’alcool produite est proportionnelle au taux de sucre contenu dans les différents substrats

La quantité idéale de levure utilisée dans la variété de datte est 2 g et la quantité
idéale utilisée dans la variété de mélange (50% : 50%) et de fruits de washingtonia est
050¢.

I11.5 Paramétres optimaux

L’objectif de cette étude est de déterminer les conditions expérimentales qui

aboutissent a une maximisation de la production du bioéthanol.

Les conditions optimales de production pour chaque biomasse sont présentées dans

le tableau suivant:

Tableau I11.4 : Parameétres optimaux pour chaque biomasse

Tableau 111.4 montre que les normes optimales qui ont produit du bioéthanol de
haute qualité dans chaque biomasse étaient les mémes pour le temps de fermentation, la
température de fermentation et la masse des fruits utilisée, la seule différence était dans la
quantité de levure.
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A partir de la courbe de titrage du degré d’alcool en fonction de la concentration en
éthanol (Annexe 1), on en déduit les concentrations des échantillons étudiés qui ont donné
le meilleur pourcentage d’alcool (volume distillé 25ml aprés la rectification) (figure 111.10).

I Dattes
I Fruits de washingtonia
I Mélange(D+F.w)
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Figure 111.10 : Degré et volume d’alcool de I’expérience réussie dans les
trois substrats.

La figure 111.10 montre le volume d’éthanol produit a partir des trois expériences 9,
16 et 16 a partir de la biomasse des dattes, des mélanges et des fruits de Washingtonia,

respectivement.

Les résultats présentés dans la figure 111.10 montrent que le volume de bioéthanol pur

contenu dans 25 ml que nous avons obtenu a partir de la rectification est le suivant :

Dans le substrat datte, nous avons obtenu un volume de bioéthanol pur a égal 23.69 ml,
qui est la valeur la plus élevée parmi les autres substrats. Dans les mélanges et les fruits de
Washingtonia, les deux valeurs étaient presque égales, et elles sont 22.99ml et 22.95ml

respectivement.
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111.6 Résultats des analyses physicochimie du bioéthanol produit

Apres avoir terminé les analyses physicochimiques du bioéthanol produit a partir
de chaque expérience (48 expériences), le distillat a été recueilli et redistillés a nouveau
avec stabilisation de la température a 78 °C, les résultats des analyses de I’éthanol pur

produit dans le tableau suivant:

Tableau I11.5 : Caractérisation physicochimique du produit fini

Parametre Bioéthanol obtenu Ethanol commercial
La densité 0.8279 0.789
L’indice de réfraction 1.361 1.361

Degré de pureté (°) 93 96

D’aprés la comparaison présentée dans le tableau I11.5, les résultats étaient tres
acceptables, on peut dire que le bioéthanol produit au niveau du laboratoire universitaire
est un carburant tres proche de I’éthanol absolu.

I11.7 Résultats de bioéthanol par IRTF

L’analyse spectroscopique par infrarouge a transformée de Fourier (IRTF) est basée
sur I’absorption d’énergie dans le domaine spectral infrarouge qui s’étend de 400 a 4000
cm™. Chaque bande d’absorption est associée a un type de groupement fonctionnel (Figure
[11.11). Les résultats obtenus indiquent que la surface d’éthanol présente de nombreux pics
d’absorption correspondant a divers groupements fonctionnels, qui sont souvent

responsables des liaisons adsorbant-adsorbat.
D’aprés la figure 111.11, on remarque les vibrations des bandes suivantes :

e 3327 cm-1: Vibration de valence correspondante au groupement -OH d’un alcool ;
e 1385 cm-1 : Vibration de valence correspondante C-OH spécifique Alcool
primaire;

e 1046 cm-1: Vibration de valence correspondante au groupement C-O d’un ester.
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[ Figure 111.11 : Spectre d’Infrarouge de bioéthanol produit. ]

111.8 Test d’inflammabilité

Nous avons appliqué un test d’inflammabilité, dans laquelle un petit volume de

bioéthanol est brulé avec la formation d’une flamme bleutée (Figure 111.12).

Figure 111.12 : Test d’inflammabilité de I’éthanol produit
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En plus de mesurer la chaleur émise par chaque échantillon et le temps d’allumage
maximal, nous avons obtenu les résultats indiqués dans le tableau suivant:

Tableau 111.6: Résultats d’allumage du bioéthanol pour chaque substrat.

Substrats VVolume Duree Température ‘
Fruits de washingtonia ~ 2ml 0(min)22(s) = 136°C

Mélanges 2ml 01(min) 27(s) 244 °C

dattes 2mi 01(min) 21(s) 247 °C

Le bioéthanol que nous avons produit au niveau du laboratoire aux caractéristiques
suivantes :

e Volatil;
e Inflammable;
e Limpide;

e Possédant une odeur piquante.

69



CONCLUSION GENERALE



CONCLUSION GENERALE

CONCLUSION GENERALE

Des études visent a valoriser les déchets agricoles et industriels dans le domaine
énergétique, en les valorisant dans la production de bioéthanol, ce qui explique I’objectif
de la présente étude, qui porte sur I’amélioration de la production de bioéthanol par la
bio-fermentation des biomasse, en utilisant des plans expériences en mettant en lumiere
tous les facteurs affectant I’interaction. Ou nous avons utilisé deux types de substrats

(dattes, fruits de Washingtonia) en plus d’un mélange entre eux.

Dans cette étude, le programme Design-Expert 7.0 nous a aidés a lier les facteurs
pour chaque expérience en incluant le type de piliers et le minimum et le plus grand pour

chacun d’eux, I’ordre était le suivant :

e Type de substrats : (dattes, fruits de Washingtonia, mélanges)
e Dose de substrats:(20 g/L---200 g/L)

e Quantité de levure :(0.5 g/100ml --- 2 g/100ml)

e Temps de fermentation :(2 j --- 4 j)

e Température :(25 °C--- 40 °C)

Les résultats du programme nous ont donné 16 expériences pour chaque type de
pilier, soit au total 48 expériences.

Sur la base des résultats obtenus, nous avons pu déterminer les conditions optimales
pour la production de bioéthanol a partir des substrats suivants (dattes, fruits de
Washington et mélanges), avec des degrés d’alcool élevés, ou les différentes conditions ont
donné les résultats suivants : (fruits de Washington = 89,9882 ° C ; mélange = 90,0590 °C
dattes = 92, 6446 °C). Parmi ces trois expériences, les résultats des facteurs ont montré que
les conditions optimales pour la production du plus haut grade d’alcool pour le bioéthanol
étaient dans le substrat datte, qui a été soumise aux conditions suivantes : (dose = 200 g/L);
(temps = 2 jrs) ; (température = 40°C); (Levure = 2g/100ml).

L’utilisation du plan factorielle pour améliorer la production d’éthanol a montré
que les conditions optimales sont la température 40°C, la concentration en substrat 200 g,

pour une période d’incubation de jours 2 avec la différence de quantité de levure.
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Enfin, apres la rectification finale du bioéthanol produit a partir de chaque substrat,
nous avons obtenu un bioéthanol de bonne qualité (volatil, inflammable, limpide et
possédant une odeur piquante) et qui posséde les propriétés suivantes : degrés d’alcool de
93° et un indice de réfraction de 1,361. Le test d’inflammabilité et I’analyse par
spectroscopie Infrarouge a Transformé de Fourier (IRTF) ont confirmé la bonne qualité du
bioéthanol produit. L’analyse par spectroscopie infrarouge (IRTF) des trois échantillons de
bioéthanol (Dattes, Fruits de washingtonia et Mélanges) a montré la similarité des
différents spectres ainsi que ’existence des groupements fonctionnels qui caractérise le

bioéthanol :

- Groupement —OH (3327 cm-1) ;
- Groupement C—O (1270-1046cm-1) ;
- Groupement C—H (2973-1) ;

Enfin, résultats ont montré que 1’utilisation de 1’application expérimentale n’a pas
aidé dans I’étude, et cela a été expliqué par I’hypothése d’inadéquation du modele utilisé
(niveau factoriel 2"), ainsi que le domaine des facteurs étudiés, et donc ’utilisation de la

méthode classique a été recourue afin de déterminer les conditions idéales.

En terme de perspective et dans le but de compléter ce travail dans I’avenir, il serait

intéressant de :

e Conduire I’optimisation en utilisant une biomasse facile a utiliser et largement
disponible pour faciliter I’étude, En raison des difficultés que nous avons
rencontrées pour traiter les fruits de Washingtonia.

o Menant cette étude sur une période plus longue pour pouvoir observer I’évolution
des facteurs étudiés pendant et apres la fermentation.

o Se concentrant sur la répétition des expériences qui ont donné le meilleur degré

d’alcool afin d’étudier le volume de bioéthanol produite dans 1 litre d’eau.
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ANNEXES

Degré d'alcool

Annexe | : Degreé d-alcool.

Degré d’alcool corresponde pour chaque teneur volumique en éthanol %.

Concentration d’éthanol % Degré dralcool
0% 0
20% 28
40% 43
60% 62
80% 80
100% 100
100
80
60 y
40 p
|
20
0
0 20 40 60 80 100

Concentration d'éthanol (%)

Courbe degré d’alcool en fonction de concentration d’éthanol (% volumique).
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ANNEXES

indice de réfraction

Annexe Il : Indice de réfraction.

L>indice de réfraction corresponde pour chaque teneur volumique en éthanol %.

Degré d’alcool Indice de réfraction

0 1.3347

28 1.34645

43 1.3574

62 1.36345

80 1.3661

100 1.363
1.370

|
1.365 _—— \.
1.360 /
1.355
1.350
1.345
1.340
1.335
1.330
0 20 40 60 80 100
Degré d'alcool (°)

Courbe d’indice de réfraction en fonction de degre d’alcool (°).
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ANNEXES

Annexe I11 : Dosage alcoolique.
Degre d’alcool Densité
0 1
28 0.9773
43 0.9517
62 0.9120
80 0.8648
100 0.8062

1.00

0.95

0.90

densité (°)

0.85

0.80

0 20 40 60 80 100

Degré d'alcool (%)

Courbe de densité en fonction de degré d’alcool (°).
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ANNEXES

Annexe 1V : Densité des expériences.

La densite des 48 expériences en fonction de I’indice de réfraction

Expérience Dattes Mélange F.W
1 18.1582 71.9599 76.9540
2 18.8665 18.8666 19.2562
3 15.2892 10.8264 11.5702
4 71.5702 73.8725 30.3424
5 21.9480 21.4522 10.1889
6 74.7934 59.4215 78.4770
7 18.2999 14.7580 2.9634
8 76.2101 74.6871 75.2810
9 72.3495 70.7556 77.7332
10 54.7462 58.5006 51.5230
11 18.1228 16.4935 11.0390
12 22.5856 19.9292 18.1582
13 13.7308 11.6765 10.9681
14 20.6375 18.4416 10.0118
15 61.6529 74.7580 74.5809
16 69.9410 76.0685 73.8371

Les expériences qui donnés un haut degré d’alcool pour chaque substrat

e Dattes : expérience 8;

e Mélange : expérience 16;

e Fruits de washingtonia : expérience 6.
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ANNEXES

Annexe V : Les conditions optimales

Conditions pour des expériences réussies dans le tableau suivant:

Annexe VI : Spectre d’IRTF d’éthanol

Spectre d’IRTF de I’éthanol commercial

PhaeTLeE ek 5:rr-'_:|

0 o] X Lt

Spectre d’Infra-rouge d’éthanol commercial (http://prophychi.free.fr/ts/cours/c3.php).

86


http://prophychi.free.fr/ts/cours/c3.php

ANNEXES

Runs

Annexe VII : Tableau de groupements correspondant a la vibration de

valence.

Vibrations des bandes (cm™)  Groupement Composé
3397,90 O-H Alcool
3367,05 O-H
2975,57 C-H Alcane
2917,72 N-H Amine
2896,51 C-H Aldéhyde
1648,81 C=C Alcene
1631,45 N-H Amine
1421,25 N-O Composé Nitro
1382,68 C-OH Alcoolprimaire
1085,79 C-O0
1056,78 C-O0 Ester
1045,21 C-O0
779,08 C-H Alcane
631,66 C-X Chloroalcanes

Annexe VIII : Présentation de I’interface du programme Design-Expert7.0

Number of Factors
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