REPUBLIQUE ALGERIENNE DEMOCRATIQUE ET POPULAIRE
Ministere de I’Enseignement Supérieur et de la Recherche Scientifique
Université Ahmed Draia Adrar
Faculté des Sciences et de la Technologie

Département des Sciences de la matiére

THESE

En vue de I’obtention du diplome de Doctorat 3 “™ cycle en

Geénie de ’environnement et sciences des matériaux

R /
! AR

Pt -fyal Banly

Présentée Par

MEHREZ Ikram

Augmentation du rendement de biogaz d’une biomasse
lignocellulosique (déchets de palmiers dattier) par
prétraitement

Soutenue publiquement le: 26/06/2022, devant le jury composé de :

M. TIGRINE Rachid Pr. Univ. Adrar Président

M. KALLOUM Slimane Pr. Univ. Adrar Rapporteur
M. DERBAL Kerroum Pr. ENP Costantine  Examinateur
M. BOUSSAID Mohammed MCA. Univ. Adrar Examinateur
M. BOUSSOUKAIA Tahar MCA. Univ. Adrar Examinateur
M. LARBI Ahmed Amine MRA. URERMS Adrar Examinateur
M. DAHOU Mohammed Amine MCA. Univ. Adrar Invité

Année universitaire : 2021/2022



REMERCIEMENTS

REMERCIEMENTS

En premier lieu, je remercie ALLAHH 1e Tout Puissant de m’avoir donné la volonté, la

santé et le courage pour réaliser ce travail.

Avant de débuter la présentation d’un travail de plusieurs années, il convient évidemment
de remercier toutes les personnes ayant soutenu et pris part, tant moralement que financiérement,
de prés comme de loin, 4 I’aboutissement de ce périple qu’est 1a thése de doctorat. Aussi, je tiens
tout d’abord a remercier chaleurensement Monsieur le Professeur Slimane Kalloum, professeur a
I"université d’Adrar et responsable du Laboratoire de I'Energie, Environnement et Systémes
d'Information, de 1’Université d’Adrar, d’avoir accepté de m’accueillir dans son équipe durant
cette thése, mais également d’avoir bien voulu superviser ce travail tout en me conseillant, aussi
bien humainement que techniquement. Aprés ces années passées ensemble, je tiens a lui exprimer

ici ma considération pour ses qualités humaines et mon respect le plus sincére.

Je remercie Monsieur Djaafii mohammed. MRA a Unité de Recherche en Energies
Renouvelables en Milieu Saharien (URERMS) d’Adrar, pour m’avoir accueillie pour le stage en

2019 et 2021.

Je remercie Monsieur Gopalakrishnan Kumar, professeur a I'université de Stavanger (UiS),

Stavanger, Norvége, pour m’avoir accueillie pour le stage en 2019.

Je souhaite continuer mes remerciements en soulignant le réle critique 1mportant, des
membres du jury chargés d’évaluer et d’apprécier la qualité de ces travaux :

Merci a Monsieur Tigrine Rachid, Professeur a 1’université d’Adrar, pour m’avoir fait
I’honneur d’étre président de ma thése.

Merci a Monsieur Derbal Kerroum, Professeur a ENP de Costantine, pour avoir accepté

d’examiner mon travail de thése.

Merci a Monsieur Boussaid Mohammed, MCA a I'université d’Adrar, pour avoir accepté
d’examiner mon travail de thése.
Merci a Monsieur Boussoukaia Tahar, MCA a I’université d’Adrar, pour avoir accepté

d’examiner mon travail de thése.



REMERCIEMENTS

Merci @ Monsieur Larbi Ahmed Amine, MRA a URERMS d’Adrar, pour avoir accepté

d’examiner mon travail de theése.

Merci 4 1’ensemble des membres du jury d’avoir aimablement pris la charge de travail qui
incombe a cette fonction, d’avoir pris le temps de lire ce manuscrit et d’avoir accepté de faire le

déplacement pour venir a la soutenance de cette these.

Je tiens également a remercier les membres de 1'équipe de bioconversion de 'TURERMS
d'Adrar, pour leurs aides. Merci Messieurs Djaafii mohammed, Mostefa Khelafi, Kamel Kaidi,

Djelloul Meslem, Ahmed Flamine Soulimani, et Madame Soumia Balla.

Mes remerciements vont également a Monsieur Gopalakrishnan Kumar, professeur a
I'université de Stavanger (UiS), Stavanger, Norvége, Monsieur K. Chandrasekhar, professeur a
I'miversité de Séoul 03722, République de Corée, Madame Sutha Shobana, professeur a
I"umiversité de Ramnad, Tamilnadu, India ,Monsieur Sang-Hyoun Kim, professeur a I'niversité de
Séoul 03722, République de Corée, Monsieur Roent Dune A. Cayetano, professeur a I'université
de Séoul 03722, République de Corée, Monsieur Sachin Maruti Chavan, professeur a I'université
de Stavanger (UiS), Stavanger, Norvége, pour leur excellente collaboration technique et pour avoir
partagé leurs connaissances avec moi. Je remercie également Madame Manju Sapkota et Messieurs

Oussama Kheireddine Nehar et Georgeio Semaan, pour leurs aides.

Je remercie également les enseignants de la Faculté des Sciences et Technologie de
I"université d’Adrar, plus particuliérement, Pr. Bouallala M hammed, Doyen de la Faculté, pour

leur aide.

Je remercier mes trés chers parents, ma trés chére Mére et mon trés cher Pere, qui ont

toujours cru que j’étais capable et mon motivée pendant tous les moments difficiles.



DEDICACE

= Ma tres chére mére et mon tris chére pére;

% Ma seuret mes fréres.

Je dédie ce modeste travail.



TABLE DES MATIERE

Table des matiéres

LT A DI VIR s s A G4 RS A i
LB e T TR a5 T OB 0N e V3 B S SR SN e N iii
LISEE 88 PRIOTOS ... vivvt ettt ittt et s ee e e e iv
Liste des ADTEVIATIONIS .. ov.iiveiiviiitii ittt st st e s e s st e s se e e se e e ee e s eeeeeaeeebeseaesesseesbees s e essens s s ensesressassrssnnas v
LS IR R RIOTER s vy S B 0 S o s s S A e i vi
B e ettt et ettt e et e et st e ee st et e et e eeea st e et et e n et et et e ee s ee s e st eneenean vii
RESUINE ..ottt e st re e e er e e ee e e ee e e ete e ehe e eae s es e e eseses e s es s e ee s s ees s e st e s e e ix
U o1y T L xi
INErOAUCHION EENETALE .. ..ottt e e e e se e e e e em e e e e e e e e ees s eeennen 1
CHAPITRE 1

LES PRINCIPES FONDAMENTAUX DU PROCESSUS DE DIGESTION ANAEROBIE

Tl DO T TUC T O isunsavcasmosassswmmansminmeriiosso oo ovmss A A S A A S NSO G s 6
1.2 La digestion anaérobie ot MEtHANTISALION. ..........iiiiiiiiiiiiiiii i e 7
1.2.1 Historique et intéréts de 1a digestion anagrobie ...........ooocooieeiiieiiiee i 7
1.2.2 Les processus biochimiques de digestion anaérobie. ..........cooocoiiieiiiiieiniei e 8
o N o a5 ] T e 9
e R Tod <6 Lo e T 0 S OO 9
I Bl BT o e L e 11
B s T 08 ) T P 13
225 L en AT TES TEACTIONIS ... su st s bt tmsiad s mas s 08 e Ao 44 {e i Ao B 48 e A At 14
1.3 Conditions d'opération de 1a digestion anAETODIE ..........ccooceiiceiiieeiiee e 15
LBl Lot EBTTIDETATIEIE:  .cssimsconsiiisiossi e s s soss 5 s b s o A s 15
B B 1) T 16
1.3 B RAPPOIE NI . ..o inimminmmmssmmsssins shossnsssss dnmannssn s s fnan fosssssas oo semtmmcssang ae g aeke sammmens i e e mrssnses 17
13 LA T O ARG s cosrmunmmms v o e e e Sy o e S T PR T e B 18
1351 L& t i/ d AN cvvnnnanennesnnsnassane s e A s S e D e 19
1.4 Les principaux inhibiteurs de 1a digestion anagrobie............ocoovoeeiieeiieeeieiei e 19
LA4:1 Acided grafvolatilE o s s i e R R S 19
L4.2 LIAINIIIOTHAC . ..o svststs ettt et bt et eee e et ee et et ene e 20
I14.3 Le sulfure d'NyArOZEIE ... .coocoiiii e e e e 20
L5 Produit deda i pesti On BTABTODIE. .« msuusmaisismanimims s s s 5885 o020 05 1 ek s 4 S50 08 s 21
=801 BIBEEEE - st e e e e 21
1.5.1.1 CompoSItion U DIOBAZ .....c.uerierimiiieiiiin et ee e et e e e et e e eee e ee e s enaeseaeeeeeee e aeneen 21
L5, 1.2 U N SAtTOn (o BIOEAT. v ammmsimnsssmss s i i s s s e s 21
1.5:1-3 Ttaiterment Qi Diogaz e mm e e m s I e S S 22
L5 .2 DHEESLAL ...ttt ettt ettt et s s e e et e ee e ee e e e e er e 25
118 Type e o g e et A I s A A A sl 25
L6 1 PLOECTE s ch S BTN w8 e o A AP A A S R 25
L G P OO AR S COTERTE, v s s s i s A e T e A B L R e B B s e s iy 25
CHAPITRE 11

LA BIOMASSE LIGNOCELLULOSIQUE

IL 1 INETOQUICKION 1.t ettt e e ettt 28
I1.2 Biomasse lignocellulosique (Types et COMPOSIHION) .....oiueeiieiiieeiieeiieeiie e 29
I1.2.1 Structure des biomasses lignocellulOSIQUE .........ocvuriiiiiiieie i 31
I1.3 Prétraitement des substrats pour ameéliorer le rendement en méthane..............ccocoevivniiiinens 33
I1.3.1 Pretraitements PRYSIGUEE oo it i s et b esiass s S e st s el e svadabaan 33

I1.3.2 Prétraitement CHIMMGUIE. .......coocvirieceriesesmressesunsesssussassonsesessassssssassessssesassnnssnsssssnesssssssessonasssans 36



TABLE DES MATIERE

I1.3.3 Prétraitement DIOLOZIQUE . ........ciuuvieiiiiiee oottt et ee ettt eeese et a e 38
I1.4 Le palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) : un substrat modele ...........ccccocvvriieivnnienciininenne. 39
I1.4.1 Palmier dattier (Phoenix dactylifera L.): définition et morphologie...........coccoovoveiiiiiiiinni 40
I11.4.2 Situation de la culture du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) en Algérie...........cocceenneee 43
I1.4.3 Situation de la culture du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) dans la région d’Adrar.... 43
I1.4.4 Les déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.). ... 44
CHAPITRE 11T
MATERIELS ET METHODES
111 Il odi e O e e R R s e A T e e 45
IT1.2 PrOSpections SUL 1€ BITAIIL .....cooivieieiiies et se et eae s ee e e er e e e ene e e enaes 45
II1.3 Préparation de SUDSETAL .......o.ooiiiiiiii i e e e era s e e e e ee e eeeeeaeees 47
1114 CaraeterSalon. A SIDEITEE o arem s e s e s A A g 49
14,1 Matigte Seche 8t MEtEte OVFATTIATIE .. wisnmssiussxesmsss s sssseissssmss s s v ssmmdonisn 49
I11.4.2 Mesure de 1a demande chilique €10 OXYEBIIE ... .uouuiiuiiiieiie i eee e e e e e e e eee e e e e 49
II1.4.3 Caractérisation biochimique dul SUDSITAL ..........ooiiiiiiiie e 50
T4:3.]1 Extraction desexivachible atiSORNIEE . .. oo memimmsessiomsin s ssmessaimams i s usss stsomssirnme 51
IT1.4.3.2 Détermination de 12 1ignine totale ..........coooiiiiiiiiiiiei s 51
TITA 3. 3 AN ALY RES B R STVEEB v oo s s sk o s S A A 52
LA ANAYRE BLETNBIEATTE! ... rssensmsms s snss s nitsnsns s fesm s Amssin A A <A i A8 S s e e S 52
I11.4.5 Mesure par la spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fowrier (IRTF) ... 53
II1.5 Etude de 1la méthanisation de déchets du palmier dattier (Phoenix dactyliferal..) ................... 54
1150l ORIV o ras s B R A T 54
15 B R T ME N et e e S e e e i e e e el e e e vt 56
1521 Pretraibem eI Al G AN cooessmmsnmmssssmesmsmms o v s s s s e A A S e 56
TS 2 2 Pre bt EMENTACTOR o1 o v i i e A e A e A s e S e At 56
I11.5.2.3 Prétraitement hydTothermiquIe . ... coociaeicouuriisiimnaiaias smsssmassmssmssns saes s s e bt s s sss s s sn e s sranas 56
I11.5.3 Optimisation de conditions de prétraitement hydrothermique ..........cooeeviieiiiiiiiiiciieee 57
II1.5.3.1 Méthodologie de 1a surface de TEPOTISE .......oovoeeiieeiieiieeii ettt e een 57
I11.5.4 Mesure de 1a production de MEthANE .............ooiiiiiiii e 58
NI54.1 Methode automabiSe . ANEPTES v smrsmsnssssmionssms s s s 1 s 59
II1.5.4.2 Mesure de la production de méthane avec la méthode manuelle .............ccooveeviiiiieinne 60
II1.5.4.3 Calcul de la production de méthane de Substral ..........oocoiiiiiiiiiiiiii e 62
II1.5.5 Le potentiel meéthanogene thEOTIQUIE ............eiieriiriiirieiie e e e s e e e e ereeeeeea 63
I11.5.6 M odified: G oI PETEE Bq UAOTL . sueummsmmarmsnsmiasis s smssuisniss s ot s s s s s 63
CHAPITRE 1V
RESULTATS ET DISCUSSION

TV 1 Tty S CET O svoommmmorsms oo o s B s s o T S e S SR ST s 65
IV.2 Prospection du terrain de la variété Takarboucht dans la région d'étude...........coooeeeeeeeeeneo 65
IV.2.1 Nombre de différents dechets générés par palmier dattier (Phoenix dactyliferaL.). 65
IV.2.2 Proportion du nombre de différents déchets générés par palmier dattier (Phoenix dactylifera

e e e e s 67
IV.2.3 Masse totale des différents dechets geénéres par palmier dattier (Phoenix dactyliferal..).... 68
IV.2.4 Evaluation du poids total des déchets géneré par 1a variété de Takarboucht dans la région

O O T v e R S S A S e R T R e 70
IV.3 Caracterisation des différents déchets du palmier dattier (Phoenix dactyliferal.) ................. 70
IV.3.1 Caracterisation chimique des différents déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L..)70
IV.3.2 Caractérisation biochimique des différents déchets du palmier dattier...............ccooeoeeeeinnne 74

IV .4 Etude de la digestion anaérobie du mélange de différents déchets du palnier dattier (Phoenix
S B Lo i o R e B s S e SR s 76



TABLE DES MATIERE

IV.4. 1 Effets de différents prétraitements sur les caractéristiques des déchets du palier dattier

(RO BAOEYI PO L) s onsmsassonionsssssios s o oo 5 A S MR S S 76
IV.4.1.1 Demande chimique en oxygeéne soluble (DCOS) ........coocooviiiiiniiiiiiiiiieiie e 76
IV 4.1.2 Spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (IRTF) .coovoviviiiiiiciciecceciecieiie 78
IV:.4:2 production quotidientie’ de METRANE . avi v i i svis st it v 80
IV.4.3 Rendement cumulé en MEHaNe ............cooiiiviiiiieiiiiiie e ene e 81
IV .4.4 Effet du prétraitement sur le rendement cuumulé en meéthane ............ccocvveveievenciiincnennnns 84
IV .4.5 Efficacité de 1a conversion des déchets du palmier dattier (Phoenix dactyliferal..). ............ 86
IV 4.6 Cinétique de la production de MEtNANE ...........ccoiioiiriiiiiir e eeaee e 88
IV.5 Optimisation du prétraitement hydrothermique par la méthode de surface de réponse. ...........89
IV.5.1 Modélisation de 1a production de MeEthane ..............cooocoiiiiiieiiiiiiei i 89
IV.5.2 Analyse de la méthodologie de surface de TEPONSE..........eovieiieeiee e 92
IV.5.3 Condition OPHINALE.........ooiiiiiii e e e eae e e e e i eeeea 96

IV.6 Evaluation des capacités énergétiques du méthane produit par le mélange des déchets du
palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) et les palmes de la variété Takarboucht de 1a région

MR, i 0 R 5 5 3 S A R RSN 98
IV.6.1 La quantité du méthane produite annuellement ...........cooocoiiceiiieeiceeiie e 98
IV.6.2 Les capacités énergétiques du méthane produite anmuellement...............coocoooiiiiin 99
O TIE LR ML I OTNC AT s s e e S s S S S 101
Reéferences DibliOBTAPNIOUIES ;v civuimeisyeiesian fosvis it ionevsussinsssosspsssesdedonsavossibassdsanarde e sei e oot st 103

PUBLICATIONS ET COMMUNICATIONS ......ocetieesieeeesseeuenmeesaeesesasaesnnseeaesaasnsssasaeeessennnnsssneeessmsnnnnnes 13



LISTE DES TABLEAUX

Liste des tableaux

CHAPITRE 1
LES PRINCIPES FONDAMENTAUX DU PROCESSUS DE DIGESTION ANAEROBIE

Tableau I. 1: Bactéries mésophiles intervenant dans I'hydrolyse. .....ccooveiveiviiniciineiiiniiineinnenn. 9
Tableau I. 2: Exemples de la fermentation dit 2ICOSE . ...oooviiiiiiiiiiiieiie i 10
Tableau I. 3: Bactéries inferviennent dans I'ac@dogENESe .. ....ocvuverireirreierieiisiiesre e s e ee 11
Tableau I. 4: Temps de génération a 35 °C des bactéries syntrophes connues, isolées de digesteurs,

avec différents partenaires... 12
Tableau I. 5: Equation et énergie libre deb réactions de degndanon anaeloble de lethanoL du

PEOPLONALE: BE (UL DULEYTALE 1 ciits045 e vmvwsvssaias sussass vos s sbneas s dunss vadin s o s st b s rabi s e s 12
Tableau I. 6: Réactions de méthanogenése et variation d'énergie libre standard..........ccccceeneeee.. 13
Tableau I. 7: Données thermodynamiques sur la sulfato-réduction. .........ccoeceeeceeiveeceeeneeeieeeieneneeen 15
Tableau I. 8: Composition moyenne dil DIOZAZ. .....c..evviriiiiiiiieiie s 21

CHAPITRE 11

LA BIOMASSE LIGNOCELLULOSIQUE

Tableau II. 1: Utilisation traditionnelle et artisanale des déchets du palmier dattier (Phoenix
o i L B 44

CHAPITRE IIT
MATERIELS ET METHODES

Tableau III. 1: composition du melange de déchets du palmier dattier (Phoenix dactyliferal.).. 49

Tableau III. 2: Les niveaux de chaque variable indépendante utilisée dans le plan composite centré
00

CHAPITRE 1V
RESULTATS ET DISCUSSION

Tableau IV. 1:Nombre des différents déchets générés par palmier dattier (Phoenix dactylifera L.)

.. 66

Tableau IV. 2: Masse totale des d1ffe1e11ts dechets gEneres pal pahmel dattlel (Phoemx dactyhfela
B . e e OB

Tableau IV. 3: Evaluatlon du potentlel sous-pr odults phoemt:lcoles dans la région d’adlal .......... 70
Tableau IV.4: Caractérisation chimique des différents déchets du palmier dattier (Phoenix
dactyliferaL.)... et

Tableau IV. 5: Analyse elemen]:ame de dlffelenl dechet de pahmel dattlel (Phoemx dactyhfem L.)
w3

TableaulIV.6: Composmon bloclmmque de r_hffel ent dechets du pallmel datt1e1 (Phoemx dactyhfera
Li)son w74

TableauIV. 7: Conespondance des plCS dans lefs spectles IR des dechets du pahmm dat‘uel (Phoemx
dactylifera L.) NON {TAItES €F tTAILER ....eurrieiiaeis i 79

Tableau IV. 8: Sommaire des différents prétraitements sur le rendement en methane de déchets
lignocellulosique.... ... 84

Tableau IV. 9: Taux de blodegladatmn de tous les dechets du pa]mlel dattlel (Phoemx dacryhfela
L.), varietés de TaRarboUEHE ... .cumsssmeomsarianonessnmmsssmomn sansesassasnssons sassessssnsvusasansens 86

Tableau IV. 10: Données deérivées du modele de Gompertz modifié .. .. 89

Tableau IV. 11: Matrice du plan d'expérience désigné pour le 1endement maxnnal en methane .90



LISTE DES TABLEAUX

Tableau IV. 12: L’ ANOVA pour I'équation du modéle régression quadratique du plan composite
GBI v caann i S i N W A T SO R 53

Tableau IV. 13: L’ énergie produite annuellement par le méthane d’origine des déchets du palmier
dattier (Phoenix dactyliferaL.) de la variété Takarboucht de la région d’ Adrar.....
... 100



LISTE DES FIGURES

Liste des figures

| CHAPITRE
LES PRINCIPES FONDAMENTAUX DU PROCESSUS DE DIGESTION ANAEROBIE

Figure I. 1: Trois principales technologie de digesteurs CONtNUS. ......ooverieireiierieeeie e e 27

CHAPITRE II
LA BIOMASSE LIGNOCELLULOSIQUE

Figure IL. 1: Striuctiure:de 18 CllUlOSE:, tiviisiiiissesssssssssisnsssiionnsisasivssanssonnasabssnnssidnarasissnisnnssassvasssbs 30
Figure II. 2:Liaisons hydrogéne inter et inframoléculaires au sein de la fibre de cellulose. .......... 30
Figure II. 3: Les principaux sucres des parois cellulaires végétales.............. w31
Figure II. 4: Structuration des microfibrilles et macrofibrilles dans les cellules vegetales ........... 32
Figure II.5: Modele d’organisation du complexe lignocellulosique..........coeeveeveiereeieecnecrvnisinennns 32
Figure II. 6: Présentation schématique dtm Palimier .........ccoooiiieiiieiieiecie et 41
Figure II. 7: Schéma d'lne PAlime . .....cocovceiiieiiieiereieneese e sree st aseme s ses e ese s erns s esman e sas s e seas 42
CHAPITRE 11
MATERIELS ET METHODES
Figure IIL 1: Schéma simplifié du digestenur UtiliSé ...........oooooiiiiiiiiiiiii e 61
Figure III. 2: Systéme de liquide dEPIace .........cooiiioiiiiiieiie ettt s e e 62
CHAPITRE IV
RESULTATS ET DISCUSSION

Figure IV. 1: Propoition du nombre de chaque type de déchets par palmier dattier (Phoenix
dactylifera L.).... 2 BT
Figure IV. 2: Propottion du p01ds des dlffelents dechets geneles pal pahmel dattlel (Phoenm
dactyliferaL.)... ...69
Figure I'V. 3: Fraction de hgnme soluble et de hglmle msoluble de defenents dechets dn pahmel
dattier (Phoerit daet LRI AT uwswsmmin s e s e s S ot B i s i 76
Figure I'V. 4: DCOs des déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) traités et non traités. 77
Figure IV. 5: Graphe IRTF des déchets du pahmel dattier (Phoenix dactylifera L. ) traités et non

traités. . . SO UPUUPROPPRORRRY -
Figure IV. 6: Productlon Jomnahel en methane sous dlffenems pletlaltements TN TRIe
Figure IV. 7: Rendement cumulé en méthane sous différent prétraitement. ..........cccoveeineeceecieeenee. 82
Figure IV. 8: Le taux de biodégradation sous différents prétraitements.. ... 87
Figure IV. 9: (A) Swrface de réponse et (B) lignes de niveau de l'effet mtel actlf de la temperatme et
du temps de réaction sur le rendement cumulé en methane. ........coccevieiiiiiniinnn 93
Figure I'V. 10: Corrélation entre les valeurs predites et les valeurs réelles.................. ... 96
Figure IV. 11: Rendement cumulé en meéthane de palmes non tlaltees et pretr altes pal voie
hydrothermique................ .97

Figure IV. 12: Rendement Joumahm en methane de pa]mes non t1a1teeq et pletralteeq pal voie
hydtotHEr I ae OPHINALE . .o sammmssoms s b i s sy assserass 98



LISTE DES PHOTOS

Liste des photos

Photo III. 1: Nettoyage des palmiers dattiers (Phoenix dactyliferaL.) ... .. 46
Photo III 2: Déchets du palmier dattier (Phoenix dactyliferaL.) (a pahne b petlole c 1egune d
pédoncule du régime, e spathe, f fbIIlINM). ...oovveveiiieiiieee e 47

Photo III. 3: Broyeur traditionnelle .......c..coviriiiiiiniiniiriiie i s e s s s e s e e st e e s e 48
Photo ITI. 4 : Lavage AUl SUDSEIAL. ....cocivieiieeeeresceeees s arse s s sses sas s s ae s sae s s s eessmeesseesseesseanss 48
Photo III. 5: Tamisage du substrat.. SRR R O
Photo III 6: Usine de biogaz IVAR, Randabelg (Nowege) ............................................................ 54
Photo III. 7: Boues de la station de lagunage de la ville d'Adrar........c.cooeieiieiiiiiiiiecceeeeeeee 55
Photo: 111 B Réacteuride I Imooillumiis s civeis voviisssssis i sis isvie s sassodssins (6ai8asive s essnsss sassnsiassioase 55
Photo III 9: Systéme AMPTS (a unité d'incubation, b unité de fixation du CO», ¢ unité de mesure
du volume de CHy). .. prm At T e tea 0

Photo III. 10: Digesteurs incubés dans un bam—mane a 37 0 + 0 1 °C ST BT



GES
FAO
IEA
AlE
AGV
OHPA
HMF
DCOs
IRTF
ANOVA
AMPTS
PMT
PME

IB
ASTM
NREL
INRA

LISTE DES ABREVIATIONS

Liste des abréviations

Gaz a Effet de Serre

Food and Agriculture Organmization
International Energy Agency

Agence Internationale de 1'énergie

Acides Gras Volatils

Obligate Hydrogen Producing Acetogens
5-Hydroxymeéthylfurfural

Demande Chimique en Oxygene Soluble
Spectroscopie Infrarouge a Transformeée de Fourier
Analysis of variance

Automatic Methane Potentiel Test System
Potentiel Méthanogene Theorique

Potentiel Méthanogéne Expérimental

Indice de Biodegradabiliteé

American Society for Testing and Materials
National Renewable Energy Laboratory
Institut National de la Recherche Agronomique



Y
Hu
Rm.

LISTE DES SYMBOLES

Liste des symboles

Production cumulée de méthane (ml CH4/g MO)

Potentiel maximum de méthane (ml CHa/g MO) a la fin du processus de digestion
Taux maximum de production de biométhane (ml CHa/g MO/jours)

Phase de latence (h)

Somme des carrés

Carré moyen

Test de fisher-snedecor

Coefficient de détermination

Probabilité

vi



a3l

sl p Ly ) BlaY A led 3y Ll Ao ST S ad Jdanl , se
2{:,)31:.1_,_,,35_1]} 3_",3:.;_1} 4 el L={’_,1 A h".ﬂg_é.r_,l:,y_._a i="_‘1'lj_.a'})._‘.‘u “_._bé_“d -_\'_.33 Al el
Aoy s Tond) Jatl o ol cugiall (L oealdh wwall 4 alledll 4 ihde 3y a3 wbii o 3
et Ty ¢ aalll e gl cailly ¢ Hell il je A J ol Huiel LA e 228N ) ol i)
A sllaall HLET Ay () el 13 a oy g Slsal o SR8yl Sa Beall Sl
L gl J U gl Gl Sl NS e A adall A cassllgd glallg A Sl Ayl
o Jsanlld 8L & el 4 alleall Cigy B cpag Ayl 63 8 3 5LA Ljell Lgiall
ALY i Aiagie aladiul B Gl ol
Gl 13 a ) A e b SOt e Sl pall ) S, gl
Lgre S g all sl J Sa L 87127198 — » sl il o edig wd wSa 1o
il il (e (74,17) Lk Hodl) B Lew ¢(756,98)

(283 30 saal 1 gia d 50 120) Al & ylyall A allaall HLET G sl 1D 8 o0 &

Aty (282 30 52l Agie 12 120 ate Syl s (B [B) 72) ki) (2 ss)
Js—ane (o (Fel—w 24 5o Wi g d 5335 o e sl 1 S5m0 (3 [ ¢) 76)
e d alladl J il il Ao o ad a5 S O all o Jdal) LA oo LSl
el e Jpanll o 5L g 20 5l (Aasie &3y 36) Aaugie By a dapy S alled)
L sldl) &_allaall (4ol AL ) Jaill Ada gy ligh W ) al P BV RTCU | SO | 8
Slgall (e ply s 2 aly J 9 J 2 161,86 cosly Glisalld byl bl o Jymallan LRl
el (o Jymal) o3 el aadll psan s e Aalledll 5 ol G e Aug el
d— 153,35) ailall i phall & alladll & alladl el Jdn b olis ae b fuall o 4l
i) (meall 34 alleall y il J s il dlie L gli g aall Mg all (3w ply 2 0 sl J <
A alleally Lalleal) o all Jois il dlieg (Lig—andl gl a ply 2 2 aly 41 ) s 141,65)
) Al A A sl cal L (Ligmall Syl (e a2 2 aly LS )2 50,78 4kl
-Olisall L) 8y yually GpuenS ol LSl ¢ pall s i (ligd Gawad
iBg) Aadaall i yiria ratl (G pall CSpall (g1 wnall ha gy Al W) mda s dingie pladn ) 3
(r) Caghit . anall Sad o mghl (e (ggaall (el oY ALl ujlall Aalladl (B (5hal) da 3y Jo il
@l Gluall Jpana Hliel 5 Dl o cdagie days 13880 5 4482 6811 (G Hlall dapas Jelinl
o gsing plladl e apall o m) Cpelal L dleall Al Cag yall Ailatial Gyl Gaaes gllaall 2yal
Ao Al dphall dallaall 485 IS Auycaall dlsall e e 2nls JSI Je 100,43 008 Jaine g (e
L Ot ) (85l (N 2,12 e B A ARl Aalleal 5ot col L Uide gaal) ) Jyaans
JiaY Jpmndll o Jpanll & ggual) el gl b ol ) 5o &) 8 (o) alsy cal el pa
53l dugie 420 90 e lhse pllaal) ajall (e (Lagumall algall (e ale 3nly U8 Jo 153,49) gound) (lisall

dads 60

Vil



vy &

5

8 M GRS SN VU PN S . B, Y91 P SRS PN S 6 [ ORI S =
2dsr o) Sa A gl A BQH e gy I3 s o hal A dlaie B SenS i a e 2l
R [ ol diglire 10000 53000 (s Lo a5 d8la

L) dagie Olall o cclalleal) (Ll (Cadig 5 Cia ¢ pall (s lles tdalidall Gl
el (el Al praal cdaadald)

viii



RESUME

Résumeé

La digestion anaérobie est 1'une des méthodes les plus efficaces pour la gestion des
déchets et la production d'énergie durable. La digestion anaérobie rencontre des difficultés
dans I'hydrolyse de la biomasse lignocellulosique. Différentes méthodes de prétraitement ont
été appliquées powr rendre les lignocelluloses facilement biodégradables par les
microorganismes en favorisant la réduction de la cristalliniteé de la cellulose, 1'élimination de
la lignine, la destruction des structures complexes et changements dans la composition
chimique. Ce travail vise a étudier les effets du prétraitement hydrothermique, alcalin et
acide dilué sur le potentiel biométhanogeéne de biomasses lignocellulosiques sélectionnées
dans la présente eétude et d’optimiser les conditions de prétraitement hydrothermique pour
obtenir une production optimale de méthane en utilisant la méthodologie de surface de
réponse. Les principaux résultats de 'enquéte de terrain sur la variéte Takarboucht dans Ia
région d'Adrar montrent que cette variété génere une quantité annuelle de déchets estimee a
7127 198 tonnes dont les palmes représentent la majeure partie des déchets (56,98%) tandis
que le fibrilium ne représente que (4,17%) des déchets du palmier dattier.

Les impacts des pretraitements hydrothermique (120 °C pendant 30 min), acide dilué
(2% (p/p) H2SO4 a 120 °C pendant 30 min) et alcalin (6% (p/p) NaOH a 35 °C pendant
24 h) sur le rendement en méthane des déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.)
du cultivar Takarboucht ont été eétudies. Les déchets du palmier dattier
(Phoenix dactylifera L.) pretraités et non traites ont éte digéres a une temperature meésophile
(36 °C) pendant 20 jours. La demande chimique en oxygene soluble (DCOs) la plus €levee
a été obtenue par 1'hydrolysat 1ssu du prétraitement alcalin. Le rendement le plus éleve en
methane de 161,86 ml/g MO a été obtenu a partir de déchets du palmier dattier (Phoenix
dactylifera L.) non traites. Parmi tous les prétraitements, le rendement en méthane le plus
eleve a ete obtenu avec les déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) traités par voie
hydrothermique (153,35 ml/g MO), suivi par les dechets du palmier dattier (Phoenix
dactylifera L.) traites a l'acide dilue (141,65 ml/g MO) et les dechets du palmier dattier
(Phoenix dactylifera L.) traites a 1’alcalin (50,78 ml/g MO). Le pretraitement alcalin a
ameélioré la solubilisation des déchets du palmier dattier, mais il n'a pas necessairement
ameliore le rendement en methane.

La meéthodologie de surface de réponse par le plan composite centré a été utilisée

pour optimiser les variables du processus (temps de reaction et temperature) dans le
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prétraitement hydrothermique pour la production de biométhane a partir de la digestion
anaérobie des palmes. Le temps de réaction et la température ont été variés entre 11-68 min
et 80-138 °C, respectivement. Le rendement en methane des palmes prétraitées a eté
considére comme une variable de réponse aux différentes conditions du processus. Les
résultats ont montré que les palmes non traités avaient un potentiel de biomeéthane de
100,43 ml/g de MO. L'effet du prétraitement hydrothermique sur le rendement en méthane
était différent. Une sevérité de prétraitement inférieure a 2,12 a entrainé une augmentation
du rendement en biométhane. Cependant, une augmentation supplémentaire de la sévérite a
conduit a des rendements en biométhane plus faibles. Le rendement optimal en méthane
(153,49 ml/g MO) a été obtenu a partir de palme prétraité a 90 °C pendant 60 min.

Les estimations énergetiques dumethane produit par le mélange de différents déchets
du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) et de palmiers de la variété Takarboucht dans la
region d'Adrar montrent que ce type de biomasse peut générer une energie estimée entre

3000 et 10000 MWh/an.

Mots clés: déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.), cultivar Takarboucht,
solubilisation, prétraitements, rendement en methane, méthodologie de surface de réponse,

plan composite centre, optimisation.



ABSTRACT

Abstract

Anaerobic digestion is one of the most efficient methods for waste management and
sustainable energy production. Anaerobic digestion encounters difficulties in the hydrolysis
of lignocellulosic biomass. Different pretreatment methods have been applied to make
lignocelluloses easily biodegradable by microorganisms by promoting the reduction of
cellulose crystallinity, removal of lignin, destruction of complex structures and changes in
chemical composition. This work aims to investigate the effects of thermal, alkaline and
dilute acid pretreatment on the biomethanogenic potential of selected lignocellulosic
biomasses in the present study and optimize hydrothermal pretreatment conditions to achieve
optimal methane production using response surface methodology. The main results of the
field survey on the Takarboucht variety in the Adrar region show that this variety generates
an annual quantity of waste estimated at 7 127 198 tons of which the palms constitute the
major part of the waste (56,98%) while the fibrilium represent only (4,17%) of the palm by-
products.

The 1mpacts of hydrothermal (120 °C for 30 min), dilute acid (2%(w/w) H2SO4 at
120 °C for 30 min) and alkali (6% (w/w) NaOH at 35 °C for 24 h) pretreatments on the
methane vield from date palm (Phoenix dactylifera L.) waste Takarboucht cultivar was
studied. The pretreated and untreated date palm waste were digested at mesophilic
temperature (36 °C) for 20 days. The highest soluble chemical oxygen demand (sCOD) was
obtained by hydrolysate from alkali pretreatment. The highest methane yield of
161.86 ml/g VS was obtained from untreated date palm waste. Among all pretreatments,
higher methane yield was obtained from hydrothermally pretreated date palm (Phoenix
dactylifera L.) waste (153,35 ml/g VS), followed by dilute acid pretreated date palm
(Phoenix dactylifera L.) waste (141,65 ml/g VS) and alkali pretreated date palm (Phoenix
dactylifera L.) waste (50,78 ml/g VS). Alkali pretreatment improved the solubilization of
date palm (Phoenix dactylifera L.) waste, however, it may not necessarily provide an
enhancement in the methane yield.

The central composite design response surface methodology was used to optimize
the process variables (reaction time and temperature) in hydrothermal pretreatment for
biomethane production from the anaerobic digestion of palms. Reaction time and
temperature were varied between 11-68 min and 80-138 °C, respectively. The methane yield

from pretreated palms was considered as rtesponse variables to different processes
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conditions. Results showed untreated palms had a methane potential of 100,43 ml/ g VS.
The effect of hydrothermal pretreatment on the methane yield was distinct. Pretreatment
severities less than 2,12 resulted in increased methane yield. However, further increasing the
severity led to lower methane yields. The optimum biomethane yield (153, 49 ml/g VS) was
obtained from palms pretreated at 90 °C for 60 min.

Energy estimates of the methane produced by mixing different date palm waste and
palms of Takarboucht variety in the Adrar region show that this type of biomass can generate

estimated energy between 3000 and 10000 MWh/year

Keywords: Date palm waste (Phoenix dactylifera L.), Takarboucht cultivar, solubilization,
hydrothermal pretreatment, methane yield, response surface methodology, central composite

design, optimization.
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Introduction générale

Une source d'énergie durable est une nécessité pour l'expansion humaine. Les sources
d'énergie basées sur les combustibles fossiles sont la norme supréme en matiere d'énergie a
'échelle mondiale, et supportent actuellement environ 80 % de la consommation mondiale
d'énergie. Les combustibles fossiles libérent également des gaz a effet de serre (GES), par
exemple du dioxyde de carbone (CO;), qu contribue de maniere significative aux
changements environnementaux [1]. Cependant, I'énergie renouvelable, en tant que moyen
prometteur de répondre aux besoins énergétiques mondiaux et d'offrir de multiples avantages
environnementaux, peut jouer un role essentiel dans le remplacement des combustibles
fossiles. Les sources d'énergie propres et renouvelables telles que la biomasse font partie des
meilleures solutions pour réduire les emissions de CO», favoriser les sources d'énergie
alternatives et stimuler 1'économie mondiale. La production d'énergie renouvelable va
augmenter a un rythme rapide, et 1'on estime que 85 % de la demande energétique sera
satisfaite par des énergies renouvelables d'ici 2050 [2]. La production énergétique en Algérie
se caractérise essentiellement par une dépendance excessive aux hydrocarbures (pétrole et
gaz naturel), qu constituent 93,6% de ses dépenses énergétiques. Environ 90% de
l'electriciteé en Algérie est principalement produite par les centrales au gaz naturel [3]. La
creation de nouvelles dynamiques socio-économiques autour des energies renouvelables
deviennent des ambitions essentielles pour le gouvernement algérien. Dans le secteur
energétique, 1'Algeérie a ouvert la vole aux eénergies vertes grace au lancement d'un
programme ambitieux visant a promouvoir l'utilisation des energies renouvelables et
I'utilisation efficace de 1'énergie ("Ministre de I'energie”, n.d.). D'ici 2030, ce programme
vise une capacité totale de production d'électricité de 22 000 MW a partir de ressources
energetiques renouvelables. Ce chiffre comprend 12 000 MW pour les utilisateurs finaux
locaux et 10 000 MW pour I'exportation [3].

Il existe donc une forte demande pour une ressource alternative pour la production
d'énergie a partir de matieres premieres renouvelables. Les biocarburants de la premiere
génération utilisaient directement le carbone organique des cultures alimentaires comme
I'amidon, le mais, la canne a sucre et I'huile de palme, ce qui a provoque une concurrence
entre les aliments et les biocarburants. Par conséquent, une biomasse lignocellulosique
hautement durable, renouvelable et peu cotiteuse, telle que les dechets solides municipaux
(résidus de jardinage, meubles, déchets de papier, etc.), les déchets forestiers (branches,

écorces, souches, et bois de tige), les déchets de bois (scieries, papeteries, bois de
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construction/démolition, emballages en bois, copeaux de bois et granulés), déchets agricoles
(bagasse, rafles, épis de mais, balles, paille, tiges, dréches, déchets de vinification, etc.) et
d'autres dechets industriels peuvent étre utilisés comme matiéres premiéres abondantes et
renouvelables pour la production de biocarburants de deuxiéme génération (biométhane,
biohydrogene, bioéthanol, etc.) [4]. La production de biocarburants de deuxiéme génération
a partir de biomasse lignocellulosique résout le probleme de la compétitivité alimentaire lié
a |'utilisation principalement de la canne a sucre et du mais comme matiéres premieres pour
la production de biocarburants de premiere génération. La production mondiale de biomasse
lignocellulosique est d'environ 120 x 10° tonnes par an, ce qui équivaut a 2,2 x 10%! Joule,
soit 300 fois plus que les besoins énergetiques mondiaux actuels [2].

Le palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) est I'une des biomasses lignocellulosiques
les plus largement dispomibles dans 1'oasis du Sahara algérien. Environ 18 millions du
palmier dattier sont répartis pour couvrir plus de 350 000 ha [5]. La région d'Adrar situce
dans le sud-ouest de 1'Algérie est considérée comme 1'in des plus importants producteurs du
palmier dattier (Phoenix dactylifera L.). Elle contient environ 3 798 759 millions du palmier
dattier [6]. Bouguedoura et al. [7] ont rapporté que dans la seule région d'Adrar, 190 cultivars
sont implantés parmi les 1000 cultivars existant en Algérie. Takarboucht est classe parmi les
cultivars dominants dans la région d' Adrar. Il occupe la quatrieme position apres les cultivars
H'mira, Tegazza et Tinasser [6]. Il est considéré comme le cultivar le plus résistant a la
maladie du Bayoud [8]. Lors du processus de nettoyage saisonnier du palmier dattier,
environ 40 kg de résidus organiques sont géneres chaque annee par chaque palmier dattier
(Phoenix dactylifera L..) [9]. Ces déchets sont recyclés localement en vannerie artisanale, en
construction et comme brise-vent contre la désertification. Ces activités artisanales sont en
perpetuelle érosion et les dechets accumules sont ensuite brules a I'air libre, ce qu provoque
des problemes environnementaux visuels et olfactifs.

Aujourd’hui, de grands efforts ont été faits pour utiliser les déchets du palmier dattier
(Phoenix dactylifera L.) comme matiere premiere pour la production d'ethanol, de biogaz,
de biohydrogene et de biodiesel en utilisant différents procédés de bioconversion
(fermentation, gazéification, pyrolyse et digestion anaerobie). Les voies biochimiques et
thermochimiques des déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) des Etats-Unis ont
eéte étudiees par Martis et al [10], qui ont observe 233 kg d'éthanol et 56 kg d'hydrogene a
partir d'une tonne de dechets du palmier dattier. Boulal et al. [5] ont observe un rendement

significatif d'éthanol a partir de la fermentation de déchets du palmier dattier (Phoenix
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dactylifera L.). Chandrasekhar et al. [1] ont étudié la production de méthane de sept déchets
du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) algériens et ont obtenu un rendement efficace de
méthane de 232,34 ml CH4/g MS a travers le palmier. Souli et al. [11] ont réalisé la
production de méthane a partir de déchets de dattes (graines et pulpe) de six variétés de dattes
tunisiennes. Ont rapporté un rendement en méthane de 0,267-0,327 et
0,259- 0,345 Nm?* CHa/kg DCO pour les graines et la pulpe, respectivement. Djaafii et al.
[12] ont obtenu un rendement en méthane de 130 ml CH4/g MO a partir de a partir de feuilles
séchées de déchets du palmier dattier algériens du cultivar H'mira. Jaafar et al. [13] ont
obtenu un rendement en biogaz de 0.6 L de biogaz'kg MO par a partir de déchets du palmier
dattier.

La digestion anacrobie est 1'ine des options pour une gestion appropriee des déchets
du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) powr produire de l'énergie renouvelable. La
digestion convertit la matiére organique en un biogaz combustible comme produit principal
et un biofertilisant comme sous-produit a valeur ajoutée. Par conséquent, la digestion est
considérée comme 1'un des processus les plus respectueux de I'environnement et les plus
¢conomiques pour convertir la biomasse lignocellulosique telle que les déchets du palmier
dattier (Phoenix dactylifera L.) en énergie renouvelable. La biomasse lignocellulosique,
comme les déchets du palmier dattier, est composeée de lignine, de cellulose et
d'’hémicellulose. La lignine est composée d'un réseau interconnecte de composés polymeres
qui est assez difficile a décomposer lorsqu'il est soumis a une digestion anacrobie [14]. La
présence de lignine constitue un obstacle a I'hydrolyse enzymatique de la cellulose au cours
duprocessus de digestion anacrobie [14]. De méme, différents facteurs comme la cristallinite
et le degré de polymérisation de la cellulose, le degre d'acétylation de I'hemicellulose
affectent la vitesse dhydrolyse de la cellulose et de I'hémicellulose [15]. 11 est donc
necessaire d'appliquer un prétraitement avant la digestion anaérobie des déchets du palmier
dattier (Phoenix dactylifera L.) pour augmenter leur digestibilite et le rendement en biogaz
en rendant la cellulose accessible a l'hydrolyse enzymatique. Plusieurs stratégies de
prétraitement  (biologique, chimique, physique) sont disponibles pour la biomasse
lignocellulosique. Le but principal de ces prétraitements est de solubiliser la lignine pour
ameliorer la biodegradabilite de I'hémicellulose et de la cellulose par hydrolyse enzymatique
[16].

Le prétraitement alcalin dissocie principalement les liens complexes entre la lignine

et les polysaccharides (hémicellulose et cellulose) et ameliore 'efficacité de la solubilisation
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de la lignine [17]. 1 est couramment utilisé pour améliorer le rendement en méthane de
plusieurs biomasses lignocellulosique telle que les déchets du palmier dattier, la paille de
blé, la paille de riz. Djaafii et al. [18] ont étudié I'impact du prétraitement au NaOH de 6 a
18% sur l'augmentation du methane des folioles provenant de déchets du palmier dattier
(Phoenix dactylifera L.) et ont rapporté que le prétraitement au NaOH a 12% a augmenté le
rendement en methane de 133,5% par rapport aux déchets du palmier dattier (Phoenix
dactylifera L.) non traités. Al Juhaim et al. [19] ont obtenu le biogaz le plus éleve de
342.2 L/kg MO en utilisant des déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) prétraites
avec 0,75% de NaOH. Zhu et al. [20] ont indiqué que la paille de 11z prétraitée avec 6 %
(p/p) de NaOH ameéliorait le rendement en méthane de 37 %.

Le prétraitement a l'acide dilué ameéliore la déstructuration de la lignocellulose et
favorise significativement la solubilisation de 1'hémicellulose [21]. Kim et al. [22] ont
demontré la décomposition la plus elevee des hémicelluloses (86,2 %) a partir de la paille
de riz prétraitée avec 2 % (p/p) de HaSO4 a 121 °C. Taherdanak et al. [23] ont observé une
solubilisation significative de I'hémicellulose et une amelioration de 16% du rendement en
methane lorsque la paille de riz était prétraitée avec 1% de H2SOx.

Au cours du prétraitement hydrothermique, I'eau sous haute pression peut penetrer
dans la biomasse, hydrater la cellulose et éliminer la majeure partie de 'hémicellulose et une
partie de la lignine [24]. Ayub et Visvanathan. [25] ont observe une augmentation de la
tenewr en cellulose soluble a 180 °C en raison des modifications de la structure
lignocellulosique de la paille de ble. Kim et al. [22] ont indiqué une amelioration
significative du rendement en methane de 50,4 % a partir du pretraitement de la paille de 11z
a 120 °C pendant 60 minutes. Fang et al. [26] ont indiqué que le prétraitement
hydrothermique a 210 °C pendant 10 minutes du rachis et des folioles de dechets du palmier
dattier (Phoenix dactylifera L.) a donne le rendement le plus €levé en bioéthanol de 235 et
183,6 kg d'éthanol/t de biomasse seche, respectivement.

Ce travail vise a évaluer les impacts de differents prétraitements, a savoir l'acide
dilue, l'alcalin et le prétraitement hydrothermique, sur le rendement en méthane des déchets
du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) du cultivar Takarboucht via le processus de
digestion anaérobie et a optimiser les conditions de pretraitement hydrothermique pour
obtenir une production optimale de meéthane en utilisant la méthodologie de surface de

réponse. C'est le premier rapport qui étudie I'impact de différents pretraitements sur
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l'amélioration du rendement en méthane des déchets du palmier dattier
(Phoenix dactylifera L.) du cultivar Takarboucht.
Cette theése est organisée en quatre chapitres

Le chapitre I est consacré a une synthese bibliographique relative a la digestion
anaérobie qui comprend un historique et le principe de la méthanisation, le fonctionnement
general des reacteurs anaerobies, nous nous focalisons sur les différents modes de
valorisation et les techniques d'épuration du biogaz.

Le chapitre II est consacré a la description de la biomasse lignocellulosique, en
insistant plus particuliérement sur sa composition en cellulose, hémicellulose et lignine.
Nous rappelons également les différents prétraitements susceptibles d’étre mis en ceuvre
pour favoriser la bioconversion de la biomasse lignocellulosique en methane.

Le chapitre III est consacré aux matériels et méthodes mis en ceuvre dans le cadre du
travail expérimental réalisé au laboratoire ainsi que les méthodes analytiques utilisees pour
la caractérisation chimique et biochimique de différents déchets du palmier dattier (Phoenix
dactylifera L.). Nous présentons également une investigation sur le terrain de la variéte
Takarboucht dans la région d'é¢tude et la comparaison entre l'influence du prétraitement
acide, alcalin et thermique sur le rendement en meéthane ainsi que I'optimisation du
pretraitement thermique par la methodologie de réponse de surface.

Le chapitre IV est consacre a la discussion des résultats de son investigation sur le
terrain de la varieté Takarboucht dans la zone d'étude, a la discussion de la composition des
différents déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) et a I'interprétation des résultats
des experiences sur l'effet du pretraitement acide, alcalin et thermique sur la digestion
anaerobie des déchets du palmier dattier. Nous représentons également le résultat des effets
des variables du pretraitement hydrothermique et de lews interactions sur le rendement en
methane par la methodologie de surface de réponse a travers le plan composite centré.

Enfin, la derniere partie présente une conclusion geénerale expliquant les objectifs de

la these et la strateégie développée pour répondre a ces problematiques.
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I.1 Introduction

La demande énergetique dans le monde augmente ; environ 88 % de cette demande
est actuellement satisfaite par les combustibles fossiles, ce qui provoque une augmentation
rapide de la concentration des GES dans l'atmosphere. Dans le but de réduire au minimum
les effets du réchauffement planétaire et des changements climatiques, I'émission de gaz a
effet de serre doit etre ramenée a la moitié des émissions mondiales actuelles [27].

La production et I'utilisation d'énergies renouvelables ont commencé a prendre de
I'importance dans les secteurs du transport, de l'industrie afin de parvemr a un
developpement durable. Selon I'Agence internationale de 1'énergie (AIE), ce type d'énergie
est défini comme l'énergie dérivée par des ressources nafurelles telles que la lumiére du
soleil, le vent, la pluie, les vagues, les marees, la chaleur geothermique et la bioénergie qui
se reconstituent naturellement en l'espace de quelques années. En 2015, 8.9 % de la demande
énergetique mondiale a éte satisfaite par l'utilisation de la bioénergie [28].

L'intérét pour la technologie du biogaz par digestion anaérobie a progressivement
augmente ces derniers temps en Afiique, en Asie et en Amerique latine, en grande partie en
raison des avantages environnementaux qu'elle offre, notamment la production d'énergie
propre, la gestion conventionnelle des déchets organiques et un outil pertinent pour
l'atténuation du changement climatique.

La production de biogaz s'est développee en Europe et en Amerique du Nord en tant
que carburant alternatif pour les transports. Les cing plus grands producteurs mondiaux de
biogaz sont I'Allemagne, la Suéde, la Suisse, le Royaume-Uni et les Etats-Unis [28].
Neéanmoins, la plupart du biogaz produit En Europe provient des dechets agricoles. D'autres
efforts déployés par des pays comme la Colombie, le Costa Rica, la Chine et I'Inde ont éte
axes sur 1'établissement d'une filiere naturelle de biogaz [28].

Le biogaz est le principal produt obtenu par la digestion anacrobie de la matiere
organique ou biomasse. Il contient principalement deux composants, a savoir le methane
(CHa) et le dioxyde de carbone (CO3). Cependant, il existe egalement d'autres especes a l'etat
de traces, qu sont le sulfure d'hydrogene (H2S), I'hydrogene (Hz), I'azote (N2), 'ammoniac
(NH3), I'oxygene (O2) et le monoxyde de carbone (CO). Le processus de digestion anaérobie
peut étre definmi comme une transformation, a l'aide de micro-organismes, de la matiere
organique en energie sous forme de biogaz et en matiere sous forme dun digestat qui peut
etre utilise comme amendement organique en agriculture en raison de sa richesse en matiere

minéerale fertilisante.
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Cette transformation des déchets organiques en biogaz n’est pas simple, il s’agit en
fait d’'une seérie des réactions successives qui sont dues a diverses catégories de bactéries.
Ces bactéries ont des conditions bien définies et des exigences particulieres pour se
developper a savoir 1’absence d’oxygene, un pH proche de la neutralité, et une gamme de

température bien détermineée.

1.2 La digestion anaérobie ou méthanisation
I1.2.1 Historique et intéréts de la digestion anaérobie

La méthanisation ou digestion anaérobie, est la dissociation en 1’absence d’oxygene
de la matiére organique. C’est un processus naturel fait par différentes populations de micro-
organismes présents dans une multitude d’environnements. Dans la nature, on peut
remarquer ce phénoméne partout o il y a de la matiére organique et une quantité insuffisante
d’oxygene, comme dans les marais, les rizieres et méme dans le systéme digestif des
mammiferes et des insectes. Cette décomposition produit le biogaz, un gaz similaire au gaz
naturel, forme essentiellement de méthane et de CO, [29]. Des écrits historiques ont mis en
vue l'utilisation du biogaz pour chauffer I’eau du bain en Assyrie au 10" siécle avant JC et
en Perse au 16 siécle [30].

Le premier article scientifique mentionnant la méthanisation a été écrit au 17¢™siécle
par J.B.Van Helmont qui a mis en evidence la production de gaz inflammable par des
matieres organiques en déecomposition [30]. La production de méthane a partir de la matiere
putrescible est connue depuis des siecles. Vers 1630, Van Lemond découvre que la
fermentation de la matiere organique deégage un gaz inflammable [29]. La redecouverte de
la méthanisation remonte au 18%" siécle, précisément en 1776, lorsqu’Alessandro Volta, un
physicien italien, remarque la présence d’un gaz émis par les vases en putréfaction d’un
marais (le lac Maggiore au nord de 1’Italie). Il a etudié ensuite ce gaz, et a montre qu’il
s’agissait d’un gaz combustible et il I’a appelé « gaz des marais » [31]. Un peu plus tard
(1787) Antoine Laurent Lavoisier w1 donne le nom de "gas hidrogenium carbonatrum" mais
le terme de "meéthane" fut propose en 1865 et confirme en 1892 par un congres international
de nomenclature chimique [32].

La digestion anaerobie de produits agricoles a debute en 1808, avec les travaux de
Davy, mettant en ceuvre la fermentation anaérobie de paille et de fumier de canard, en 1859,
Le premier digesteur industriel a eté construat en Inde [33]. En 1881, un brevet a été depose
a Vesoul par l'entrepreneur Louis Mouras concernant une nouvelle fosse pour I'épuration des

eaux de latiines par « fermentation méthanique », une invention qui a €té commercialisée
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par Frangois Napoléon Marie Moigno, connu sous le nom d'Abbé Moigno, un mathématicien
francais [31]. En 1884, Gayon, €leve de Louis Pasteur, lors d’une expérimentation a obtenu
100 L de méthane par metre cube de fumier a 35 °C. Pasteur suggéra d’utiliser le gaz produit
pour chauffer ou éclairer [33]. En 1898 un autre brevet a été déposé a Exeter en Grande
Bretagne par I’ingéniewr Donald Cameron concernant une fosse septique pour le traitement
des eaux d’egout. Il a aussi construit une installation de méethanisation a Exeter et le biogaz
était valorisé pour 1’éclairage public [31].

Le concept de petites unités de méthanisation utilisant des sous-produits agricoles fut
développé des la fin des années 1930 par les travaux de Ducellier et Isman, enseignants a
I’Ecole Nationale d’Agriculture en Algérie. Leurs recherches ont conduit au dépdt d’un
brevet 24 en 1939 aux Etats-Unis [33], prés de 1500 digesteurs de ce type ont été construits
en France lors de la seconde guerre mondiale, mais ont été abandonneés a cause des énergies
fossiles a bon marche [32]. En 1951, la Société des Ingénieurs spécialisée en agriculture
basée en Angleterre a été informee de 1’importance de la production du gaz par ce processus
pouvant servir au fonctionnement des tracteurs sur une exploitation agricole [33]. En 1973
puis en 1979-1980, deux chocs pétroliers ont affecte 1’économie des pays importateurs de
pétrole tels que la France. L organisation des pays exportatewrs de pétrole est a 1’origine de
ces deux crises pétrolieres, réclamant un prix du petrole plus eleve pour réequilibrer le
marche. Une décadence affecta alors les procédés de methanisation [33].

L'intérét pour ce proceéde a eteé renouvele par la nécessite de reduire les émissions de
GES, l'augmentation récente du cotit de 1'énergie, la volonté de produire des énergies
renouvelables et la prise de conscience collective du concept de developpement durable.
Ainsi, la digestion anaérobie apparait de plus en plus comime une technique essentielle pour

ameéliorer le bilan environnemental et énergétique de la gestion des déchets organiques.

I.2.2 Les processus biochimiques de digestion anaérobie.

Lors du processus de digestion anaérobie, la minéralisation de composes organiques
complexes en methane et en dioxyde de carbone est effectuce sous l'action concertée de
microorganismes appartenant a une communauté microbienne complexe [34], par une
succession de quatre étapes : I’hydrolyse, 1’acidogenése, I’acétogenése, et la methanogénese,
en fonction de la composition principale des déchets organiques biodegradables en
cartbohydrates, en lipides et en protéines. Les carbohydrates sont facilement et rapidement
transformes par 1’hydrolyse en sucres simples et ensuite fermentés en acides gras volatils

(AGV). Les lipides sont hydrolyses en acides gras a longue chaine et puis oxydees en acetate
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ou propionate. Les protéines sont hydrolysées en acides aminés qui sont ultérieurement
dégradées en acides gras volatils a travers l'oxydation anaérobie liée a la production

d’hydrogene.

1.2.2.1 L’hydrolyse

Lors de I'hydrolyse, les macromolécules complexes telles que les glucides, les
protéines et les lipides sont hydrolysées en composés plus simples [33], généralement par
des enzymes hydrolytiques incluent la cellulase, la cellobiase, le xylanase et I'amylase pour
la degradation des polysaccharides en sucres, la protéase pour la dégradation des protéines
en acides amings, et la lipase pour la dégradation des lipides en glycérol et les acides gras a
longue chaine. C'est une phase importante avant le procéde de fermentation, parce que les
bactéries fermentatives ne peuvent pas absorber les polymeéres organiques complexes
directement dans leurs cellules [35]. La phase d’hydrolyse est souvent considérée comme
étant 1’étape limitante pour des substrats complexes tels que la lignine et la cellulose. Le
tableau I.1 montre quelques microorganismes impliques dans la sécrétion d’enzymes pour

I’hydrolyse des macromolécules complexes.

Tableau I. 1: Bactéries mésophiles intervenant dans 1"hydrolyse [36].

Substrats Espéces Produits
Hydrates de carbone Cellulomonas spp. Monosaccharides
Ruminococcus albus
Clostridium spp.

Butyrivibrio fibrisolvens
Bacteroides succinogenes
Acetivibrio cellulolyticus
Protéines Bacillus spp. Acides aminés
Clostridium spp.
Staphylococcus spp.
Bifidobacterium spp.
Peptococcus anaerobius
Lipides Anaerovibrio lipolytica Acides gras a longue chaine
Syntrophomonas spp.
Bacillus spp.
Mycobacteriun

1.2.2.2 L’acédogénése
Au cours de I'acédogenese, les monomeres produits par I’étape d’hydrolyse sont
metabolises par des microorganismes fermentaires pour produire principalement des acides

gras volatils (AGV) (acétate, propionate, butyrate, isobutyrate, valérate et isovalérate), mais
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aussi des alcools, du sulfure d’hydrogene (H»S), du CO; et de 'hydrogéne [34] comme

montrés dans le tableau 1.2.

Tableau I. 2: Exemples de la fermentation du glucose [35] .

Produits Réactions
Acétate C H,,0s + 2H,0 —> 2CH,COOH + 2CO, + 4H,
Propionate + Acétate 3C H,,0; — 4CH,CH,COOH +2CH,COOH +2CO, +2H,0
Butyrate C_H,,0, - CH,CH,CH,COOH +2C0, +2H,
Lactate C H,,0, — 2CH ,CHOHCOOH
E thanol C_H,,0; — 2CH,CH,OH +2CO,

La microflore impliquée dans I’étape d’acedogenése sont des bactéries anaérobies
facultatives [37] .lewr taux de croissance est rapide, environ 30 a 40 fois supérieur aux
populations meéthanogeénes et ont la capacite de vivie dans des conditions extrémes,

notamment a des faibles pH [33] et a température élevée.

En cas de surcharge organique, 1’acédogénese peut provoquer 1'inhibition totale ou
partielle de la digestion anaérobie [38]. En effet, La vitesse de cette etape est tres €levee que
celles des étapes suivantes ou les micro-organismes ont un temps de duplication plus long,
elle peut provoquer une accumulation d’intermédiaire en particulier d’hydrogene et I’acide
acetique [39]. Cette accumulation provoque une inhibition des microorganismes
acetotrophes et methanogenes inhibant la production de biogaz [33]. Le tableau 1.3 donne

quelque espece microbienne qui intervient dans 1’acidogenese.
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Tableau I. 3: Bactéries interviennent dans l'acédogénese [36]

Substrats dégradés

Bactéries responsables

Produits de Ia dégradation

Monosaccarides

Acides aminés

Acides gras a longue
chaine
(etape acétogenese)

Acetivibrio spp.
Clostridium spp.
Acetobacterium spp.
Cellulomonas
Bacillus spp.
Micrococcus aerogenes
Clostridium acidiurici
Micrococcus lactilyticus
Syntrophomonas wolfei
Syntrophomonas
sapovorans
Syntrophomonas wolinii
Anaerovibro lypolitica
Anaerovibro glycerini
Propionibacterium spp.
Mycobacterium

Butyrate, propionate,
acetate, H», CO»

Valérate, butyrate,
propionate,
acetate, Ha, CO2, NH™,4

Acides gras a longue chaine,
propionate, acétate, Ha.

1.2.2.3 L’acétogenese

L’etape d’acetogenese permet la transformation des produits issus de la phase

d’acidogene, en acétate, en hydrogene et en dioxyde de carbone, par I’action des bactéries

acétogenes. Cette transformation est realisée par deux types de bactéries :

Les bactéries productrices obligées &’ hydrogéne :

Ce sont des bactéries anacrobies strictes, €galement appelées OHPA « Obligate

Hydrogen Producing Acetogens ». Elles sont capables de produire de 1’acetate et de ’'Hz a

partir des metabolites réduits issus de I’acidogenese tels que le propionate et le butyrate [35] .

Ces bactéries ont un temps de dédoublement assez long, entre 1 et 7.5 jours [34], [39],

Tableau I.4.
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Tableau I. 4: Temps de génération a 35 °C des bactéries syntrophes connues, isolées de
digesteurs, avec différents partenaires [34].

Syntrophe Source d’énergie et de Partenaire du Teg (%)
carbone syntrophe syntrophe

Syntrophomonas wolfei Butyrate Desulfovibrio sp. 2,2jours
M. hungatei 3,7 jowrs
Valérate M. hungatei 3,7 jours
Caproate M. hungatei 7,5 jours

Syntrophomonas sapovorans _ _
Butyrate M. hungatei 1,1jours

Oléate M. hungatei :
1,6 jour
Stéarate M. hungatei 1,9jours

Syntropl linii ; Desulfovibiio sp. 3.6
yntrophomonas wolinii Ptiitis esul fovibito sp Jours
M. hungatei 7,5 jowrs

N.B: (*) Tg : Temps de génération minimum ; M. hungatei = Methanospirillum hungatei.

Ces réactions ne deviennent possibles qu’a des pressions partielles d’Hs tres faibles,
de I’ordre de 10* &4 10 atm (Tableau 1.5) [35]. L accumulation d’hydrogéne traduit un
dysfonctionnement et conduit inévitablement a 1’arrét de 1’acétogenése [34],[35]. Ceci
implique la nécessité d’une élimination constante de I’hydrogene produit. Cette élimination
peut étre réalisée grace a I’association syntrophique de ces bactéries avec des
microorganismes hydrogeénotrophes [34],[35].

Tableau I. 5: Equation et energie libre des reactions de dégradation anaerobie de 1'ethanol,
du propionate et du butyrate [35].

Produits AG*(KJ) PpH: (atm) a partir
De laquelle AG * <0
+9.65 < 10!

CH,CH,OH + H,O——=CH,COO + 2H,+ H"
CH,CH,COO™ + 2 H,Oz=—=CH,COO" +3H,+ C0, +71,67 <3.10°

CH,(CH,),CO0™ + 2H,0=—>2 CH,COO + 2H,+ H* 4810 <6107

N.B : AG * est calculée en modifiant seulement la pression partielle en H, par rappoit a AG®
¢ Les bactéries acétogénes non syntrophes
Le metabolisme de ces bactéries est majoritairement orienté vers la production
d’acétate[34]. Elle se développent dans un milieuriche en COs et se divisent en deux groupes

selon 1’origine de 1’acétate: Les homoacétogenes du groupe 1 qui produisent 1’acetate par la
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réduction du H» et CO; et les homoacétogenes du groupe 2 qui utilisent les AGV et 1’alcool

pour produire ’acetate [39].

1.2.2.4 La méthanogéneése

Au cours de cette derniére étape, les produts de 1’acétogenése essentiellement
(acétate, formate, dioxyde de carbone et hydrogéne) sont fransformeés en méthane [39], Deux
types de réactions sont impliqués dans cette étape et permettent la production de méthane.
Le premier type, la voie hydrogénotrophe, produit du méthane a partir de 1’H; et du CO». La
seconde type, la voie acétoclaste, produt du méthane et du CO; principalement a partir de
I’acide acetique [40]. D’autres voies metaboliques plus marginales existent. Elles impliquent
I'utilisation du formate, du méthanol, des méthylamines et des méthylmercaptan [30]. Le

tableau 1.6 présente I’ensemble des réactions.

Tableau L. 6: Reactions de méthanogenese et variation d'énergie libre standard [39]

i (KJ. ifIGo;)ei gI:CH4)
4H, +CO,— >CH,+2H,0 -139.2
AHCOO +2H* —>CH, +CO, + 2HCO", 1268
HCOO™ +3H,+H" — >CH, + 2H,0 1343
ACO+ 2H,0—>CH, +3C0, -185.1
ACH,0H —>3CH, +CO, + 2H,0 -102.5
CH,OH + H,—>CH, +H,0 1211
ACH,NH, +2H,0+ 4H* —>3CH, +CO, + ANH," -101.6
2(CH,), NH +2H,0+2H' — >3CH, +CO, +2NH,’ 863
2(CH,), N +6H,0+4H" —»9CH, +3CO, + ANH,’ 80.2
2(CH,),~ N(CH,), + 2H,0—>3CH, + CO2+ 2CH,CH,NH, 70
CH,COO™ +H,0—>CH, +HCO, 282

e Les méthanogénes hydrogénotrophes
Les methanogénes hydrogenotrophes sont: les Methanococcales, les
Methanobacteriales, les Methanomicrobiales, elles convertissent 1’hydrogene et le dioxyde
de carbone en methane et dioxyde de carbone [33] Participant également au maintien d’une

faible pression en hydrogene pour le développement des bactéries acetogenes [38].

13



CHAPITRE 1 LES PRINCIPES FONDAMENTAUX DU PROCESSUS DE DIGESTION ANAEROBIE

¢ Les méthanogénes acétoclastes

Les methanogenes acetoclastes utilisent de I’acide acétique, du methanol et des
méthylamines pour produire du méthane [38]. Les deux genres les plus fréquemment
rencontrés dans un digesteur sont Methanosarcina et Methanosata (ou Methanothrix). Les
Archaea du genre Methanosaeta utilisent 1’acétate comme unique source de carbone pour
produire le methane et les Archaea du genre Methanosarcina présentent un plus large spectre
de substrats : elles peuvent utiliser en plus de ’acétate, le dioxyde de carbone, I’hydrogene,
le méthanol et les méthylamines pour former le méthane [34] . Dans un digesteur 60% a 70%

de la production de méthane provient des méthanogénes acétoclastes [38].

1.2.2.5 Les autres réactions

a) La sulfato-réduction
Il existe d’autre type de microorganismes présents dans le milieu au cowrs de la
digestion anaérobie tels que les bactéries sulfato-réductiices, Ces bactéries par leur
metabolisme consomment de 1’acétate, de 1’éthanol, de 1’acide propionique ou butyrique en
utilisant le sulfate comme source d’énergie [33]. Les bactéries sulfato-réductrices sont en
compétition dans le milienu avec les populations methanogenes pour la production
d’hydrogene et 1’acétate, et avec les populations acétogenes pour la production de propionate
et I’butyrate [41]. Cette compeétition ne peut avoir lieu en debut de digestion anaerobie, les
bactéries sulfato-réductrices étant incapables de degrader des macromolécules complexe.
Ces bactéries interviennent spécifiquement au cours de I’inhibition de la digestion anaérobie

lors de I’accumulation de sulfure d’hydrogene dans le milieu [33].
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Tableau I. 7: Donnees thermodynamiques sur la sulfato-réduction [39].

Réaction AG? (KJ)
Oxydation de I’ acétate -47.6

CH,COO™ + SO} ——2HCO; + HS"~

Oxydation de I’ éthanol —-46,5

1 1
CH,CH,OH + % SO &=CH,CO0 + ~HS + —~ H'+ H,0

Oxvydation du propionate -37,7

3 3 3 1
CH,CH,COOH + 3 SO, ——CH,CO0 + i HS™ 4 ZHH

Oxydation du butyrate -27.8
1 2 1 1
CH,CH,CH,COOH + 5 SO, &——=2CH,COOH + o HS™ + = "

Oxvdation de I’ hydrogene —151,9
AH,+ SOF + H' &——=HS + 4H,0

Oxvydation du thiosulfate —22
S,0F + HOZ==S0; + HS + H"*

4 SO + H' =3 SO + HS~ =15L8

Les valeurs de AG™ (KJ) sont calculées a paitir des enthalpies de formation des composés

1.3 Conditions d'opération de la digestion anaérobie
Les différentes réactions enzymatiques de la digestion anacrobie peuvent se réaliser

a certaines conditions physico-chimiques. Les principales conditions sont :

I.3.1 La température

Le processus de digestion anaérobie peut etre développe sur différentes plages de
temperature.

Dans le régime psychrophiles, le milieu réactionnel est maintenu a des tempeératures
infénieure a 20 °C [42]. La digestion anaérobie psychrophile est trés peu connue et souvent
appliquee en milieu tempére et dans les régions a haute altitude [43].

Entre 20 et 45°C, on paile de la digestion anaérobie mésophile qui est la plus utilisé
de nos jours [43], 1l assure une stabilite de la digestion anaérobie. Chae et al. [44] a constate
que la meilleure température operationnelle était de 35 °C tandis qu'une légere fluctuation
de temperature de 35 °C a 30 °C provoquait une réduction du taux de production de biogaz,
il a été conclu que la teneur en methane augmente avec I'augmentation des temperatures de

digestion. Zhu et al. [20] arevéle que le rendement de biogaz le plus €leve de 372.4 L/kgMO
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a été obtenu avec du stator de mais prétraité avec 5% (g/g) de NaOH a la température
mesophélique (37 °C).

Entre 50°C et 65°C, la digestion est dite thermophile [45]. Le régime thermophile
permet d’accélérer la cinetique de 1’etape d’hydrolyse, ce qui peut réduire les temps de séjour
au sein du digesteur [46]. Pohl et al. [47] a constaté que la constante de vitesse d'hydrolyse
est 2 fois plus importante en digestion anaérobie thermophile qu’en mésophile pour de la
paille de bleé en réacteur UASS (Up flow Anaerobic Solid State). De plus, la vitesse de
croissance des microorgamsmes sont 27-60% plus élevées powr le processus thermophile
que pour les processus mesophiles [48]. 11 assure aussi une meilleure cinétique de
degradation du substrat et de production de biogaz [43]. El-mashad et al. [49] a étudie
I'influence de la température de 50 et 60 °C a des temps de rétention hydraulique de 20 et 10
jours sur la digestion anaérobie du fiumier de bovins et a constaté qu une un meilleur taux de
production de methane était a 50 °C. Hartmann and Ahring [50] ont constaté que les procédes
thermophiles de traitement de la fraction organique des déchets solides en digestion
anaéerobie sont plus efficaces que les procédes mesophiles en termes d'augmentation de la
production de biogaz. La digestion thermophile est un procéde plus réalisable pour obtenir
de meilleures performances. Shu-guang et al. [51] réalisé la digestion anaérobie par voie
seche de dechets solides organiques sous des conditions mésophiles et thermophiles pendant
6 semaines et a constaté que les conditions thermophiles présentent une meilleure
performance contre les déséquilibres, en particulier pendant la période de démarrage dans
un processus de digestion anaérobie par voie seche. Cependant, les conditions thermophiles
caractériseées par un temps de rétention plus court par rapport aux conditions mésophiles.
L’elimination environ 50% de la masse initiale des boues par la digestion anacrobie
mesophile prend de 30 a 40 jours contrairement a la digestion thermophile pour les mémes
résultats prend 11 a 14 jours [52]. Cependant la digestion anaérobie thermophile est réputee
moins stable [43] a cause de I’accumulation d'acide gras volatil qui peut inhiber la

methanogenese [53].

1.3.2 Le pH

La communauté microbienne dans les digesteurs anacrobies est sensible aux
changements de pH. En particulier les organismes méthanogenes [39]. Le pH optimal de
I'hydrolyse et de 1'acidogenese se situe entre 5,5 et 6,5 [42] .Par contre ,pour les acetogenes,
la plage optimale se situe entre 8 et 11 avec une production maximale d’acétate a pH 8 [38].

La demiere etape (la methanogenese) trouve son optimum autour de la neutralite [38].
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Plusieurs intervalles de pH figurent dans la littérature quu est a proximité les unes des autres,
Ward et al. [54] a signalé que le pH optimal de la méthanogenese est d'environ pH 7,0 alors
que Kondusamy and Kalamdhad [55] ont montré que les méthanogenes fonctionnent
efficacement entre 6,5 et 8,2 avec un pH optimal de 7,0. Liu et al. [56] a été trouvé que la
plage optimale de pH pour obtenir un rendement maximal de biogaz dans la digestion
anacrobie est de 6,5 a 7,5. Cependant [43] montre que les méthanogenes ont une activite
optimale dans une gamme de pH comprise entre 6 et 8. La chute du pH en dessous de 5,0 est
mortelle pour ces organismes et méme des valeurs proches de 6,0 causent souvent un arret
du procedé. C'est une raison importante pour laquelle certains concepteurs préférent la
séparation des processus d'hydrolyse / acidification et d'acétogénese / méthanogenese dans
les procedes en deux etapes [54] .

Le pH varie en fonction de la composition en métabolites et en gaz dissous dans le

milieu réactionnel. L’équulibre entre le CO> dissous et les ions HCO3 correspond a

I’alcalinité d un milieu et apporte de la résistance au milieu contre des variations rapides du

pH. Ainsi une accumulation de CO; dans le ciel gazeux, en lien avec I’équilibre calco-
carbonique, résulte en une augmentation du CO» dissous sous la forme HCO;™ et entraine
une baisse de pH [57] (équation 1.1)

CO,+H,O0&——=H,CO,&—=H"+ HCO, (L.1)

1.3.3 Rapport C/N

Le rapport carbone/azote (C/N) est 1'un des facteurs importants. Le carbone constitue
la source d'eénergie pour les micro-organismes, l'azote sert a augmenter la croissance
microbienne. Sila quantité d’azote est trop faible, la croissance des microorganismes sera
ralentie, la degradation de la matiere organique sera freinée et le rendement en methane
amoindr [38]. Dans le cas contraire, une augmentation de I’apport en azote peut mener a
une production accrue d’ammoniac conduirait a des valeurs de pH supérieures a 8.5, ce qui
peut nuire aux microorganismes et inactiver la meéthanisation [29]. La plupart des
publications recommandent un rapport C/N de fonctionnement de 20/1 a 30/1 [58]-[60] avec
un rapport optimal de 25/1 pour la croissance bactérienne anaerobie dans le systéme de la
digestion anaerobie [61].

Pour ajuster le rapport C/N initial de plusieurs matiéres premieres, la co-digestion a
ete presentée comme des options alternatives [60] . Zhang et al.[62] a constate que 1'ajout

de fraction organique des dechets solides municipaux aux biosolides provoquer une
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ameélioration du rapport (C/N) de 8,10 2 20,55. Sosnowski, Wieczorek, and Ledakowicz [63]
ont réalisé la co-digestion anaerobie des boues d'épuration (boues primaires et
épaississement des boues activées en exces 1:1) et la fraction organique des déchets solides
municipaux, il ont conclu que 1'ajout de fraction organique des déchets solides municipaux
aux boues d'épuration ameliorait le rapport C/N de 9:1 a 14: 1 et entraine une augmentation
du biogaz produit. D'autre par 1’ajustement de rapport C/N s'effectue par 1’ajout des produits
chimique. Pang et al. [61] a utilisé du chlorure d'ammonium (NH4CI) pour ajuster le rapport

(C/N) 4 25.

1.3.4 L’ inoculation

Le terme inoculum definit un liquide qu est chargé en nutriments en eau et en
microorganismes. L’inoculation d’un réacteur de meéthanisation permet d’introduire
I’ensemble des microorganismes responsables de la digestion anaérobie dans le substrat, et
en particulier les microorganismes methanogenes actifs [33]. La présence de ces dernieres
permet d’éviter une inhibition due a une acidogenese trop importante et une accumulation
d’AGV [38]. L'inoculation est généralement caractérisée par le rapport inoculum (I)/ substrat
S (I/S). La source d'inoculum est 1'un des parametres opérationnels les plus importants pour
la digestion anaéerobie, qui est généralement considerée comme 1'étape la plus critique dans
le fonctionnement des digesteurs anacrobies [64]. Elle se fait le plus souvent par1ajout d'un
digestat (liquide ou solide) au substrat brut a dégrader [38] par exemple, Romero and Pe [65]
ont constaté que les boues meésophiles digérées constituaient une sowrce d'inoculum
appropriee. Fuqing Xu et al. [66] ont été comparer 'efficacité de l'utilisation d'effluents
liquides de digestion anacrobie (boues d'épuration, déchets alimentaires ou dechets laitiers)
en tant qu'inoculum pour la digestion anaérobie de type discontinue de la canne de mais, le
resultat a montreé que le réactewr inoculé par les effluents de deéchets laitiers a atteint le plus
haut rendement de meéthane. Li et al. [64] a été recommande d'utiliser le fumier de porc
comme source d'inoculum pour une production de biogaz efficace et stable a partir de la
canne de mais traitée au NaOH.

Cependant, les quantités d’inoculum ajoutées dépendent du substrat valorise. Alors
que les fumiers de bovins ne nécessitent que 10% en volume d’inoculum solide par ailleurs

la valorisation des cultures énergetiques demande plus de 70% en volume d’inoculum [38].
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1.3.5 Le taux @’ humidité

L’eau est 1'un des éléments essentiels au bon fonctionnement de la digestion
anaerobie [38]. Tout d’abord, 1’eau est essentielle pour la survie de tout organisme vivant et
constitue le milieu de développement des microorganismes. Elle représente ainsi 80 % de
leur masse cellulaire. De plus, elle transport des nutriments, des intermédiaires, des produits,
des enzymes et des micro-organismes et réagir a I'hydrolyse de matiéres organiques
complexes [67].

La relation liant 1a production de méthane et la teneur en eau est 1’activite specifique
des méthanogenes, qui a été¢ démontrée comme étant linéaire avec la teneur en eau .Une
diminution de 100 a 53 % de la production de méthane a éteé constatée pour des teneurs en
eau de 96 % a 90 % [33] . Alemayehu [68] a été signale que les taux de production de
methane les plus €leves se situent entre 60 et 80 % d'humidite. Alnakeeb, Najim, and Ahmed
[69] ont comparée 'effet de la tenewr en humidite sur la production de biogaz a partir des
déchets de tomate, les résultats obtenus montre que la production de biogaz augmentait

quand teneur en humidite augmentait.

1.4 Les principaux inhibiteurs de Ia digestion anaérobie

L’accumulation de certains composés chimiques organiques et inorganiques tels que
les acides gras a longue chaine, les acides gras volatils, I'ammoniac (NHz3), le sulfure
d'’hydrogéne (H2S) peut entrainer une inhibition des fonctions physiologiques des micro-
organismes et de fagon globale, par une diminution de la capacite de degradation du proceéde

[36].

I.4.1 Acides gras volatils

La présence des AGV sous forme acide acétique, acide propionique, acide butyrique
et acide valérique a des concentrations élevees entraineront une diminution du pH [42] et
presente un effet inhibiteur sur 1’ensemble des etapes de la digestion anacrobie [57]. Siegert
and Banks [70] ont conclu que I’accumulation des AGV peut contribuer a reduire le taux
d'hydrolyse du substrat organique. la présence d’acide propionique a des concentrations
supérieures a 1 g !, inhibé la digestion anaérobie [38] et en particulier I’étape d hydrolyse
[42] .L’accumulation des AGV possede aussi un effet sur la meéthanogenese [57] due

principalement a la présence des acides propioniques et butyriques [54].
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La toxicité des AGV est dépendante a leur concentration sous la forme indissociée.
Ils peuvent s'écouler librement a travers la membrane cellulaire ou ils se dissocient et

provoquent ainsi une réduction du pH et une perturbation de I'homeostasie [71].

1.4.2 L'ammoniac

L'ammoniac est produit lors de la dégradation des matiéres azotées, principalement
des protéines [71]. Lion ammonium (NH4") et l'ammoniac libre (NHs) sont les deux
principales formes d'azote ammoniacal inorganique [72]. Le caractére inhibiteur de
I’ammoniac est attribué a 1’ammoniac libre (NH3) plutét qu’a 1I’ion ammomnium (NH4") en
raison du fait qu'elle peut traverser la membrane cellulaire et pénétrer dans la cellule, ce qui
cause un desequilibre des protons et une carence en potassium [71] a des concentrations
supérieures aux seuils [72] . les seuils d’inhibition de I’ammoniac (NH3), reportés en voie
humide, sont de 1 4 2 g.L™! pour des pH proches de la neutralité, contre 4 g. ™! en voie séche

[32]

1.4.3 Le sulfure d’hydrogéne
L’H,S est produit par les bactéries sulfato-réductrices a partir de sulfates (SO4>)
présents initialement dans les déchets [73] par les réactions 1.2 et 1.3
CH,COOH + 80} —2HCO; + H,S (1.2)
4H, +S0O; +2H' ——>4H,0+H,S (L3)
L’inhibition induite par le sulfure d’hydrogene peut prendre deux formes soit par
compeétition pour les composés organiques et inorganiques du milieu avec les différents
groupes microbiens au detriment de la production de methane soit par induction d’une
toxicité sur les microorganismes [33]. L’H2S est la forme la plus fortement inhibitrice de la
digestion anaerobie [32] parce qu'il diffuse dans le cytoplasme par les membranes cellulaires
et peut former des liaisons disulfure croisées entre les chaines polypeptidiques et dénaturer

les protéines [74] .Dans la littérature, les concentrations tolérables en HaS ne doivent pas

dépasser 250 mg.L! (pH 6,4-7,2) ou90 mg.L™! (pH 7,8-8.0) [73].
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I.5 Produit de la digestion anaérobie

Une fois la meéthanisation complétée, deux coproduits sont obtenus : le biogaz et le digestat

1.5.1 Biogaz
I.5.1.1 composition du biogaz

La composition du biogaz varie selon les matiéres digérées et le temps de traitement.
Habituellement, la concentration de méthane se situe entre 50 et 80 %, 60 % étant la valeur
la plus fréquemment rapportee par les usines. En plus duméthane, 1’autre gaz principal forme
estle COz. Les gaz présents en faibles concentrations sont le H»S, le NHz en plus de 1a vapeur
d’eau jusqu’a son point de saturation. Ces derniers gaz doivent étre traités selon I"utilisation
preévue pour le biogaz afin de ne pas endommager les équipements. Le tableau 1.8 indique la

composition moyenne du biogaz [29].

Tableau L. 8: Composition moyenne du biogaz [29].

Gaz CH4 COz HzS NH3 H;O
Concentration 55-80 % 2045 % 0-1.5% 0-0,5 % saturé

1.5.1.2 Utilisation de biogaz

Le méthane est un gaz incolore dont le pouvoir calorifique est de 35 000 kJ/m?. Le
dioxyde de carbone n'a pas de pouvoir calorifique car il est incombustible. Par conséquent,
le pouvoir calorifique du biogaz contenant 65 % de méthane est d'environ 23 000 kJ/m?. Le
gaz naturel, en revanche, a un pouvoir calorifique beaucoup plus €leve enraison de sa faible
teneur en dioxyde de carbone. Il contient également d'autres hydrocarbures que le méethane.
Ainsi, en reduisant la proportion de dioxyde de carbone dans le biogaz, 1a valeur calorifique
dubiogaz peut devenir comparable a celle du gaz naturel, et les deux gaz peuvent étre utilises
pour des applications similaires[75], Différentes voies de valorisation sont envisageables
[76]:

a) La valorisation thermique

Briler du biogaz dans une chaudiere ou un four est la voie de valornisation la plus
ancienne, la mieux maitrisée et la plus courante. Cette application est possible méme avec
un biogaz dont la tenewr en méthane n’excéde pas les 20%. Elle ne requiert donc que de
légeres contraintes d’eépuration du biogaz. En conseéquence, il n’'y a pas besoin d’énormes
Investissements et le procede peut vite etre rentabilise. La chaleur produite peut servir a la

generation d’eau chaude, de vapeur ou au chauffage des fours.
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b) Cogénération
Le principal mode de valorisation du biogaz est sa transformation en €lectricite et en
chaleur dans un moteur de cogénération ou une turbine de micro-cogénération a faible
puissance, et dans une turbine a combustion ou a vapeur a forte puissance. Le rendement
électrique de ces derniéres varie entre 25% et 40% en fonction de la puissance. L électricité
produite est le plus souvent injectée directement dans le réseau de distribution. La chaleur

produite permet de chauffer les equipements de la digestion et du traitement de digestat.

¢) Injection dans le réseau de gaz naturel
L’injection dans le réseau de gaz naturel du biogaz apres épuration constitue un mode
alternatif de valorisation au cas ou la localisation de la production et Ia purification de biogaz
sont proches du réseau. Ceci constitue un moyen d’utilisation maximale du biogaz. Plusieurs
pays comme 1’ Allemagne, 1a Suéde, la Suisse, ont défim le standard de la qualité de biogaz
pour I'injection. La composition et la pression d’injection dépendent des spécifications
imposées par le réseau. Le cont de la purification et la connexion au réseau constituent les

principaux obstacles pour la valorisation du biogaz par injection dans le réseau.

d) Carburant de véhicule

Pour cette application, les specifications de pureté du gaz sont beaucoup plus séveres
que pour les precédentes, puisque le biomeéthane utilisable comme carburant doit contenir au
moins 96% de methane. L’ utilisation de biogaz comme le carburant automobile sous la
forme comprimeée est assez répandue en Suede. La Suisse la suit dans ce domaine et d’autre
pays tels que 1’ Allemagne, 1’ Autriche, la France, 1’Espagne, 1’Inde, la Chine et les Etats-
Unis sont aussi en train de développer ce type de valorisation. Néanmoins, le développement
de biogaz en tant que carburant automobile est encore entravé par plusieurs facteurs : le
marche commercial insuffisamment developpe, la purification nécessaire a I’exigence stricte
pour son utilisation dans un vehicule, le nombre limite de stations d’approvisionnement et

le prix €leve des voitures a moteur biocarburant.

1.5.1.3 Traitement du biogaz

Le tableau I.8 montre que le biogaz peut contenir des traces d'autres gaz tels que, le
sulfure dhydrogene et I'ammoniac. Le traitement du biogaz implique souvent I'élimination
de I'humidite et du sulfure dhydrogene. Le traitement visant a réduire le dioxyde de carbone

correspond a la valorisation du biogaz.
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a) Réduction de I'humidité
L'élimination de I'humidité se produit naturellement dans le systéme de canalisation
de collecte du biogaz par la condensation causée par les effets de refroidissement de la
temperature réduite. Une conception adéquate de la canalisation peut prévoir des pieges a
sédiments pour capturer les matieres liquides par la condensation. Ces pieges sont
normalement situés aux niveaux inférieurs de l'installation du digesteur, et sont vides

périodiquement [75].

b) Elimination de dioxyde de carbone

La valorisation du biogaz devient nécessaire lorsquune teneur en meéthane allant
jusqu'a 99% est requise afin d'augmenter son pouvoir calorifique pour une meilleure
efficacité des motewrs de cogénération, pour une utilisation comme carburant de transport
ou pour une injection directe dans le réseau de distribution de gaz municipal, etc. La
valorisation du biogaz est réalisée en réduisant sa teneur en dioxyde de carbone. Cette
reduction du dioxyde de carbone peut étre réalisée a I'aide des techniques suivantes [75]:

Le lavage humide a I'eau est la méthode la plus simple pour reduire le dioxyde de
carbone contenu dans le biogaz. Cette methode nécessite de grandes quantités d'eau, qui
doivent étre renouvelées en cas de saturation. D'autres réactifs possibles sont NaOH et

Ca(OH)s, et les reactions sont indiquees dans les équations 1.4-1.6.

» Avec de I'hydroxyde de sodium
2NaOH +C0, - Na,CO5;+ H,0 (I.4)
Na,C0O; + CO, + H,0 = 2 NaHCO; (L.5)

» Avec de la chaux

Ca(OH); + CO, = CaC03 | + H,0 (L6)

¢) Elimination du sulfure d'hydrogéene
La concentration de sulfure d'hydrogene dans le biogaz dépend de la composition des
eaux usees ou des matieres premieres d'origine. Une concentration superieure a 1 % peut
provoquer une corrosion importante des metaux susceptible d'endommager les motewrs et
les canalisations. Certaines des techniques permettant de la reduire sont detailléees dans la

section suivante[75] :
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» Elimination du HzS a l'intérieur du digesteur
Avec de I'oxygéne (air ou injection d'oxygeéne pur)

Cette opération est réalisée en injectant un volume d'air de 2 a 4 % dans l'espace de
téte, et la réaction chimique qui se produit est indiquée dans 'équation 1.7. Un exces d'air
peut entrainer la production d'acide sulfurique (équation 1.8), ce qui doit étre évité. Le
melange de I'air et du biogaz doit etre effectué avec preécaution pour éviter toute I'explosion.
H,S+ 050, - S+ H,0 (L.7)
H,S + 2 0, - H,S0, (L)

» Elimination du H2S par absorption (ou épuration par voie humide)
Le H,S est ¢limine par dissolution dans des solvants tels que l'eau, des solutions
chimiques contenant des agents oxydants ou réducteuus, et des solutions alcalines ou acides.

Des exemples sont présentés dans les équations 1.9-1.12.

Avec de I'hydroxyde de sodium

La réaction chimique est 1a méme que dans 1'équation 1.4. Le Na»COs3 forme peut étre
utilise pour eliminer le sulfure d'hydrogene (équation 1.9) si des temps de rétention plus longs
sont prevus.

H,S + Na,CO; + CO, + H,0 — NaHS + NaHCO, | (L9)

Avec le peroxyde d'hydrogéne
L'excés de H2O3 se décompose pour donner de 1'eau et de I'oxygene, ce qui augmente
la teneur en oxygene dissous de 1'eau, comme le montre 1'équation 1.10.

H,S + H,0, —» S+ H,0 (1.10)

Avec du permanganate de potassium
Dans un milieu acide : 3H,S5 + 2KMn0O, — 35 + 2H,0 + 2KOH + 8MnO, (I.11)
Dans un milieu alcalin : 3H,S + 2KMnO, — 3K,S0, + 2H,0 + 2KOH + 8Mn0, (1.12)

Avec du chlore

H,S + ACl, + 4H,0 - H,S0, + 8HCI (1.13)
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» KElimination du H:S par adsorption (lavage a sec)

L'adsorption s'effectue en faisant passer le flux de biogaz a travers un adsorbant ou
le sulfure d'hydrogene est éliminé par fixation sur sa surface. Par exemple, en utilisant de
l'oxyde ferrique melange a des copeaux de bois, une réaction d'adsorption est présentée dans
I'équation 1.14.

Fe,03 + 3H,S — Fe,S; + 3H,0 (1.14)

1.5.2 Digestat

Un digestat de méthamisation est un produit riche en azote dont une faible proportion
est organique tandis que le reste est mineral, principalement sous forme ammoniacale
N-NHj4, provenant de la minéralisation de 1’azote organique des déchets au cours de la
methanisation avec des tenewrs quu peuvent varier de 16 a 76 g/kg de matiere séche selon la
nature des intrants. Ceci signifie que le digestat de methanisation peut permettre une forte
disponibilite de N minéral pour les plantes, rapidement apres leur apport, suggérant qu’ils

peuvent étre apportes au sol en tant que fertilisants [77].

1.6 Type de digesteur anaérobie
1.6.1 Procédés discontinus

Les digesteurs discontinus dits aussi « batch », sont caractérisés par une opération de
chargement du substrat, souvent accompagné d’un inoculum et, dans certains cas, d'un
additif chimique (généralement alcalin) pour maintenir le pH proche de la neutralité. Le
digesteur, une fois rempli, est fermé jusqu’a la fin de la fermentation. Le processus est
généralement réalise sur une periode allant de 30 a 180 jours pendant laquelle la production
journaliere de biogaz augmente graduellement, jusqu’a un maximum, puis diminue. Ce
procede supporte des concentrations de matiere seche (MS) comprises entre 150 et 300
kg/m® de digesteur ; le rendement volumique maximal est d’environ
1 M biogaz. N digesteur.jour™ [78]. Il reste toutefois le plus simple, donc le moins cher, les cotits
d’investissements sont souvent inférieurs d’environ 40% par rapport aux procedes continus

[79].

1.6.2 Procédés continu

Contrairement aux procedes discontinus, les procédes continus reposent sur une
volonté¢ d’automatisation des installations et d’optimisation des performances. Ils sont
caracteérises par une production réguliere de biogaz au cowrs du temps. Ce mode de

fonctionnement est donc particuliérement adapte aux grosses unités et a été historiquement
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développé pour le traitement des ordures ménageres. De par leur fonctionnement et leur
développement. Les cycles d’alimentation/soutirage se produisent a intervalle régulier (une
ou plusieurs fois par jours) et le nombre et la fiequence d’alimentation détermine le temps
de séjour au sien du digesteur.

D’un point de vue technologique, les procédés continus sont dominés par trois
procédes industriels : Kompogas®, Dranco® et Valorga® (Figure I1.1). Le procédé
Kompogas® est un réacteur horizontal principalement [79]. La digestion anaérobie dans ce
systéme s’effectue en mode thermophile. Les déchets pouvant étre méthanisés par ce genre
de systéme ont une teneur en MS a environ 23 % et sont des ordures ménageéres, des déchets
verts et organiques ainsi que des dechets des industries agroalimentaires. Le temps de séjour
est de 15 a 20 jowrs. Ces installations possédent un rendement compris entre 0,39 et
0,58 Nm?CHa/kg MO consommeée [33]. Le procédé Dranco® est un réacteur cylindrique
oriente verticalement. Ce procéde utilise la gravité et une forte recirculation des digestats.
L’alimentation est réalisée par le haut du digesteur. Ce réacteur est souvent conduit en
conditions thermophiles [79]. Ce procéde traite des déchets organiques de deéchets
menagers, les résidus de cultures, et les sous-produits des agro-industries ayant des teneurs
en matiere seche compris entre 20 et 50 %. Le rendement observé sur ces installations est
comptis entre 0,21 et 0,30 Nm*CHa/kg MO consommée [33]. Le procédé Valorga® est un
proceéde ayant la particularité d’une mise en circulation du milieu par injection de biogaz
dans 1’enceinte cylindrique du digesteur et autour d’une paroi fixe. L’action combinee de
I’alimentation et de la réinjection de biogaz induit une agitation verticale et une circulation
horizontale du milieu réactionnel [79]. Les déchets peuvent étre traités en mode mesophile
ou thermophile par ce procédé et ont une teneur en matiere seche d’environ 30 % (ce sont
des biodechets, la fraction organique des déchets meénagers, des boues de stations
d’epuration, des graisses, des hwles et des déchets d’industrie agroalimentaire). La
production de biogaz sur ce site est de 140 a 160 Nm’ t* entrantes dans le digesteur. Le

rendement spécifique de ce site est de 220 a 250 Nm® biogaz/ t MS entrant [33].
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Figure I. 1: Trois principales technologies de digestewrs continus
(a Digesteurs Kompogas®, b Technologie Dranco®, ¢ Technologie Valorga®) [79].
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CHAPITRE 11 LA BIOMASSE LIGNOCELLULOSIQUE

I1.1 Introduction

Les résidus lignocellulosique regroupent principalement les déchets du palmier
dattier, les panicules de céréale (1iz, mais, ble, etc.) d’origine agricole, de méme que la
bagasse de canne a sucre d’origine agro-industrielle. . .etc. Ces résidus contribuent largement
au fourrage et a I'alimentation des ruminants et assurent également une part importante de la
couverture énergétique par leur conversion en bioénergie renouvelable par différentes
methodes de conversion biochimique telle que la digestion anaérobie ou thermochimique
telle que la combustion, la torréfaction, la pyrolyse, la liquéfaction et la gazeification. Iis
sont caractérisés par une structure complexe, composée principalement de trois fractions
polymeériques : 1a cellulose (40-50%), 1’hémicelluloses (25-30%) et 1a lignine (15-20%) [80].
Les proportions des composants varient en fonction de leurs sources. La structure de la paroi
cellulaire constituee de cellulose disposée en faisceau et en structure cristalline, ce qui donne
un squelette stable et rigide a la paroi cellulaire. La cellulose est constitué molécules de
glucose, elle ne se dissout pas dans I'eau sans la présence d'un catalyseur specifique et a
temperature elevée [81]. L'hémicellulose est un meélange composé de differents
polysaccharides, y compris ceux a chaine ramifiée, reliant différents nombres de méthyle et
d'acetyle. Les polysaccharides de I'hémicellulose ont généralement la capacite de se dégrader
facilement en monosaccharides, tels que 1'arabinose, la xylose, le galactose, mannose ou
l'arabinose. Ceci est di au faible degré de polymeérisation et a I'absence de la structure
cristalline du polysaccharide qui entraine une deégradation facile [80]. La lignine est un
polymere aromatique et hydrophobe compose d'unités phenylpropanoides apparaissant en
modeles tridimensionnels complexes. La lignine est attachée a la cellulose et a
I'hémicellulose et joue un role important dans la rigidite et 1a structure de 1a paroi cellulaire.
Plus la teneur en lignine augmente, plus la resistance de la biomasse a la degradation
augmente également [4]. Afin doptimiser le rendement en methane, il est neécessaire
d'appliquer un préetraitement permettant de modifier la structure et la composition chimique
de la lignocellulose pendant la décomposition afin de faciliter sa dégradation par les

microorganisimes.
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I1.2 Biomasse lignocellulosique (Types et composition)

La biomasse lignocellulosique constitue la plus grande source de matiere organique
renouvelable sur terre. Ce type de biomasse comprend, entre autres, les résidus
agricoles/agro-industriels (bagasse de canne a sucre, canne de mais, paille de riz, paille de
ble, marc de café, etc. ), les cultures énergétiques dédiées (miscanthus, fléole des prés, panic
raide, etc.), les matieres ligneuses (résidus forestiers tels que branches, écorces, souches et
bois de tige, ainsi que les déchets de bois provenant des usines de sciage et de papier, le bois
de construction/démolition, les emballages en bois) et les déchets municipaux.

Les matieres lignocellulosiques sont composées de trois polymeéres majeurs : la
cellulose, I'hemicellulose et la lignine, ainsi que d'autres composants mineurs, notamment
des protéines, les matiéres extractibles et les minéraux inorganiques. La cellulose et
I'hémicellulose sont des carbohydrates qui peuvent étre hydrolysés en sucres fermentescibles
qui peuvent étre convertis en carburants et en produits chimiques. La lignine, un polymeére
aromatique, forme un écran protectewr qui protége la cellulose et 'hémicellulose de la
degradation par les enzymes et les microbes. La lignine est également liée entre la cellulose
et I'hemicellulose pour former une structure solide de la paroi cellulaire [82].

La cellulose, le principal composant de la biomasse lignocellulosique, est un
homopolymere linéaire dumtes de glucose (CeHi1206) liées entre elles par des
liaisons f(1.4)-glycosidiques (Figure II.1). Typiquement, chaque molécule de cellulose
comprend entre 5000 et 10 000 unités de glucose (degre de polymerisation) [83]. Les liaisons
hydrogéne intramoléculaires (dans la méme chaine) et intermoléculaires (dans les chaines
adjacentes) (figure I1.2) dans la structure de la cellulose condwsent a la formation de
microfibrilles rigides qui se rassemblent pour constituer des fibrilles et former ensuite des
fibres de cellulose [84]. En outre, les liaisons hydrogene inter-chaines introduisent également
un ordre (cristallin) ou un desordre (amorphe) dans la structure de la cellulose, ce qui conduit
a des formes cristallines et amorphes de cellulose. La cristallinite de la cellulose est
generalement caractérisée par 1'indice de cristallimte. Il est consideré que 1'augmentation de
I'indice de cristallinité entraine une diminution de I'hydrolyse chimique et biologique de la

cellulose [82].

29



CHAPITRE 11 LA BIOMASSE LIGNOCELLULOSIQUE

Liaison glycosidique [3(1=4)

O
9] QH
=y
s OH

Figure II. 1: Structure de la cellulose [85].
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Figure II. 2:Liaisons hydrogeéne intermoléculaires et intramoléculaires au sein de la fibre
de cellulose [85].

L'hémicellulose est le deuxieme carbohydrate polymere le plus abondant sur teire
apres la cellulose. Les hémicelluloses sont des polysaccharides formeés par 1’enchainement
d’oses monomeres de types variés reliés par des liaisons glycosidiques et en genéral sont
ramifiées. Les principaux sucres constituant les hémicelluloses sont des hexoses (glucose,
mannose, galactose), des pentoses (arabinose, xylose), des dérivés meéthyles (thamnose,
fucose) et des acides uroniques (acide glucuronique) (Figure I1.3) [86]. Les hémicelluloses
sont des polysaccharides amorphes solubles en milieux acides dilues et alcalins [87].

Les hémicelluloses varient considérablement entre les bois tendres et les bois durs.
Les hémicelluloses de feuillus sont genéralement plus riches en pentoses, tandis que les

hémicelluloses des bois durs et plantes sont majoritairement constituces de xyloses [37].
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A) Hexoses
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Figure IL 3: Les principaux sucres des parois cellulaires végétales [87]

Les hémicelluloses different de la cellulose par frois aspects importants.
Premierement, elles contiennent différentes umtés de sucres, deuxiemement elles présentent
un degré considéerable de branchement des chaines, tandis que la cellulose est un polymere
strictement lineaire. Troisiemement, le degré de polymeérisation de 1a cellulose est dix a cent
fois plus éleve que celw des hémicelluloses [87].

En revanche, la structure reticulée de la lignine est plus complexe que celle de la
cellulose et de I'hémicellulose. La lignine est composee de monomeres phénylopropane
comme les alcools p-coumaryl, coniferyl et sinapyl formant des unités p-hydroxyphényl (H),
guaiacyl (G) et syringyl (S) respectivement [88]. Le rapport enfre les unités G : H : S dépend
de la source de la biomasse. Par exemple, la lignine des feuilles est caractérisee par une plus
grande quantite d'unités G et une petite quantite d'unités H. En revanche, la lignine des bois
durs est composée dunités S et G et est presque depourvue dunités H [89]. La lignine est

responsable de la rigidite de la paroi cellulaire de la plante.

I1.2.1 Structure des biomasses lignocellulosique
La cellulose s’ organise sous forme de microfibrilles constituées de plusieurs dizaines
de chaines lineaires. Les microfibrilles sont composees majoritairement de cellulose

cristalline (2/3) et se structurent sous la forme de macrofibrilles (Figure 11.4).
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Figure II. 4 : Structuration des microfibrilles et macrofibrilles dans les cellules
vegétales[37].

Les liaisons ester entre le groupe carboxyle libre de I'hémicellulose et les groupes
benzyle de la molécule de lignine conduisent a la formation du complexe lignine-
carbohydrate qui entoure la cellulose et Iui confere ainsi une résistance a la dégradation

microbienne et chimique. L’association de ces trois polymeres constitue le complexe

lignocellulosique (Figure IL.5) [88].
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Figure II. 5 : Modéle d’orgamisation du complexe lignocellulosique [37].
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I1.3 Prétraitement des substrats pour améliorer le rendement en méthane

La conversion des lignocelluloses en biogaz se déroule en deux étapes principales, a
savolr le prétraitement pour delignifier la lignine et exposer la structure cristalline de la
cellulose et la fermentation microbienne des sucres en biogaz. L'étape de prétraitement
controle l'efficacité des étapes suivantes et représente également la plus grande partie du cotit
de production du biocarburant a partir de matieres lignocellulosiques. Il existe un grand
nombre de meéthodes de prétraitement, notamment les méthodes physiques, chimiques,
biologique et thermochimique. Une methode de prétraitement "idéale” doit étre simple et
économique, necessiter moins d'énergie, d'eau de traitement et de produits chimiques,
destructurer efficacement la structure lignocellulosique, étre sélective de par sa nature afin
de minimiser la perte de sucres, aboutir a la génération limitée de produits inhibiteurs comme

les acides phénoliques, le furfural ou le 5-hydroxymethylfurfural (HMF).

I1.3.1 Prétraitements physiques

Différents types de methodes de prétraitement physique, notamment les
préetraitements mecaniques (broyage, dechiquetage et extrusion), irradiations (micro-ondes,
rayons gamma et faisceau d'électrons) et ultrasons, sont appliqués pour le prétraitement
physique de la biomasse lignocellulosique. 11 permet de réduire la taille des particules,
d'augmenter la surface et de ne pas liberer de sous-produits toxiques au cours du processus,
tels sont les avantages de ces prétraitements. La composition de la biomasse ne sera pas
affectée par ce type de pretraitement, car aucun réactif chimique n'est utilisé. Cependant, ['un
des principaux inconvénients de ces prétraitements est qu'ils ne sont pas efficaces pour
¢liminer la lignine et qu'ils nécessitent une énergie specifique pour les prétraitements
respectifs. L'efficacite des prétraitements physiques peut donc étre améliorée en les utilisant
en meme temps que d'autres pretraitements [ 4].

Le broyage mecanique permet de réduire la taille de la biomasse et d'augmenter sa
surface. Il comprend les etapes de dechiquetage et de broyage. Le déchiquetage reduit la
taille de la biomasse dans une gamme de 10 - 30 mm. La taille des morceaux devient de
0,2-2 mm apres les étapes de broyage. Le broyage est particulierement utilis€ pour
augmenter la surface de la biomasse récalcitrante afin d'ameéliorer sa biodegradabilite
vis-a-vis des microorganismes digesteurs [90]. La réduction de la taille a éte utiliseée comme
methode unique de prétraitement pour augmenter la biodégradabilite de la biomasse pour la
production de biogaz. Sharma et al.[91 ] ont trouve la production de biogaz a partir de résidus

agricoles et forestiers (paille de ble, paille de 11z, fewlles de mirabilis et herbe de decharge)
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augmentait avec la diminution de la taille des particules (de 30 a 0,088 mm). Angelidaki et
al. [92] ont constate que la meilleure augmentation des rendements en biogaz était d'environ
20 % avec des fibres de moins de 0,35 mm, et de seulement 16 % avec des fibres de 2 mm.
Menardo et al. [93] ont rapporté que la réduction de taille des particules de déchets agricoles
a une taille comprise entre 0,2 mm et 5 mm augmentait la production de biogaz de plus de
80 %.

Un autre type de prétraitement physique est I'extrusion, par laquelle les substrats ont
été meélanges efficacement avec un transfert de chaleur rapide et une forte pression de
cisaillement dans une courte durée. Il en résulte une deéformation de la structure
lignocellulosique qui augmente la surface du matériau, réduit la cristallinité et le degré de
polymeérisation de la cellulose, augmente la défibrillation. Ce prétraitement ne libére aucun
inhibitewr comme le furfural et le HMF [4]. Perez-Rodriguez et al. [94] ont appliqué une
extrudeuse a double vis au pretraitement des pousses de raisin powur la production de
meéthane. Les échantillons traités ont généré environ 15 - 21 % de biogaz en plus par rapport
au materiau non traité. Il a eté observe que extrusion rédwit la quantite de fraction
d'’hémicellulose d'environ 50%, augmentant simultanément la fraction de produits chimiques
solubles (carbohydrates, protéines, lipides) qu sont rapidement convertis par les
microorganismes methanogenes et augmentant ainsi la production de méthane. Hjorth et al.
[95] a pratique 1'extrusion sur cing biomasse agricole différents pour ameliorer la digestion
anacrobie et a indiqueé que l'extrusion accélere la dégradation des composés organiques
lentement dégradables. En outre, 1l a indiqué que le rendement en méthane a augmente de
fagon significative de 18 a 70% apres 28 jours et de 9 a 28% apres 90 jours. Le préetraitement
a 'extrusion a été appliqué pour prétraiter la paille de riz pour améliorer la production de
methane. Le rendement en méthane de la biomasse extrudee etait de 72% supériewr a la paille
de 11z et non traitée [96].

Le prétraitement hydrothermique est un procéde dans lequel la biomasse
lignocellulosique est exposee avec de l'eau a 1'état liquide a une temperature plus élevee
pendant quelques minutes a quelques heures, a une pression €levee. L'eau a haute température
agit comme un acide en raison de l'auto ionisation avec géneration d'ions hydrogene, ce qui
redut considérablement le pH a un miveau acide. L’eau pénetre dans la biomasse
lignocellulosique pour hydrater la cellulose, En outre, elle provoque le gonflement (non
chimique) de la cellulose, augmentant ainsi la surface de la cellulose essentielle a I'action

enzymatique. L'eau sous pression aide a cliver les groupes d'acide acétylique et uronique de
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I'hémicellulose et produisant de l'acide acétique et d'autres acides organiques qui rendent les
oligosaccharides plus solubles [97]. Di Girolamo et al. [98] ont constaté une augmentation
du rendement en méthane de 23 % apres le préetraitement de la canne de provence a 180 °C
pendant 10 minutes. Eduardo et al. [99] a étudié le prétraitement hydrothermique des coques
de café effectué 4 120, 180 et 210 °C pendant 1, 5, 15 et 60 minutes. Les résultats démontrent
le rendement cumulatif le plus élevé en méthane de 144,96 NmL CH4 g COD™ a partir de
coques de café prétraitées a 120 °C et 60 minutes. Pour la paille de 11z, le prétraitement
thermique a 120°C pendant 60 min a augmente le rendement en méthane de plus de 98%
[100]. Kim et al. [22] ont signalé que le prétraitement hydrothermique a 121°C pendant 60
minutes de la paille de riz entraine une augmentation de 50,4 % du rendement en méthane
par rapport aux substrats non traités. Mailin et al. [101] ont realisé le prétraitement
hydrothermique (150°C, 20 min) de la canne a sucre, ce qui a entraine une augmentation de
63 % par rapport aux substrats non traités. Kang et al. [102] ont également rapporteé une
production de methane plus faible a 200 °C par rapport a 175 °C, ce qu a donné
290,6 L/kg MO pour le Pennisetum hybride, en raison de la forte concentration de composés
inhibiteurs a 200°C qui inhibent les bactéries anaérobies. Cependant, des résultats contrastes
sont également disponibles, ou une température de réaction de 200°C a donné lieu a un
pretraitement pour une production maximale de méthane. Le prétraitement hydrothermique
a 200 °C pendant 15 minutes a permis d'ameéliorer la production de biogaz avec un rendement
de 89 % superieur a celu du Phragmites australis subsp non traité [103]. Ferreira et al. [104]
ont également observe que le prétraitement hydrothermique a 200 °C pendant 1 minute a
permis d'augmenter la production de biogaz avec un rendement de 20 % supérieur a celui de
la paille de ble non traitee. Cette contradiction pourrait étre un argument lié aux différences
de composition chimique des matieres premieres et aux caractéristiques structurelles
variables.

Les micro-ondes sont la technique de prétraitement par irradiation la plus etudiee.
Les micro-ondes peuvent modifier la structure de la cellulose par la destruction de
I'hémicellulose et de la lignine et ameéliorer l'accessibilité enzymatique de la biomasse
lignocellulosique. Le principal effet du rayonnement micro-ondes est le chauffage. Le
principal avantage du pretraitement est qu'il permet de chauffer rapidement un grand volume
de matiere, ce qui rédut le temps de traitement et économise de 1'énergie. Il pourrait
constituer une alternative efficace a la meéthode de chauffage classique [15], [82].

Jackowiak et al. [105] ont utilisé des micro-ondes a 150 °C pour prétraiter la paille de ble et
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ont constate qu'elles etaient capables d'augmenter le rendement en methane de 28 %, par
rapport a la paille de blé non traitée. Une autre etude a montré que l'iradiation par micro-
ondes de la paille de 1iz (190 °C pendant 4 minutes) a donné le rendement le plus élevé de
méthane a 325,76 mL/g MO [106]. Par conséquent, dans la plupart des cas, les micro-ondes
ont été utilisées en conjonction avec d'autres prétraitements chimiques powr réduire la
severite et la temperature du prétraitement, par exemple, les prétraitements acides, alcalins

[107], [108].

I1.3.2 Prétraitement chimique

La pretaritement chimique consiste a utiliser des produits chimiques pour
décomposer la structure complexe de la lignine afin de réagir avec la cellulose. Les
prétraitements chimiques les plus couramment utilisées sont le prétraitement alcalin, acide
diluee et acide concentrée. L'utilisation de prétraitements chimiques domine les
prétraitements physiques ou biologiques en raison de leur efficacité dans la biodégradation
des materiaux lignocellulosiques complexes. Cependant, le cout éleve des produits
chimiques utilisés dans les procédeés chimiques est un inconvénient majeur de cette méthode.

Le prétraitement alcalin est 1'une des méthodes de prétraitement les plus efficaces en
raison de sa grande efficacité et de la simplicite relative du procéde. De nombreux différents
types de réactifs alcalins tels que l'hydroxyde de calcium, l'hydroxyde de sodium et
I'hydroxyde d'ammonium peuvent étre utilisés pour effectuer le pretraitement de la biomasse
lignocellulosique. Les principaux mecanismes du prétraitement alcalin sont le gonflement de
la biomasse, ce qui augmente la surface interne de la biomasse et diminue a la fois le degre
de polymerisation et la cristallinité de la cellulose, détruire 1a lignine et dissocier les liaisons
ester et ether entre la lignine et les polysaccharides et reduire les liaisons hydrogene entre la
cellulose et I'hémicellulose de la biomasse lignocellulosique, ce qui rend les carbohydrates
plus accessibles. Les acetyles et autres substitutions d'acide uronique sur I'hémicellulose qui
redusent l'accessibilité des enzymes a la surface de la cellulose sont également eliminés par
les prétraitements alcalins [109]. Le prétraitement alcalin est I'une des methodes efficaces
pour solubiliser la lignine. Par exemple, la paille de 11z a ete pretraitée avec du NaOH a des
concentrations de 2 a 8 % a 35 °C pendant 8 jours [110]. Apres le prétraitement au NaOH les
pourcentages de lignine et d'hemicellulose ont diminue. L'effet du NaOH a éte plus important
sur la lignine que sur I'hémicellulose dont le pourcentage de la teneur en lignine a été réduit
de 12,5% dans la paille non traiteée a seulement 5,5% au plus bas dans la paille traitée au

NaOH. L'élimination de la lignine ainsi que de I'hémicellulose a contribue a augmenter la
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production de biogaz pour la paille de riz qui avait été prétraitée a toutes les concentrations
de NaOH. L'hydroxyde de sodium est la base la plus populaire utilisée dans le prétraitement
alcalin et a été largement étudié pour améliorer le rendement du biogaz/ méthane a partir de
la biomasse lignocellulosique. Taherdanak and Zilouei. [111] ont rapporté que le
prétraitement alcalin avec 8% g/v de NaOH pendant 60 minutes a 75 °C a changé de maniére
significative la structure des plantes de ble avec une €limination efficace de la lignine et des
hémicelluloses, en conséquence, le rendement en méthane a augmente de 54,5% par rapport
a la plante de blé non traitée. Zhuet al. [112] ont étudié I'effet du prétraitement alcalin sur la
production de biogaz a partir des tiges de mais en utilisant différentes concentrations de
NaOH (1 %, 2,5 %, 5,0 % et 7,5 %) pendant 24 heures. Ils ont conclu que le rendement en
biogaz le plus éleve de 372.4 I/kg a été obtenu avec les tiges de mais prétraitées au NaOH a
5 %, soit 37,0 % de plus que celui des tiges de mais non traitées. Les tiges de tournesol
traitées par un pretraitement alcalin avec cing réactifs chimiques : NaOH, H20,, Ca(OH)a,
HCI et FeCls). Aprés le prétraitement, le rendement en méthane de la tiges de tournesol
pretraitee a 4 % de NaOH a 55 °C pendant 24 h était 27 % plus éleveé que celu des tiges de
tournesol non traitées [113]. Song et al. [114] ont utilisé un prétraitement alcalin avec trois
réactifs chimiques (NaOH, Ca(OH)2 et NHs-H>0) a des concentrations de 1%, 2%, 3% et
4% (g/g) a 25 °C pendant 7 jours pour traiter la paille de mais. Dans les conditions les plus
appropriées, c'est-a-dire une concentration de Ca(OH)2 de 8 % (g/g) a 25 °C pendant 7 jours,
les rendements en biogaz etaient 115,4 % plus eleves par rapport a ceux de la paille de mais
non traitée. Zheng et al [115] a signalé une augmentation de 72,9% du rendement en méthane
pour les tiges de mais en utilisant 6 % de NaOH et a température ambiante (20 © C) pendant
3 jours.

Le prétraitement acide est effectué soit avec des acides concentres dans la gamme de
30 a 70 % a une température basse (<100 °C), soit avec des acides dilues dans la gamme de
0,1 a 10 % a une temperature élevee (100 a 250 °C), selon le type de substrat et les résultats
attendus [88]. L'hydrolyse acide diluce a ete utilisée avec succes pour le pretraitement des
materiaux lignocellulosiques. Elle a été utilisée dans le cas d'une large gamme de matiéres
premiéres, notamment le bois tendre, le bois dur, les cultures herbacees, les résidus agricoles,
les vieux papiers et les déchets solides municipaux. Il a donne de bons reésultats sur la plupart
des materiaux de la biomasse. L'acide chlorhydrique, 1'acide nitrique, 1'acide phosphorique
et l'acide sulfurique ont éte étudiés pour etre utilises dans le prétraitement de la biomasse.

L'acide sulfurique dilué est généralement utilisé comme acide privilégié. Il est mélange a la
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biomasse pour solubiliser 'hémicellulose et augmenter ainsi l'accessibilité de la cellulose
dans la biomasse. Ce meélange peut étre chauffé directement avec l'ufilisation de vapeur
comme dans le prétraitement a la vapeur, ou indirectement via les parois de la cuve du
reacteur [116]. Le pretraitement a l'acide sulfurique dilué peut ameliorer considérablement
I'hydrolyse de la cellulose [109] et peut améliorer de maniére significative le rendement en
gaz de la digestion anaérobie de la biomasse lignocellulosique. Pour le prétraitement de la
paille de riz al'acide dilué, un rendement maximal en méthane de 98,5 % a été obtenu avec
de HaS04 a 1,5 % (p/p) pendant un temps de réaction de 90 minutes a 120°C [117]. Le
prétraitement a l'acide dilue avec 1 % de H2SO4 a été utilisé pour le prétraitement de la paille
de 11z a 120 °C pendant 120 minutes. Le prétraitement a permis d'augmenter de maniere
significative le rendement en methane, qui €tait de 16% superieur a celui de la paille de 11z
non traitée [118]. Song et al. [114] ont utilise H2SO4 dans le prétraitement de la paille de ble
avec des concentrations de 1-4% pendant 7 jours a 25°C. La paille de ble prétraitée avec
H2S04 a 2% a montré un rendement en méthane 74,6% plus élevé que celui de la paille de
ble non traitée. Le prétraitement de la paille de ble avec de HaSO4 a 2,99 % a 157,84 °C
pendant 20,15 minutes a donne lieu a un rendement maximal de méthane, qui était 56,96 %
plus éleveé que celui de la paille de blé non traitée [119]. L'influence de la concentration
d'acide sulfurique dans la gamme de 0,01%-2% sur le rendement en méthane de la paille de
riz y examinée par Kim et al. [22]. La production totale de méthane pour la paille de 11z
pretraitee a 'acide dilué était 1a plus €levee pour le traitement acide le plus dilue (c'est-a-dire
H>S04 a 0,01%), tandis que la plus faible pour le traitement acide le plus concentre (c'est-a-
dire H»SO4 a 2) suggerant une dégradation de la cellulose et de I'hémicellulose aux
inhibiteurs. Antonopoulou and Lyberatos. [120] ont également étudié l'impact du
pretraitement a I'acide dilue sur le sorgho sucre. Le rendement en methane augmente avec la
diminution de la concentration d'acide et atteint son maximum pour H2SO4 a 0, 1 %, tandis
que l'acide concentré (a des concentrations de HaSO4 supérieures a 0,5 %) a un effet négatif

sur le rendement en méthane en raison de l'accumulation de matiéres inhibitrices.

I1.3.3 Prétraitement biologique

Le pretraitement biologique consiste a utiliser des micro-organismes ou des enzymes
pour pretraiter divers matériaux lignocellulosiques. Les principaux micro-organismes utiliseés
comprennent principalement des champignons blancs (par exemple, Phanerochaete
chrysosporium et Ceriporia lacerata), bruns (par exemple, Serpula lacrymans et Coniophora

puteana), et des champignons de powrriture molle (par exemple, Paecilomyces sp. et
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Cadophora spp.) ainsi que des bactéries (par exemple, Bacillus circulans et Sphingomonas
paucimobilis) pour dégrader la lignine, hydrolyser partiellement les hémicelluloses et
reduire le degré de polymeérisation de la cellulose. 11 a été signalé que les champignons a
pourtiture blanche sont les plus utilisés et les plus efficaces pour le prétraitement biologique
[121]. Les avantages du préetraitement biologique sont une faible consommation d'énergie,
l'absence oule faible besoin de produits chimiques et une faible pollution de I'environnement.
Cependant, le principal inconvénient du prétraitement biologique est sa faible efficacité
[121]. Prétraitement fongique a été effectue avec A. biennis. Aprés le prétraitement, une
ameélioration du rendement en méthane a été obtenue, qui était de 31 et 43% pour 14 et 30
jours de culture, respectivement, plus élevé que la sciure de saule non traitée [122]. Le
prétraitement microbien de la biomasse d'Albizia avec le champignon Ceriporiopsis
subvermispora a permis d'ameliorer la production de biogaz. Une élimination maximale de
la lignine de 24 % a été observée aprés 48 jours de prétraitement fongique et a conduit a une
production de méthane 3,7 fois plus elevée que la biomasse d' Albizia brute [123]. Liu et al.
[124] ont etudie 'effet de Phanerochaete chrysosporium sur la production de biogaz a partir
d'ensilage de canne de mais. Les résultats de cette étude ont montré que le rendement en
methane était ameélioré de 11 % par le prétraitement fongique par rapport a I'ensilage de canne
de mais non traité. Bien que le prétraitement fongique soit rentable et respectueux de
l'environnement, il ne peut étre exploité industriellement en raison de son faible taux
d'’hydrolyse et de son long temps de rétention. D'un autre cote, lorsque le prétraitement est
combine a dautres meéthodes de prétraitement telles que les meéthodes physiques ou
chimiques, la productivite du systéme global est ameliorée. Une étude montre que lorsque la
sciure de saule est soumise a un prétraitement alcalin (20 g/100 g MS de NaOH) apres un
pretraitement biologique avec A. biennis (apres 30 jours de culture). IIs ont obtenu une
augmentation de 12,5 % et 50,1 % du rendement en methane par rapport au pretraitement
alcalin et fongique seul, respectivement, et 115% plus €levé que le rendement en méthane de

la sciure de saule non traitée [122].

I1.4 Le palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) : un substrat modéle

Le palmier dattier (Phoenix dactylifera L) est une culture horticole importante ainsi
que le ceeur des systemes de culture oasiens dans les pays producteurs du palmier dattier. Il
est largement cultive pour ses fruits sucrés, principalement dans les zones arides ou semi-
arides du monde, car la maturation des dattes nécessite un été long et chaud avec une frés

faible humudite. Il peut pousser sur une grande variété de sols, mais les sols de loam sableux

39



CHAPITRE 11 LA BIOMASSE LIGNOCELLULOSIQUE

et de loam argileux sont considerés comme les plus appropriés, bien qu'il puisse meéme
pousser sur des sols tres salins. Avec une duree de vie de 100-150 ans, il peut atteindre 30 m
de hauteur. Cependant, 1'age de la production commerciale des arbres est moindre
(principalement de 15 a 30 ans). Neanmoins, il y avait des palmiers dattiers considérés
comme commercialement productifs pendant 50 ans[125].

Le palmier dattier (Phoemx dactylifera L.) est l'axe de l'agriculture oasienne
saharienne algérienne. Environ 18 millions du palmier dattier sont cultivés sur une superficie

de 169 380 ha [7].

I1.4.1 Palmier dattier (Phoenix dactylifera L.): définition et morphologie.

Le palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) a eté¢ dénommeé Phoenix dactylifera par
Linee en 1934. Phoenix dérive de Phoinix, nom du dattier chez les Grecs de I’antiquite, qui
le consideraient comime 1’arbre des Phéniciens ; Dactylifera vient du latin dactylus dérivant
du grec daktulos, signifiant doigt, en raison de la forme du fiuit [126]. Le palmier dattier
(Phoenix dactylifera L.) appartient a la famille des Arecaceae qui comprend 183 genres et
plus de 2400 especes. Phoenix dactylifera L. est I'une des cinq espéces domestiquées au sein
des Arecaceae ; les quatre autres especes sont le palmier a noix d'arec ou de bétel ( Areca
catechu ), le palmier a péche ( Bactris gasipaes ), le palmier a noix de coco ( Cocos nucifera
) et le palmier a huile ( Elaeis guineensis ) [127]. Le palmier dattier (Phoenix dactylifera L.)
est typiquement cultivé dans les oasis sahariennes. Celui originaire d’Afrique du Nord, est
amplement cultivé de I’Arabie jusqu’au Golfe Persique, ou il forme la végétation
caracteristique des oasis. Il est cultivé en outre aux Canaries, dans la Mediterrance
septentrionale et dans la partie méridionale des Etats-Unis.

Le palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) de plus, ¢’est une plante dioique contenant
donc des palmiers males et des palmiers femelles.

Le palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) se constitue principalement de 10 parties
a savoir (Figure 11.6) [126]:

40



CHAPITRE II LA BIOMASSE LIGNOCELLULOSIQUE

Figure I1. 6: Présentation schématique dun palmier [126].

- Palmes : Ce sont des feuilles composées, pennées. Les folioles sont réguliérement disposées
en position oblique le long du rachis, isolées ou groupées, pliées longitudinalement en
gouttiére. Les segments infériewrs sont transformeés en épines, plus ou moins nombreuses et
plus oumoins longues. En géneral, les premieres folioles situcées au-dessus des eépines sont
plus longues que celles situées a l'extrémite supeériewre de la palme (Figwe I11.7). A
I‘extrémite inférieure de la palme, le rachis s‘élargit pour former le pétiole s‘insérant

directement sur le trone.
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Figure II. 7: Schéma d'une palme [126].
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- Jeune palme : La jeune palme sont disposées sur le troc en helice, elles demeurent en
activité pendant plusieurs années, de quatre a sept ans, puis elles jaunissent, se dessechent et
meurent. Lewr declin peut étre influencé par défaut de nutrition resultant d’un mauvais etat
phytosanitaire.

- Régime de dattes : Un régime de dattes (ou specule) est la partie qui supporte les fruits du
palmier. 11 est accroche au palmier par la hampe. 11 peut contenir plus de 1000 fiuits, Le
palmier devra étre agé d’au minimum 7 ans avant de produire des dattes.

- Dattes : Ces fruits sont de forme ovale. La chaire trés sucrée entoure la graine. Récoltées
en automne, leur couleur varie du rouge lumineux au jaune lumineux selon les variétés. Un
palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) peut produire de 10 jusqu’a 100 kg par an.

- Gourmand : Un gourmand est une branche secondaire quu se développe sur la branche
principale d’une plante. Il faut géneralement les supprimer car comme leur nom 1'indique,
ils sont gourmands et épuisent inutilement la plante.

- Stipe : Le stipe rappelle le tronc des arbres mais est en fait compose de fibres végétales des
anciennes feuilles. Son diametre peut varier légerement selon les conditions climatiques.

- Cicatrices annulaires : On a 'impression que le palmier a un « tronc recouvert
d’écailles ». Ces cicatrices annulaires correspondent au point d’attache de la feuille ancienne
une fois le pétiole (support de la feuille) tombé. Elles permettent au grimpeur de s’y accrocher
pour atteindre les dattes.

- Rejet : Le rejet est une jeune pousse du veégetal, qu’il est possible de planter pour obtenir
un nouveau palmier. Celui-ci sera choisi par 1’homme parmi une sé€lection des meilleurs

palmiers.
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- Bulbe : Se situant a la base du stipe, le bulbe constitue la réserve du palmier. De la part le
systeme racinaire d’ou émergent les racines primaires courtes de moins d’un metre, et
longues de plus de 20 meétres.

Le systeme racinaire présente plusieurs zones d’enracinement : les racines respiratoires, les
racines de nufrition, les racines d’absorption et une zone dont les racines sont trés bien
développées particulierement dans le cas ou la nappe phréatique se trouve a une grande

profondeur

I1.4.2 Situation de la culture du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) en Algérie

Au debut du vingtiéme siecle, le palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) en Algérie
était cultivé comme une culture de subsistance et reposait sur une irrigation par un systéme
de foggaras (conduits souterrains), d'eaux souterraines et d'autres sources. A cette époque,
4,5 millions du palmier dattier étaient exploités. Pendant la période coloniale, les techniques
de culture se sont ameliorees et les cultures de sous-bois, notamment les arbres finitiers, ont
éte introduites ; le nombre de palmiers est passe a 6,7 millions [7].

Au cours des années 1980, de nouvelles zones d'agriculture saharienne ont été créées,
notamment a Adrar, EI Oued, Biskra, Ouargla et Ghardaia. A 1a méme période, dans ces
régions, un reseau electrique se développe et de nouvelles ressources en eau sont mobilisées.
Le nombre du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) est passe de 8 a 9 millions en 1990 par
la création de grandes surfaces a Biskra, E1 Oued, El Guerrara, El Meniaa, Adrar et In Salah
[7]. Depuis 2000, les dattiers algériens ont connu une nouvelle expansion qui a atteint 13,5
millions d'arbres occupant 120 830 ha en 2002 et actuellement 18 millions d'arbres sur
169 380 ha [7]. Bien que cette superficie soit repartie sur 17 wilayas du pays, elle se concentre
néanmoins principalement dans les wilayas du Sud-Est et du Sud-Centre du pays. La
premiere place est occupée par Biskra avec plus de 23% du périmetre national, suivie par la

wilaya d'Adrar avec pres de 21% et la wilaya d'El Oued avec plus de 20% [128].

I1.4.3 Situation de la culture du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) dans la région
d’Adrar

La région d'Adrar est I'une des plus importantes régions phoenicicoles d'Algérie, en

termes de superficie et de production. Les statistiques agricoles disponibles jusqu'au 2019

montrent que le superficie phoenicicole de Adrar est constitué de 3 798 759 palmiers [6]. Le

nombre total du palmier dattier connait une forte augmentation, passant de pres de 3 725

420 palmiers en 2014 [86] a 3 798 759 palmiers en 2019 [6].

43



CHAPITRE 11 LA BIOMASSE LIGNOCELLULOSIQUE

I1.4.4 Les déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.).

Nous avons choisi les dechets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) comme
substrat pour la présente €tude a cause de leur abondance dans la région d'Adrar. Ces dechets
sont renouvelables grace a l'opération annuelle de nettoyage des palmiers dattiers. Ils sont
principalement composés de palmes, pétioles, régimes, pédoncule du régime, spathes et
fibrilium. Ces déchets sont recyclés localement en vannerie artisanale, en construction, et
comme brise-vent contre la désertification. Ces activités artisanales sont en perpétuelle
érosion et les déchets accumulés sont ensuite briilés a l'air libre, ce qui provoque des
problémes environnementaux visuels et olfactifs Tableau II. 1. L'utilisation de déchets du
palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) powr la production de bioénergie permettra non
seulement de réduire le briilage a l'air libre, mais sera egalement une source de production
d'énergie plus propre.

Tableau IL 1: Utilisation traditionnelle et artisanale des déchets du palmier dattier
(Phoenix dactylifera 1..)[86]

Partie du palmier Utilisation
dattier
Tronc Toit

Portes, lits, chaises, pont et poutres

Z11ba, ruche, protection des conduites d’irrigation,

Cercueils, supports des puits et brise vent.
Palmes, folioles Chapeau

L’eventail, tapis de priere (sadjada), panier, tapis,

Fabrication de papier, couscoussier et le zenbille

Rachis Lit, chaise, cage, porte et berceau

Pétioles Poudre pour les cheveux
Décoration- lavage des vétements et de laine
Pongage

Piege pour les poissons
En poudre, il est utilisé pour le renforcement du

contreplaque
Régime Plats, corde, ballet
Fibrilium Corde, lave-vaisselle, filtres, semelle, filets
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ITL.1 Introduction

Dans ce chapitre, I'ensemble des méthodes et matériaux utilisés pour la réalisation de
ce travail sont detaillés.

La premiere partie est consacrée aux prospections sur le terrain de la variéeté
Takarboucht dans la zone d'étude.

Dans la deuxiéme partie, nous procédons a la caractérisation chimique des différents
déchets du palmier dattier (Phoemx dactylifera L.) a savoir le taux de matiére séche (MS),
le taux de la matiere organique (MO) et le taux de cendre en utilisant la méthode
gravimetrique. La technique qualitative comme 1’analyse élémentaire est utilisée pour
caracteriser les différents déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.). La méthode
standard ASTAM est utilisée pour la caractérisation biochimique des différentes parties du
palmier dattier (Phoenix dactylifera L.).

Dans la troisieme partie, nous representons 1’échantillonnage de substrat, la
preparation de I’inoculum et les méthodes de prétraitement appliquées aux déchets du
palmier dattier (Phoenix dactylifera L.). Ces déchets étant principalement constitués de
cellulose, lignine, et hémicellulose, nous avons réalise¢ une étude comparative entre un
prétraitement acide, alcalin et hydrothermique afin de comparer leur aptitude a la
dégradation et donc a faciliter la digestion anaérobie. En outre, nous avons optimisé le
pretraitement thermique des palmes en utilisant la methodologie de surface de réponse avec
un plan composite centreé réalisé avec deux variables indépendantes et une wvariable
dépendante (le rendement en méthane) pour atteindre les objectifs de 1a these. Pour la mesure

du volume de méethane nous avons utilisés la méthode automatisée et manuelle.

IT1.2 Prospections sur le terrain

Les prospections du terrain ont eté réalisees aux jardins de 1’Institut National de la
Recherche Agronomique (INRA) d’Ouled Aissa, a environ 5 km d’Adrar, Algérie. Le site
présente les caractéristiques suivantes : Altitude : 278 m : 27° 49 N et Longitude : 00°11, la
temperature dont le maximuim absolu atteint 49 °C en éte et le minimum absolu peut atteindre
- 3°C en luver.

L'enquéte a éte realisee sur vingt palmiers dattiers (Phoenix dactylifera L.) du cultivar
Takarboucht, ages de 25-30 ans, non affectes par la maladie du bayoud et qui sont également
productifs.

Pendant le nettoyage annuel des palmiers dattiers (Phoenix dactylifera L.) au mois

d'octobre (Photos III. 1), différentes parties du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.), dont
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les palmes, pétioles, régimes, pédoncule du régime, spathes et fibrilium ont été collectés de
chaque palmier choisi (Photos III. 2).

Apres chaque opération de nettoyage des palmiers dattiers (Phoenix dactylifera L.)
sélectionneés, une évaluation du nombre de chaque type de déchets du palmier dattier
(Phoenix dactylifera L.) par palmier est effectuée a partir de dénombrement directs, suivi
d'une pesée de chaque type de déchets pour chaque palmier afin de déterminer le poids total.

Photo III. 1: Nettoyage des palmiers dattiers (Phoenix dactylifera L.)
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" 5? ; Spathes, i J e
Photo IIL 2: Déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) (a palme, b pétiole, ¢
réegime, d pédoncule du régime, e spathe, f fibrilium).

Ll

I11.3 Préparation de substrat

Toutes les différentes sortes de biomasse des dechets du palmier dattier (Phoenix
dactylifera L.), a savoir les palmes, pétiole, régime, pedoncule duregime, spathe et fibrilium,
ont été collectées a partir I’ INRA. Ces biomasses dattiers ont été soigneusement choisies
car elles sont riches en carbohydrates, ressources naturelles renouvelables et librement
accessibles en tant que biomasse de déchets agricoles pour la valorisation bioénergétique.
Les dechets ont par ailleurs été decoupeés en morceaux de 3 a 5 cm. Les échantillons découpes
ont été broyes a une taille de 0,4 a 0,5 mm aI'aide d'un broyeur traditionnelle (Photos II1. 3),
puis lavées abondamment a 1'eau de robinet et en suite a I'eau distillé pour eliminer les
poussieres (Photo III. 4), puis sechees a 17air libre et passés a travers un tamis de 0,4 mm
(photos III. 5) pour obtenir une taille de particule uniforme. Tous les échantillons ont ete
stockes dans un bac tout en évitant 'exposition a I’air atmospherique pour eviter I’absorption
d'’humidité. En outre, avant le lancement de la digestion anaerobie, les différents types de
déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) ont été meélanges dans différentes
proportions en poids (%) (Tableau III. 1) afin de realiser I'¢tude de I'influence des différents
prétraitements sur le rendement en méthane. Par contre, 1'étude doptimisation du

pretraitement hydrothermique est réalisée en utilisant uniquement la digestion des palmes.
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Photo III. 5: Tamisage du substrat
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Tableau III. 1: composition du mélange de déchets du palmier dattier
(Phoemnix dactylifera L.)

Différent déchets Palme Pétiole Régime Pédoncule Spathe Fibrilium
du régime

Proportion en 56,98 16,02 11,13 6,87 4,81 4,17

poids (%)

I11.4 Caractérisation du substrat

Afin de déterminer le potentiel du méthane contenu dans les déchets du palmier
dattier (Phoemix dactylifera L.), il est essentiel de caractériser lewrs compositions. Cette
determination est effectuée sur un substrat broyé et tamisé et qui respecte un nombre de

normes et de standards appropriés au substrat.

I11.4.1 Matiére Séche et matiéere organique

la détermination de 1a matiere séche (MS) et organique (MO) a été réalisee selon des
methodes standard APHA, 1999 [129].

Des creusets en porcelaine nettoyes et séches au préalable etaient tarés (P1) par une
balance de précision. Ensuite, 5 g des échantillons etaient ajoutés et leur poids était détermine
(Pe). Ensuite, les creusets étaient placeés dans une étuve a 105°C pendant 24 heures. Ils ont
été ensute refroidis pendant % h dans un dessiccateur avant d'étre pesé a nouveau (P»).
Finalement, les creusets étaient places au four a moufle a 550°C durant 2 heures, puis étaient
ensuite refroidis dans un dessiccateur et peses a nouveau (P3).

Le taux de (MS) représente le poids de I'echantillon aprés un sechage pendant 24

heures a 105°C :

Pl _PZ

= ) 100 (1L 1)

Ms(%) = (

Le taux de MO a été calculé par la différence entre les deux poids, celui de

'échantillon sec (P2) et celui de I'échantillon apres calcination a 550°C (Ps) :

MO (%) = (%22) + 100 (I1L. 2)

I11.4.2 Mesure de la demande chimique en oxygéne

La demande chimique en oxygene (DCO) est mesuree selon la norme APHA, 1999
[130]. Elle exprime la quantite d’un oxydant necessaire pour oxyder la matiere organique
(biodégradable ou non) d'un échantillon dans des conditions controles. La quantite d'oxydant
consomimée est exprimeée en termes d'équivalence d'oxygeéne. L'ion dichromate (Cr207>) est

l'oxydant specifique de cette methode.

49



CHAPITRE III MATERIELS ET METHODES

La DCO est évaluee par un échantillon dilué et on le plagant dans un tube DCO
contenant la solution de bichromate de potassium (en excés) et de sulfate d'argent (Ag2SO4)
comme catalyseur, dans un milieu acide (H2SO4). Les tubes sont ensuite placés dans un
thermo réacteur a 150 °C pendant 2 heures. Les ions bichromate, qui donnent une couleur
rouge-orange a la solution, seront réduits en ions Cr** qui donnent une couleur verte a la
solution lorsquils sont en contact avec des composés oxydables. De fagon générale, la
réaction des substances organiques notées XH peut étre décrite par la relation suivante,
1183
XH + Cr,03~ + H* + Catalyseur — Cr3* + CO, + H,0 (I1L. 3)

La DCO est determinée par dosage en retour : l'exces de bichromate de potassium
n'ayant pas reagi ala fin de la réaction est dosé par une solution de sulfate de fer d’ammonium
[sel de Mohr Fe (NHa)2 (SO4) 6H20], et en présence de ferroine comme indicateur coloré.
La réaction de dosage est représentée par 1'équation suivante, (I11.4) :

Cr,02~ + 6Fe?* + 14H* - 2Cr3* + 6Fe3* + 7H,0 (111 4)

L’equation swvante, (II1.5) représente le calcul de la DCO :

DCO (mg %) S0 <) 418000 (I1L. 5)

Ve

Vr=volume de sel de Mohr utilisé pour 1’essai a blanc ;

Vi= volume de sel de Mohr utilisé¢ pour 1’échantillon ;

T= Titre de la solution de sel de Mohr (mol/]) ;

V= volume en ml de la prise d’essai ;

8000=resultent de 1a conversion de la DCO en mol/L en mg/L d'O» ; il faut donc multiplier
par la masse molaire de 1'0O2 (32000 mg/mol) et diviser le tout par 4, car une molécule d'O»

fournit des 4 électrons.

II1.4.3 Caractérisation biochimique du substrat

L'analyse biochimique de la biomasse permet d'identifier et de quantifier les
composants de la maticre organique. Ces analyses reposent généralement sur un
fractionnement en familles de composés organiques ayant des proprietes chimiques
1dentiques (cellulose, heémicellulose, lignine, fraction soluble, protéines, lipides). Le
fractionnement est effectué soit par une extraction simple, soit par des exfractions
successives utilisant des solvants aqueux ou organiques. Le fractionnement de van Soest
(van Soest & Wine, 1967) et le fractionnement selon la norme ASTM E1758-95 (1995), sur
laquelle est basée la procédure du NREL intitulée "Determination of Structural
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Carbohydrates and Lignin in Biomass" (NREL, 1998), est la méthode le plus couramment
citte dans la littérature. Le fractionnement selon la norme NREL (1998) [131], a été
sélectionnée pour la caracterisation biochimique de nos échantillons.

Des analyses du glucose, xylose, lignine (soluble et insoluble) et des protéines de
sept differents types de deéchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) ont été effectuces

a 1'Umversité Yonsei, a Séoul, en Corée du Sud.

I11.4.3.1 Extraction des extractible au soxhlet

Cette procedure utilise un processus d'extraction pour éliminer les matiéres solubles
dans 1'éthanol afin d'éviter toute interférence dans les étapes analytiques suivantes. Les
matieres solubles dans I'éthanol peuvent comprendre la chlorophylle, les cires ou d'autres
composants mineurs.

L'extraction de tous les types de déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.)
a ete effectuée avec un extracteur Soxhlet. Pour cela, 10 g de chaque type de déchets du
palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) ont été pesés et placés au fond de la cartouche de
cellulose dans le tube central de 1'extracteur Soxhlet, ensuite 160 ml d'éthanol a 95% ont été
placés dans un ballon a fond rond de 250 ml. L'extraction a été realisée en continu pendant
24 h, afin d'avoir 4 a 5 cycles par heure. La fraction solide résiduelle correspond aux déchets
du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) extraits, elle est lavée soigneusement avec de
l'ethanol a 95% puis sechée a l'air, et ensuite stockée en chambre froide jusqu'a 'hydrolyse
acide. La fraction liquide a €té ensuite évaporée sous vide a 1'aide d'un évaporateur rotatif.
Puis les extraits ont été séchés dans une étuve a 45 °C pendant 24 h. La teneur en extractible
a éte déterminee a l'aide de I'équation II1. 6.

“%Extractible = =L« 100 (I1L. 6)

Méch

Mext : masse de I’extrait apreés évaporation en mg ;
Mecn : masse de I'échantillon de déchet de palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) en mg avant

extraction au Soxhlet.

I11.4.3.2 Détermination de la lignine totale
a) Teneur en lignine Insoluble

0,3g de residus secs obtenus apres les extractions a 1’ethanol a ete ajoutée a 3 ml de
H>S04a 72%, la solution a été bien mélangee et incubée pendant 60 minutes a 30°C. Ensuite,
elle a éte diluee avec 84 ml d'eau distillée pour atteindre une concentration de H2SO4 de 4%.

Elle a ensuite ét¢ autoclavee a 121°C pendant 1 h. Une filtration sous vide permet de
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récupérer deux phases (liquide et solide). La fraction liquide a été utilisée pour I'analyse des
sucres et de la lignine soluble. 3 ml de surnageant ont été préleves avec une pipette de 5 ml
pour 'analyse des sucres monomeres. Avant I'analyse des sucres, du carbonate de calcium a
été ajouté a chaque surnageant pour la neutralisation, dont le pH était acide (environ 1,0),
afin d'atteindre un pH de 5,5 a 6,0 puis filtré avec une seringue et un filtre de 0,22 pm. La
fraction solide contenant la lignine insoluble est séchée a I'étuve a 105°C pendant 3h, pesée,
puis calcinée dans un four a moufle a 575°C pendant 3 h pour retrancher le taux de matiére

mingrale.

Lignine insoluble(%) = % +100 1. 7)

1
M, : masse initiale de 1'échantillon ;
M : poids de 1a lignine insoluble ;
M3 : poids des cendres.

b) Teneur en lignine soluble
La lignine soluble est mesurée par un spectrophotomeétre UV-Vis a 240 nm avec

utilisation de cuvette en quartz. Le pourcentage de lignine soluble a été calculé comme suit :

UV qps*volumeijtrqe* fols de dilution

Lignine insoluble (%) = * 100 (IIL. 8)

exm+longuer de cuve

UV,— absorbance UV-Vis moyenne de I'échantillon ala longueur d'onde appropriée ;
Volumesiya= 86.73 ml ;
€ = absorptivité enL.gt.cm™;

m = poids de I'échantillon en g.

I11.4.3.3 Analyses des sucres

La quantification des sucres monomeres dans la fraction liquude récuperee lors de
I'expérience précédente a été analysée par chromatographie liquide a haute performance
(HPLC) de la marque (Waters 717 Plus, MA, USA) équipée d'une colonne Aminex HPX-
87P (BioRad Laboratoires, CA, USA) dans le detecteur RI (Waters 410, MA, USA).
L'élution a eté faite avec de l'eau demineralisée a 0,6 ml /min. Cette méthode permet de
determiner les sucres suivants : glucose, xylose, cellobiose, galactose, arabinose et mannose.
Dans notre cas, la teneur en glucose permet de determiner la fraction de cellulose (%MS) et

la teneur en xylose est associée a la fraction d'hémicellulose (%MS).

I11.4.4 Analyse élémentaire
Les analyses €lémentaires telles que les teneurs en oxygene (O), en hydrogene (H),

en azote total (N) et en soufre (S) de sept différents type de dechets du palmier dattier
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(Phoenix dactylifera L.) ont été effectuées a l'aide d'un analyseur élémentaire (modéle
EA112/ FLASH2000) au Energy Environment Research Center, en Corée du Sud.

I11.4.5 Mesure par la spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourrier (IRTF)

La spectroscopie infrarouge est une technique d’analyse structurale fonctionnelle
basée sur le phénomeéne d’absorption qui se produit lorsqu’un rayonnement infrarouge
traverse le matériau a étudier. Ce rayonnement est absorbé spécifiquement, selon les
vibrations excitées dans le matériau. En effet, chaque molécule ou groupement composant
le matériau présente des mveaux de vibration correspondant a des énergies spécifiques.
Lorsque la molécule regoit un rayonnement a une fréquence, celle-ci absorbe cette énergie
et I'amplitude de ses vibrations est augmentée, permettant ainsi de caractériser les différentes
liaisons presentes dans le matériau [132], [133].

Chaque liaison posséde plusiewrs modes vibrationnels liés a une fréquence
specifique. Les modes de vibration les plus courants sont les €élongations symétrique et
asymetrique (symmetric and asymimetric stretching), et la déformation angulaire dans le plan
(bending) [133]. Les vibrations des élongations symétrique et asymétrique sont caractérisées
par une variation de la distance entre les atomes considerés. Les vibrations de déformations
angulaires se caractérisent par une variation de la position des atomes par rapport a I'axe de
la liaison imitiale[132].

La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (IRTF) des déchets du palmier
dattier (Phoenix dactylifera L.) non traités et prétraités a été réalisee a l'aide du
spectrophotometre IRTF. Les mesures sont réalisées en transmission entre 400 et

4000 cm™.
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IIL5 Etude de la méthanisation de déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.)
IT1.5.1 Inoculum

La boue anaérobie épaisse a €té collectée a partir dune usine de biogaz IVAR,
Randaberg (Norvege) (Photos III. 6), et ufilisees comme inoculum dans l'expérience de
l'augmentation durendement en méthane de melange des déchets du palmier dattier (Phoenix
dactylifera L.) en effectuant un prétraitement hydrothermique, alcalin et acide. Avant
l'expérience, les boues ont éte stockées et maintenues dans des conditions strictement
anaerobies a 36 °C pour favoriser la croissance de la culture mixte anaérobie. Les

caracteristiques de boues étaient les suivantes, le pH (7.85), MS (3,7 %), MO (69,75%).

iy =

Photo III 6: Usine de biogaz IVAR, Randaberg (N

pe Ty

.ﬁrégej‘ o

En outre, une quantité suffisante de boues denses a été collectee dans une station de
lagunage de la wville d'Adrar, et a ¢été utilisée comme inoculum pour 1’expérience
d’augmentation du rendement en methane des palmes en optimisant le prétraitement
hydrothermique. Les boues ont été collectées le méme jour que la réalisation de I'expérience

afin d'éviter toute dégradation de la matiére organique avant 'utilisation (Photos III. 7)
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Photo IIIL. 7: Boues de la station de lagunage de la ville d'Adrar.

Pour réaliser 'experience de dégazage de I''noculum a 1'échelle du laboratoire, on
utilise un reacteur d'une capacite de 20 L et d'un volume utile de 15 L (Photo IIIL. 8). La boue
est versee dans le réacteur, puis celui-ci est fermeé et incubé dans un bain thermostaté a

36,041 °C avec une agitation manuelle quotidienne. Les caractéristiques de boues étaient les

suivantes, le pH (7), MS (16,01 %), MO (58%).

Photo III. 8: Réacteur de l'inoculum
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II1.5.2 Prétraitement
IT1.5.2.1 Prétraitement alcalin

Une masse de mélange de six différents types de déchets du palmier dattier
(Phoenix dactylifera L.) (3 g de MO), broyée a 0.4 mm, est mis dans un flacon en verre de
250 ml. Soixante mullilitres de solution de NaOH a 6% (p/p) sont ajoutés. Le rapport
solide/liquide (g : ml) était de 1 :20. Chaque prétraitement a été effectué en triplicata. Les
flacons ont été recouverts de films plastiques, strictement fermés, puis incubés a 35 °C
pendant 24 h, sans agitation. Aprés le prétraitement, les échantillons ont été refroidis a
temperature ambiante, puis de l'acide chlorhydrique (2 M HCI) a été utilisé powr ajuster le
pH a 7 pour la méthanogenése. Les échantillons prétraités ont ensuite été conservés a 4°C
jusqu'a leur utilisation. Un sous échantillon a éte utilisé pour séparer la fraction liquide et la
fraction solide par centrifugation. La fraction solide a été lavee avec de l'eau distillée
plusieurs fois jusqu'a ce que le filtrat atteigne un pH neutre, séchée a l'air et stockée a 4 °C
jusqu'a ce quelle soit utilisée pour d'autres analyses. La fraction liquide a éte passee a travers
un filtre de 0,2 um et stocké a 4 °C pour une analyse ultérieure. Les conditions de
prétraitement sélectionnées pour cette étude ctaient basees sur les résultats d'etudes

précédentes [20],[134].

I11.5.2.2 Prétraitement acide

Une masse de mélange de six différents types de déchets du palmier dattier (Phoenix
dactylifera L.) correspondant a de I’ordre de 3 g de MO est pesée avec précision puis
introduite dans un flacon de 250 ml contenant 60 ml de solution de H2SOs a 2 % (p/p). Le
rapport solide/liquide (g : ml) €tait de 1 :20. Chaque prétraitement a éte effectue en triplicata.
Le melange dechets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) - solution acide est mis dans
I’autoclave a 121 °C pendant 30 minutes. Une fois le pretraitement termine, le meélange a ete
refroidi a température ambiante, swvi d'une neutralisation du pH par la solution de 2 M
NaOH. La fraction solide a ete lavee avec de 'eau distillee plusieurs fois jusqu'a ce que le
filtrat atteigne un pH neutre, seéchee a l'air et stockee a 4 °C jusqu'a ce qu'elle soit utilisee
pour d'autres analyses. La fraction liquide a été passée a travers un filtre de 0,2 pum et stocké
a 4 °C pour une analyse ultérieure. Les conditions de prétraitement sélectionnees pour cette

etude etaient basees sur les résultats d'etudes précedentes [23], [135].

I11.5.2.3 Prétraitement hydrothermique
L’autohydrolyse ou prétraitement hydrothermique en phase aqueuse est une methode

de dégradation extrémement douce qui utilise 1’eau comme solvant en 1’absence de
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catalyseur acide. L’acidité est ici apportée par les fonctions carboxyles du polysaccharide.
Dans notre travail, I’autohydrolyse de déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) a
éte realisee dans 1’autoclave a 120 °C pendant un temps de réaction de 30 minutes. Une
quantité de 3 g de MO de déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) (mélange de
six différents types de déchet du palmier dattier) a été ajoutée a 60 ml d’eau distillée (rapport
solide/liquide de 1 :20, g/ml), le chauffage est ensuite démarré. L instant initial to est défini
lorsque la tempéerature interne atteint sa valewr de consigne. Une fois le prétraitement
terming, le mélange a été refroidi a température ambiante, swvi d'une neutralisation du pH
par la solution de 2 M NaOH. La fraction solide a été lavée avec de I'eau désionisée plusieurs
fois jusqu'a ce que le filtrat ait un pH neutre, séchée a I'air et stockée a 4 °C jusqu'a ce qu'elle
soit utilisee pour d'autres analyses. La fraction liquide a éte passée a travers un filtre de 0,2
um et stocké a 4 °C pour une analyse ultérieure. Les conditions de prétraitement
sélectionnées pour cette étude étaient baseées sur les résultats d'études précédentes [22],

[100].

I11.5.3 Optimisation de conditions de prétraitement hydrothermique
I11.5.3.1 Méthodologie de Ia surface de réponse

La methodologie de la surface de réponse est une technique mathématique qui a pour
but de déterminer la relation entre plusieurs variables independantes et variables dépendantes
et de déterminer les conditions expérimentales optimales. Dans notre travail, plan composite
centré a diffeérents niveaux de codage et 5 points centraux a été utilisé pour optimiser les
conditions de prétraitement hydrothermique de dechets du palmier dattier (Phoenix
dactylifera L.) en utilisant logiciel statistique Design Expert version 11.0. Selon les résultats
de la litterature ([100], [99], [136], [101]), deux variables indépendantes, la temperature et
le temps de réaction, ont éte varices entre 80-138 °C et 11-68 min, respectivement (Tableau
I1I. 2). Tous les autres parametres du procede, tels que la masse organique d’echantillon, le
rapport solide/liqude ont ét¢ maintenus constants pour chaque expéerience. Le rendement en
methane (ml/g MO) a éte utilise comme variable dependante (réponse). Cela a permis de
realiser 13 series d'expériences avec cing points centraux pour estimer l'erreur experimentale
et confirmer la pertinence des modeles. En outre, une expérience de controle a ete¢ menee en
utilisant les palmes sans pretraitement pour remplacer les palmes préetraiteés thermiquement

afin de déterminer les effets du prétraitement hydrothermique sur les palmes prétraites.
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Tableau III. 2: Les niveaux de chaque variable indépendante utilisée dans le plan
composite centré
Code Variables indépendantes Niveaux

1414 (-a) -1 0 I 1414 (a)

A Température de réaction ('C) 81 90 110 130 138
B Temps de réaction (min) 11 20 40 60 68

Un modeéle de régression polynomiale du second ordre a été utilisé pour prédire la
variable dépendante (réponse). Ce modele était :

Y= Bo+ Tiea Bixi + Ty Bu xF + Xk Bij xi % (111 9)

Ou y est la réponse/variable dépendante du modéle powr le rendement en méthane
(ml CH4/g VS), x;, xj representent les variable indépendante, [, est le b est l'interception de
la réponse, f5; representent les coefficients de régression qui expriment les effets de chaque
condition de prétraitement sur la réponse, f;; est les coefficients quadratiques de régression
et B; estles coefficients d'interaction de régression.

La pertinence des effets des variables sur la réponse dépendante du modele a été
analysée en utilisant ' ANOVA (analyse de la variance) qui confirme la signification du
modele et les interactions entre les variables de prétraitement et la réponse utilisée.

Le facteur de séveérite log Ro a ete détermine pour chaque experience. Ce parametre
quantifie I'effet combine du temps et de la température lors du prétraitement hydrothermique,

et il est defini par 'équation suivante, Eq. II1. 10 [101].

T,-—mo)

Facteur de sévérité = log Ry = log(t. exp ( T

(111.10)

t est le temps de pretraitement en min, Ty est la température de base (100 °C), T, est la

temperature de prétraitement en °C.

I11.5.4 Mesure de la production de méthane

Les substrats et 1'inoculum sont caractérisés en MS et MO avant de realiser ces
experiences. Une quantiteé de substrat définie par un rapport precis inoculum/substrat (I/S)
en termes MO est calculée au prealable en fonction de I'expéerience realisee, Eq IT1.11- I11.14.
Le rapport I/S est fixé a 2 pour ces experiences. L'expéerience peut étre réalisee (1) sur un
melange de différents dechets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.), ces derniers etant

alors mélanges dans des proportions en poids differentes, ou (i1) sur les palmes.
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X (g) = Masse inoculum (g) * 0 M'ginor:ulmn % C%:'Moinoculum (III 11)
Y = 22‘. (I1L. 12)
. - (I11. 13)

WMO gypstrat

Z

(I1L. 14)

%Mssubsrrar

Avec:

X est la quantité de matiére organique présente dans 1’inoculum (g) ;

V est la quantité de substrat en MS a mettre en (g).

I11.5.4.1 Méthode automatisée — AMPTS

3 g de MO de mélange de déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) est
placée dans une bouteille de 500 ml en presence de 233 g d’inoculum avec un ratio I/S égal
a 2, en utilisant le systeme automatisé AMPTS (Automatic Methane Potential Test System,
Bioprocess Control, Suede) une photo du systéme est montrée en Photo. III. 9. AMPTS a éte
developpé pour la mesure automatique en temps réel de la production de méthane pendant
la digestion anaérobie de n'importe quelle biomasse organique. Le systéme a été congu de
maniere a ce que 15 essais puissent étre effectués en méme temps. Le systeme se compose
de I'unité d'incubation qui est un bain-marie thermostaté (36°C) contenant 15 réacteurs de
500 ml (Photos III. 9, a). Chaque réacteur était relié a un agitateur mécanique afin d'assurer
un suffisant mixage du melange (substrat et inoculum). Le biogaz produit dans chaque
réacteur passe par un tube raccordant 1'uniteé d'incubation a I'unite de fixation du CO> qui a
pour but déliminer chimiquement le CO; produit pendant la digestion anaérobie
(Photos III. 9, b). Celle-c1 est constituée de bouteilles contenant une solution alcaline
(3M NaOH) et de la thymolphtaléine comme indicateur de pH. Le méthane libére par 'unité
précédente est mesure par un débitmetre a gaz. Cette unité est un réservoir rempli d'eau avec
15 clapets immergés (Photo III. 9, ¢). Chaque clapet regoit du méthane provenant dun
bioréacteur. Le méthane s'accumule sous ces clapets, qui se levent lorsquun volume
specifique est accumulé et une impulsion €lectrique est alors enregistiee par le systeme
d'acquisition. Le volume de methane produit est ainsi représenté graphiquement et
I'évolution de sa production cumulée est suivie en temps réel. Tous les tests ont ete realises

en triplicata.
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Photo III 9: Systeme AMPTS (a unité d'incubation, b unite de fixation du CO3, ¢ unite de

mesure du volume de CHa).

I11.5.4.2 Mesure de la production de méthane avec la méthode manuelle

Pour déterminer la production de methane a partir des palmes, nous utilisons trente
digesteurs, qui sont des modeles de laboratoire fournissant un milieu de culture anacrobie,
en verre, fermeés hermétiquement par un bouchon en caoutchouc, qui est equipe de deux
trous, le premier pour prélever des échantillons liquides avec une seringue, et ['autre pour
assurer I'échappement du methane produit afin de mesurer son volume et d'une capacite de
500 ml (Figure III. 1). 2 g de MO de palme est placé dans une bouteille de 500 ml avec
34 g d'inoculum avec un ratio I/S égal a 2 et placée dans un bain-marie chauffé et thermostaté
a une température mesophile de 36 °C (Photos III. 10). Les reacteurs sont agites

manuellement en les secouant une ou deux fois par jour.
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Récupération du biogaz

Bouchon en caoutchouc

Tube pour échantillonnage

Réacteur en verre

Figure III. 1: Schema simplifié du digesteur utilisé [86]

Photo III. 10: Digesteurs incubes dans un bain-marie a 37,0 £ 0,1 °C.

Le volume de méthane est meswré quotidiennement par la méthode du liquide
déplacé (Figure III. 2). Le volume de biogaz produit dans le digesteur se déplace dans la
colonne graduée et déplace ainsi la solution de conditionnement, qui est une solution acide

a un pH de 2 powr minimiser la dissolution du COs. Ensuite, ce biogaz passe a travers une
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solution alcaline de NaOH (3 mol. L™) capturant le dioxyde de carbone contenu dans le

biogaz dans le but de mesurer le volume de methane.

3
o Elmrne{n = e R

5_[:: als
O

Figure IIL 2: Systéme de liquide déplace [86]

1- Réactewr de 1’expérience ;

2- Tube pour prélévement de 1’échantillon ;
3-  Seringue ;

4- Tube pour récuperation du biogaz ;

5- Vanne ;

6- Burette graduce ;

7-  Solution acide pH=2 ;

8- Solution alcalin 3M.

I11.5.4.3 Calcul de la production de méthane de substrat
Le calcul de la production de methane prend en compte a la fois celle liee au substrat
teste et celle lice a I'inoculum. Cette dernicre est donc soustraite de la production totale afin

d'évaluer uniquement la production liée au substrat, Eq III. 15.

PME (ml CH4/g MO) - (VCH‘i,SHbSEP’ﬂ;;CI‘IQ,I’TIOCH!I(Iﬂ) (IH 15)

Avec :
PME est le potentiel méthanogene experimental (ml CH4/g MO) ;

Ven, substrat — Ve, inocutwm €8t 16 volume net de methane (ml CHa);

MO est 1a quantité de matiere organique dans le substrat (g).
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II1.5.5 Le potentiel méthanogéne théorique

Selon la composition élémentaire des déchets du palmier dattier (Phoenix
dactylifera L.) et la stoechiomeétrie de la réaction de dégradation (Eq. (IIL. 16)), en utilisant
la formule de Buswell [137], le potentiel méthanogene théorique (PMT) dans des conditions

de température et de pression standard a été estime a partir de I’équation III. 17.

b c 3d e a b c 3d e a b c
CilsOSst (A~ S~EH T HE 0 S (45—~ D) e A S~
2 +5)C0, + dNH, + eH,S (IIL. 16)
(G5 2 58 o)
PMT (mL CH, /g MO) = 22.4[—Z2 2 ¥ ]+ 1000 (IIL. 17)

L'indice de biodegradabilité (IB) de la matiere organique des déchets du palmier
dattier (Phoenix dactylifera L.) en méthane a été calculé en fonction du PME et du PMT,
Eq (IIL. 18).

BI(%) = === % 100 (111 18)
ITL.5.6 Modified Gompertz Equation

La cinétique de la production de methane a ete modeélisée par I'équation de modified
Gompertz[138]. La cinétique de la production de methane dans des conditions discontinues
a été supposee correspondre au taux de croissance specifique des bactéries methanogenes
dans le digesteur[139]. Cette équation a ete utilisée par divers auteurs [138], [140] pour
étudier la croissance des bacteries , a également ete utilisée pour les courbes de production
cumulative de méthane observées afin de determiner le potentiel maximal de production de
methane (Hw), le taux de production de methane (Rw) et la phase de latence (A), comme

indiqué dans I'équation (II1.19) :
Y(t) = Hy * exp {—exp [Z2 (A — 1) + 1]} (II1.19)

Ou Y(t) est la production cumulée de methane (ml CH4/g MO) a un temps t donne, Hy, est
le potentiel maximum de methane (ml CHa/g MO) a la fin du processus de digestion, t est le
temps (jour), Ry est le taux maximum de production de biomethane (ml CHy /g MO/ jour),
A est la phase de latence ou le temps minimum pour produire du methane (jour), e constante
mathématique (2.718282) et t est le temps global pour la production de biogaz (jours). Les

trois parametres Pm, Rm et A ont eté déterminés par régression non linéaire a l'aide de
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SigmaPlot V10.0, R? est une mesure (en %) de la fagon dont le modéle cinétique s'adapte a

la courbe de production de méthane.
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CHAPITRE IV RESULTATS ET DISCUSSION

IV. 1 Introduction

Ce chapitre est divisé en quatre parties. La premicre partie est consacrée aux
prospections sur le terrain de la variété Takarboucht dans la zone d'é¢tude (wilaya d'Adrar).
La deuxiéme partie présente les caractérisations de différentes parties du palmier dattier
(Phoenix dactylifera L.) (Palme, pétiole, régime, pédoncule du régime, spathe et fibrilium).
La troisieme partie consiste a comparer l'impact des prétraitements acide, alcalin et
hydrothermique sur le rendement en meéthane des déchets du palmier dattier (Phoenix
dactylifera L.). La quatriéme partie représente une optimisation du pretraitement
hydrothermique pour assurer un rendement maximal de méthane a partir des palmes en
utilisant la méthodologie de surface de réponse. Un plan composite centré a éte réalisé avec
deux variables indépendantes et une variable dépendante (le rendement du méthane). Le plan

composite centré a permis de realiser 13 essais au total.

IV.2 Prospection du terrain de la variété Takarboucht dans Ia région d'étude

Cette partie est destinée a une enquéte sur le terrain qui comprend une évaluation
quantitative des déchets du palmier dattier de la variete Takarboucht dans la région d'Adrar,
et plus précisément dans I'INRA d'Ouled Aissa d'Adrar, Algérie. Cette démarche est
nécessaire pour identifier les sous-produits genérés durant la periode de nettoyage du palmier
dattier (Phoenix dactylifera L.) a savoir: les palmes, pétioles, régimes, pédoncule du régime,
spathes et fibrilium, définir leurs proportions par rapport au gisement global de déchets du

palmier dattier ainsi que pour évaluer leur utilisation bioénergétique.

IV.2.1 Nombre de différents déchets générés par palmier dattier (Phoenix

dactylifera L.)

L'estimation du nombre de chaque type de déchets du palmier dattier (Phoenix
dactylifera L.) par palmier est basée sur des calculs directement realisés aprés chacune
operation de nettoyage annuel pour vingt palmiers selectionnes au niveau de 'IINRA d'Ouled

Aissa, Adrar, Algerie. Les résultats sont présentes dans le tableau IV.1.
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Tableau IV. 1:Nombre des différents dechets geneérés par palmier dattier (Phoenix

dactylifera L.)
Nombre

Palmier Palme Pétiole Régime Pédoncule du régime
Palmier N°1 24 20 11 24
Palmier N°2 51 13 7 20
Palmier N°3 25 26 13 18
Palmier N°4 25 15 11 20
Palmier N°5 19 29 8 10
Palmier N°6 18 52 8 16
Palmier N°7 28 31 17 12
Palmier N°8 13 26 8 5
Palmier N°9 9 15 8 12
Palmier N°10 20 16 8 16
Palmier N°11 12 25 16 13
Palmier N°12 23 30 12 12
Palmier N°13 22 21 15 14
Palmier N°14 37 18 15 12
Palmier N°15 19 16 10 13
Palmier N°16 20 16 6 ",
Palmier N°17 22 7 15 9
Palmier N°18 47 8 16 8
Palmier N°19 43 9 15 24
Palmier N°20 9 30 7 10
Nombre moyenne 24.3 21.15 11.3 13.65

par palmier

Le tableau IV.1 montre que les palmes ont le plus grand nombre de déchets répartis

entre 9 et 51, avec une moyenne de 24,3 par palmier, puis, le petiole possede un nombre de

deéchets compris entre 7 et 52, avec une moyenne de 21,15 par palmier, suivi du pedoncule

du régime qui presente un nombre de déchets compris entre 7 et 24, avec une moyenne de

11,3 par palmier.
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IV.2.2 Proportion du nombre de différents déchets générés par palmier dattier
(Phoenix dactylifera L.)
La Figure IV.]1 montre la proportion du nombre de chaque type de déchets par
palmier dattier (Phoenix dactylifera L.).
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Figure IV. 1: Proportion du nombre de chaque type de dechets par palmier dattier
(Phoenix dactylifera L.)

La figure IV.1 montre que la proportion de palmes et de péetioles est de 34,51% et
30,05% respectivement, ils sont plus importants par rapport aux autres dechets, Par ailleurs,
la proportion de régimes (16,05%) est un peu moins importante par rapport aux pedoncules
de regime (19.38%) : cela est dii a I'opération de ciselage qui permet d'éliminer un certain

nombre de régimes pour assurer un meilleur developpement des dattes.
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IV.2.3 Masse totale des différents déchets générés par palmier dattier (Phoenix
dactylifera L.)
Le poids total de chaque type de déchet de palmier dattier (Phoenix dactylifera L.)

est base sur la pesee de chaque déchet pour chaque palmier (le tableau I'V.2).

Tableau IV. 2: Masse totale des différents deéchets générés par palmier dattier (Phoenix

dactylifera L.)
Masse totale (kg)
Palme Pétiole Régime Pédoncule Spathe Fibrilium Poids
du régime total

Palmier N°1 25 9 6 v 4 3 32.5
Palmier N°2 21 ) 4 5 4 3 42
Palmier N°3 25 8,5 6,5 4 1,8 Ll 46,9
Palmier N°4 25,5 5 6 4 2 0,7 432
Palmier N°5 17 6 4 232 2 1,5 2.7
Palmier N°6 29 11 3.5 3.9 2.2 2.5 45,1
Palmier N°7 32 9 11 3 2,6 2.5 60,1
Palmier N°8 23 5,8 2 1 2.5 1,2 359
Palmier N°9 6 4 2 1.8 | 1,2 16
Palmier N°10 20 8 4 4 3 3 42
Palmier N°11 11,115 6,34 6,28 1,795 1,29 1,89 28,71
Palmier N°12 24,555 14,8 4,15 1,87 1,61 1,45 48,435
Palmier N°13 16,32 6,43 4,51 3217 1,27 2.1 33.9
Palmier N°14 26,91 6,82 4,635 1,85 1,32 1,475 43,01
Palmier N°15 2 3,46 3,245 1,66 0,76 0,985 25,41
Palmier N°16 11,8 5.7 2 1,6 2.2 1.8 25,1
Palmier N°17 40,6 2.3 5 1,8 1 1,4 52,1
Palmier N°18 43 1.95 5,28 1.7 2 1.8 55,73
Palmier N°19 45 2,5 4 4,7 2 0,875 59,075
Palmier N°20 10,1 8.1 ) 1 0.4 0,31 52,5
Pois total 23,06 6,485 4,505 2,782 1,947 1,689 40,469
moyenne par
palmier

Le tableau IV.2 montre que le poids total de palmes varie entre 6 et 45 kg, avec une

moyenne de 23,06 kg par palmuer, le poids total de petiole varie entre 1.950 et 14.8 kg, avec

une moyenne de 6.485 kg, le poids total de régime varie entre 2 et 11 kg, avec une moyenne
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de 4.505 kg, le poids total de pedoncule du régime varie entre 1 et 5.5 kg, avec une moyenne
de 2.782 kg, le poids total de spathe varie entre 0.400 et 4 kg, avec une moyenne de 1.947
Kg et le poids total de fibrilium varie entre 0,310 et 3 kg, avec une moyenne de 1.689 kg. Le
tableau IV.2 montre également que le poids total des déchets varie entre 16 et 59,075 kg,
avec une moyenne de 40,469 kg par palmier. Les résultats montrent également que le poids
total des déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) varie entre 16 et 59,075 kg, avec
une moyenne de 40,469 kg par palmier.

Les palmes constitue le déchets dominat, ceci s’explique par le fait que cette partie
du palmier constitue la frondaison de 1’arbre qui joue unrole capital pour son développement

(photosynthese) et sa protection [141].

IV.2.4 Proportion du poids de différents déchets générés par palmier dattier (Phoenix
dactylifera L.)
Le figure IV.2 montre les proportions du poids des de six dechets phoenicoles

geéneres par palmier.
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Figure IV, 2: Proportion du poids des differents dechets genérés par palmier dattier
(Phoenix dactylifera L.)
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A partir de la figure I'V.2, il apparait que la palme représente la partie dominante des
déchets phoenicoles ; elle est estimée en moyenne a 56,98%, la partie qui swit est le pétiole
dont la proportion est estimée en moyenne a 16,02%, puis le régime et son pédoncule dont
la proportion est de 11,13 et 6,87, respectivement. Enfin la partie la plus faible est
représentée par la spathe et le fibrilium avec une proportion estimée en moyenne a 4,81 et
4,17 % respectivement.

Ceci nous conduit a indiquer que la partie phoenicicole la plus intéressante
quantitativement est la palme et le pétiole 73%, suivie par le régime et son pédoncule 18%,

et enfin la partie spathe et firilivum qui ne constitue que 8,98% de la biomasse phoenicicicole.

IV.2.4 Evaluation du poids total des déchets généré par la variété de Takarboucht
dans la région d’ Adrar

La variéte Takarboucht de la région d'Adrar est parmi les variétés dominantes avec
un nombre de 176 115 palmiers (DSA, 2019)[6].

Selon le poids moyen des sous-produits du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.)
generes par le palmier, estimé a 40,469 kg/palmier/an, dans 1'oasis d’Oulad Aissa d” Adrar,
le poids des dechets produits annuellement par la variete Takarboucht dans 1a Wilaya d'Adrar
est approximativement estime a 7 127 198 tonnes/an (tableau IV.3).

Tableau IV. 3: Evaluation des potentiels sous-produits phoenicicoles dans la région

d'Adrar
Variété Masse totale de sous-produits Nombre de Quantités totale
phoenicicoles (par palmier en kg) palmier (tonne)
Takarboucht 40,469 176 115 7127 198

IV.3 Caractérisation des différents déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.)
IV.3.1 Caractérisation chimique des différents déchets du palmier dattier (Phoenix
dactylifera L.)

Les principaux parametres chimiques des different dechets du palmier dattier
(Phoenix dactylifera L.) ont été analyses et sont présentés dans les tableaux ci-dessous

(Tableau IV. 4).
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Tableau IV. 4: Caractérisation chimique des différents déchets du palmier dattier

MS (%) MO (%) Cendre(%) Core(%) Nij(%) C/N

Palme 94327 91,868 9,429 53412 2,736 20
Pétiole 92,005 81,288 18,711 47260 1392 33
Régime 05,024 97,506 2,493 56,689 1344 42
Pédoncule du régime 94,380 97,234 2,765 56,531 1,024 55
Spathe 94,305 98,009 1,99 56982 3328 17
Fibrilium 05,047 94826 5,173 55,131 1,76 30
Mélange 05,405 89,389 10,61 51,970 2,112 25
a) MS

Le taux de MS des six types de déchet de palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) et leur
melange sont accessibles dans le tableau IV.4. La teneur en MS est presque la méme pour
toutes les différentes parties du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.), elle est d'environ
93%. Ce pourcentage relativement éleveé est di a 1'exposition des différentes parties du
palmier dattier (Phoemx dactylifera L.) au séchage a l'air. La teneur en matiére séche des
différents dechets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) sont comparables aux résultats
rapportes par Bousdira et al. [142] pour les différents dechets du palmier dattier (Phoenix
dactylifera L.) variétés Deglet Nour et Ghars et par Djaafii et al. [12] pour les folioles séchees

de palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) variétés H mira.

b) Cendre

Sur la base des valeurs de cendres du tableau IV.4, nous avons constaté que les
petioles ont le taux le plus elevé par rapport aux autres types de deéchets, ou nous avons
enregistre le taux de 18% pour le petiole et 9 et 1% pour la palme et la spathe respectivement.
Par contre, les trois autres types de dechets, a savoir le regime, le pédoncule du régime et le
fibrilium, avaient un taux moyen de 3,5 %. Ce parametre depend de plusieurs facteurs,
notamment les conditions de croissance des plantes, la situation geographique, le
rayonnement solaire, la composition de 1'eau utilisée pour 1'irrigation, la fertilisation, la
qualite du sol et la variéte des palmiers dattiers (Phoenix dactylifera L.) [142], [143]. Le taux
eleve de cendres dans la palme et le petiole s'explique par le fait que la palme, étant le

feuillage de l'arbre, est le milieu ou se déroule le métabolisme photosynthétique [142].
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¢) MO

Le taux de MO est utilisé powr eévaluer les productions biométhanogenes spécifiques
des substrats. Le taux de MO pour la palme, la spathe et le régime et son pédoncule est
relativement élevé avec une moyenne estimée a environ 95%, alors que, 1l était relativement
plus faible pour le pétiole (81%). Des résultats similaires ont été observés dans d'autres
etudes o la péetiole présentait la plus faible teneur en MO, soit 86 % par rapport au folioles,
rachis et fibrilium [144] et similaires a celles rapportées par Khiar et al. [143] pour les rachis
du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) (95 %) et par Djaafii et al. [12] pour les folioles
du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) (86 %) et par Khristova et al. [ 145] pour les rachis
et les folioles du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) 94.4 % et 90.4 %, respectivement
et par Bendahou et al [146] pour les rachis et les folioles du palmier dattier (Phoenix
dactylifera L.)97.5 % et 93.5 %, respectivement. La concentration et la nature de la matiére

organique déterminent le potentiel méthanogene des substrats [78].

d) Rapport carbone/azote (C/N)

Le rapport carbone/azote (C/N) est également important pour la stabilite du processus
de digestion anaerobie. Gunaseelan. [147] a signalé que le rapport C/N compris entre 20 et
30 representaient des valeurs critiques pour la stabilite de processus de digestion anaérobie.
Dans le cas de notre étude, les rapports C/N sont de I’ordre de 20 et 25 pour la palme et le
melange des différents déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.), respectivement

qui sont considéreés comime optimaux pour la digestion anaérobie.

Les analyses élementaires des différents dechets du palmier dattier (Phoenix

dactylifera L.) de la variete Takarbocht sont présentées dans le (Tableau IV.5).
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Tableau IV. 5: Analyse élémentaire de différent déchet de palmier dattier (Phoenix

dactylifera L.) [1].

C (%) H (%) N (%) S (%) O (%)
Palme 41.09 5.47 0.76 0.22 34.49
Pétiole 45.04 5.56 0.38 0.15 38.31
Régime 46.06 5.93 0.34 0 42.68
Pédoncule du régime 45.68 3.5 0.27 0.08 40.04
Spathe 45.59 597 0.93 0.06 40.20
Fibrilium 45.39 5.62 0.49 0.07 39.35
Mélange 44.27 5.59 0.38 0.07 35.95

Comme nous pouvons le voir, le taux de carbone varie de 41.09% (cas de la palme)
a 46.06 % (cas durégime) ; le taux d'hydrogeéne varie de 5.47% (cas du palme) a 5.93 % (cas
du régime) ; le taux d'azote varie de 0.27% (cas du pédoncule de régime) a 0.93 % (cas du
spathe) ; le taux de soufie varie de 0.06% (cas du spathe) a 0.22 % (cas du palme) et le taux
d’oxygene varie de 34.49% (cas du palme) a 42.68 % (cas du régime). Ces concentrations
obtenues sont comparables aux résultats rapportés par Bousdira et al. [142] on les déchets
de palmier (Phoenix dactylifera L.) variété Deglet Nour contiennent 44,74 % C ;5,9 % H ;
0,172 % N ; 35,22 % O. Le carbone, I’hydrogene, 1’azote, I’ oxygene, soufre et le phosphore
sont généralement considéreés comme les éléments principaux de la biomasse cellulaire, et
sont, par conséquent, susceptibles d’influer sur la croissance microbienne et swr la
biomeéthanisation et le rendement en méthane. L’azote, le phosphore et le soufie se
combinent avec le carbone, 1’oxygene et 1’hydrogéene pour former un grand nombre de
molécules pour assurer la plupart des fonctions vitales des microorganisme [78], [148].
L’azote participe a la formation des acides nucléiques et acides amineés ; le phosphore
participe a la formation des acides nucléiques et des phospholipides et soufre intervient
principalement dans la composition de certains acides amines (cystéine et methionine), de

vitamines (thiamine, biotine, acide lipoique) et de coenzymes-A [148].
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IV.3.2 Caractérisation biochimique des différents déchets du palmier dattier
Le tableau IV.6 présente les compositions biochimiques des différents types de

déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.).

Tableau IV. 6: Composition biochimique de différent déchets du palmier dattier (Phoenix
dactylifera L.) [1].

Palme Pétiole Régime Pédoncule Spathe Fibrilium Meélange

du régime

Glucose (%) 39 x].2 20457 31303 353+£]l8 312+£47 305£37T 28959
Xylose (%) 103£0.1 96£1.0 634007 6.34:0.7 79+04 88+1.1 71402

Lignine 29+04 33+£1.1 2704 2.7+0.4 1.3+£04 2.7+035 12403

soluble (%)

Lignine 16316 200426 271438 271238 17.7+£21 270452 270£20
insoluble (%)

Cendre (%) 6.7+0.1 1.0+0.2 21403 21403 1.24+0.0 27402 39+0.2

Protéine (%) 171+15 87+1.2 8.4+0.9 8.4+0.9 20.84£22 11.0EL1 132407
Extractives, 12207 281207 223x16 223+16 199+04 174410 18.7+£04

matiéres

Zrasses,

Lipids

Note : Les valeurs sont exprimées en moyenne et en écart-type.

De maniere génerale, les différents types de déchets du palmier dattier (Phoenix
dactylifera L.) sont composes de 30 a 45 % d'un constituant cellulosique, plus précisément
de cellulose et dhémicellulose, qui comprend du glucose, du fiuctose et de la xylose. La
proportion supplémentaire est constituée de lignine, de protéines et de sucres non
structuraux. La cellulose est considéree comme 1'un des principaux sucres fermentescibles
et represente environ 30 % de la teneur en MS du palme, du pétiole, du régime, de pedoncule
du régime, de la spathe, du fibrilium et d'un melange des différents types de déchets du
palmier dattier (Phoenix dactylifera L.), ce qui prouve qu'ils peuvent étre utilises comme
matiere premiere lignocellulosique pour la recupération des sucres fermentescibles et la

digestion anacrobie.

La lignine est attachée a la cellulose et a I'hémicellulose et joue un 1dle important

dans la rigidite et la structure de la paroi cellulaire de la biomasse lignocellulosique. Elle
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represente une barriere qui limite les possibilités pour les microbes anaérobies de produire
ses monomeres sous forme de sucres fermentescible. Plus la teneur en lignine augmente,
plus la résistance de la biomasse a la dégradation augmente également[4]. Au cours du
processus de production biochimique de méthane, aprés une période spécifique, les sucres
fermentescibles étaient librement disponibles pour les micro-organismes afin de soutenir
leur croissance et leurs activités meétaboliques pour augmenter la production de méthane.
Ces sucres fermentescibles librement disponibles peuvent étre libérés en raison de la
dégradation de la barriere de lignine et d'autres constituants tels que I'hémicellulose et la
cellulose, qui ne sont pas facilement accessibles aux microbes anaérobies|[1]. Parmi tous les
différents dechets du palmier dattier, les pédoncules de régime contiennent une plus grande
quantite de lignine soluble (4,0 &+ 0,8%), 1a plus faible teneur en lignine soluble a été observee
dans le cas du mélange de différents déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) (1,2
+ 0,3%). Les informations détaillées concernant la teneur en lignine soluble de tous les
déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) sont fournies dans le tableau IV.6. En
outre, le fibrilium, régime et mélange de différents dechets du palmier dattier (Phoenix
dactylifera L.) contiennent une plus grande quantité de lignine insoluble (environ 27%),
Figure IV.3. La communauté¢ microbienne doit faire plus d'efforts pour dégrader les
échantillons de biomasse riches en lignine pendant la production de methane [1]. Les
biomasses, qui contiennent moins de lignine, sont trés accessibles a la communaute

microbienne et converties en sucres fermentescibles libres [1].

La spathe avait la teneur en protéines la plus elevee (20,8 £+ 2,2%), le pedoncule avait
la teneur en proteines la plus faible (6,4 + 0,5%) par rapport aux autres deéchets du palmier
dattier. En outre, le pétiole et de palme ont montré la teneur en matieres grasses et lipides la
plus élevée (28,1 £ 0,7 %) et la plus faible (13,2 £ 0,7 %), respectivement. D'apres la
littérature, il est evident que les fractions de glucides, de protéines et de lipides influenceront

fortement la production de methane [149] .
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Figure IV. 3: Fraction de lignine soluble et de lignine insoluble de différents déchets du
palmier dattier (Phoenix dactylifera L.)

IV.4 Etude de la digestion anaérobie du mélange de différents déchets du palmier
dattier (Phoenix dactylifera L.)
Cette partie evalue les impacts des prétraitements hydrothermaux (120 °C pendant
30 min), acide dilué (2% (p/p) H2SO4 a 120 °C pendant 30 min) et alcalin (6% (p/p) NaOH
a 35 °C pendant 24 h) sur le rendement en méthane d’un mélange de différents déchets du
palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) du cultivar Takarboucht.

IV.4. 1 Effets de différents preétraitements sur les caractéristiques des déchets du

palmier dattier (Phoenix dactylifera L.)

IV.4.1.1 Demande chimique en oxygene soluble (DCOs)

Les processus de prétraitement acide dilué, alcalin et hydrothermique ont été
appliques pour améliorer la biodégradabilité des déchets du palmier dattier (Phoenix
dactylifera L.) en libérant la fraction organique soluble qui est représentée par DCOs
(Figure IV.4).
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Figure IV. 4: DCOs des dechets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) fraités et non
traitee

Comme le montre la figure IV. 4, la concentration en DCOs ¢tait significativement
plus éleveée apres les conditions de prétraitement appliquees que les dechets du palmier
dattier (Phoenix dactylifera L.) non traités. La plus grande liberation de DCOs a éte obtenue
avec un prétraitement au NaOH a 6% (p/p) (289%). Elalami et al. [150] ont etudié 'effet du
pretraitement alcalin sur les noyaux d'olive et ont rapporte que la solvatation et la
saphonication etaient induites par la présence de reactifs alcalins, entrainant une meilleure
solubilisation. De plus, les réactifs alcalins perturbent la matrice lignocellulosique et
provoquent la libération de composés phenoliques et de sucres. Yunqin et al. [151] ont
également indique que la DCOs augmente apres le prétraitement a I'hydroxyde de sodium
applique aux boues de pate a papier et de papier en raison de I'hydrolyse de la matiere
organique complexe. Une amelioration allant jusqu'a 273% de la DCOs a ete obtenue avec
un pretraitement a 2% (H2SO4) a 120°C. Perendeci [152] a optimise le pretraitement acide

sur des résidus de serres et a indique que la DCOs augmente jusqu'a 75% avec 2,59% de
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H>SO4 et 100°C en raison de la solubilisation des hémicelluloses (oligomeres) en
monomeres. De plus, le DCOs a augmente de 112% pendant le prétraitement

hydrothermique. Cela indique que I'hémicellulose a été dégradée en fraction soluble [136].

IV.4.1.2 Spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (IRTF)
La variation de la composition chimique en termes de groupe fonctionnel du cultivar

Takarboucht traite et non traité a été étudiée par analyse IRTF, Figure.IV.5 et tableau I'V.7.
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Figure IV. 5: Graphe IRTF des déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) traites

et non traités.
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Tableau IV. 7: Correspondance des pics dans les spectres IR des déchets du palmier dattier

(Phoenix dactylifera L.) non traités et traités

Nombre Groupe fonctionnel Assignation
d'ondes (cmr'?)
3420 Elongation-OH Cellulose et des
hémicelluloses
2920 Elongation C-H Lignine
1740 Elongation C=0 de 1'acétyle ou de l'acide Hémicellulose
carboxylique et lignine
1640 Elongation C=C du cycle aromatique Lignine
1510 Elongation C=C du cycle aromatique Lignine
1375 Vibration de deformation C-H aliphatique ou Cellulose
la flexion C-H
1315 Ondulation C-Ha Cellulose
1159 Elongation asymeétrique C-O-C Cellulose
1050 Déformation C-O Heémicellulose
et cellulose
890 Etirement asymeétrique hors phase de I'anneau Cellulose 1T

dans la cellulose amorphe

Le pic prés de la position de la bande 3422 cm™ indique une élongation du groupe
hydroxyle (groupes -OH) de la cellulose et des hémicelluloses [14]. La diminution de
l'intensité des bandes des déchets du palmier dattier prétraités a 120°C pendant 30 minutes
peut étre observee et il est évident que le prétraitement a ses effets sur les déchets du palmier
dattier, ce qu a entrainé une diminution des groupes fonctionnels [14]. Le pic a environ 2940
cm™ correspondant 4 une élongation C-H de la lignine [153]. La diminution de l'intensité
dans cette région indique la dégradation de la lignine due au prétraitement hydrothermique.
Le pic a la position 1740 cm™ est associé a une élongation C=0 de l'acétyle ou de I'acide
carboxylique qui signifie la présence d'hémicelluloses et de lignine [154]. L'intensite de ce
pic a diminue apres le prétraitement hydrothermique, en raison de la solubilisation de la
lignine et de I'héemicellulose. De plus, Des pics sont observés a la position 1650 et autour de
1510 emr! dans le spectre correspondant a une élongation C=C du cycle aromatique dans la
lignine [14], [113]. Ce type de bandes diminue, ce qu indique que la fraction de lignine a

éte solubilisée pendant le pretraitement a I'acide dilué. De plus, les pics a environ 1375, 1315
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et 1159 cm™ représentent la vibration de déformation C-H aliphatique ou la flexion C-H,
I'ondulation C-H, et I’¢longation asymeétrique C-O-C respectivement [154]. Les intensités
de ces bandes ont diminué dans cette région en raison de la dégradation de la cellulose lors
du prétraitement hydrothermique. La bande a 1050 cm™ est caractéristique de la déformation
C-O de la cellulose et de I'hémicellulose [155], tandis que les bandes autour de 898 cm™ sont
attribue a la région amorphe dans la cellulose [111]. Apres le prétraitement hydrothermique,

l'intensité de ces pics diminue, ce qui signifie que la cellulose solubilisée.

IV.4.2 production quotidienne de méthane
La figure IV.6 représente la production quotidienne en meéthane des déchets du
palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) prétraités et non traités pendant 20 jours de la

digestion anaérobie.
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Figure IV. 6: Production journalier en methane sous différents pretraitements

La production quotidienne en methane a augmente de maniere significative au cours
des 24 premieres heures pour les déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.)
pretraites au NaOH, au H2SO4 et par voie hydrothermique, atteignant 7,55, 6,38 et
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5,98 mL/g MO, respectivement, alors que les déchets du palmier dattier (Phoenix
dactylifera L.) non traités ont atteint 5,83 ml/g MO le 2% jour. La production initiale élevée
de méthane pendant les 19 et 2™ jours était due a la digestion préférentielle des matiéres
organiques facilement biodegradables comme les carbohydrates [156]. Le méme phénoméne
est observe dans d'autres études [157]. Une diminution temporaire du production quotidienne
en méthane entre les jours 2 et 3¢ est lide a la dissipation de la matiére organique
facilement biodégradable pour la dégradation microbienne [158]. Cependant, aprés une
période d'acclimatation des bactéries hydrolytiques, une solubilisation plus poussée du
substrat a conduit a une augmentation de la production quotidienne en méthane des déchets
du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) traités par voie hydrothermique, au H>SO4 et non
traités, pour atteindre leurs valewrs maximales de 13,35, 13,05 et 12,53 ml/g MO,
respectivement, au 6™ jour. Ce résultat est en bon accord avec Pang et al [61], Yao et al
[158] et Zheng et al [115]. Lorsque la majeure partie de la matiere organique est consommee,
la production journaliére en méthane des déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.)
traités par voie hydrothermique, fraités au HoSOy4 et non tfraités, diminue jusqu'a 5,67, 4,25
et 2,66 ml/g MO, respectivement. Les déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.)
prétraités au NaOH ont montreé une baisse de la production journaliére en méthane et la
digestion a cessé le 8éme jour. Cela peut étre lié a la présence d'ions Na" élevés [11]. Une
autre possibilité powrait étre due a l'inhibition du furfural et HMF résultant de Ia

solubilisation de sucre [47] qui inhibe les bacteries meéthanogenes.

IV.4.3 Rendement cumulé en méthane

Les courbes de rendement cumulatif en methane des déchets du palmier dattier
(Phoenix dactylifera L..) non traités, traités par voie hydrothermique et traités par H>SO4 ont
augmenté au cours des six premiers jours, puis ont progressivement augmenté jusqu'a
atteindre 161,86, 153,35 et 141,65 ml/g MO, respectivement, le jour 20, tandis que les
dechets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) traités par voie alcaline ont entraine une
augmentation du rendement cumulatif en meéthane au cours des deux premiers jours, puis
ont progressivement augmente jusqu'a atteindre 50,78 ml/g MO le jour 8, comme le montre

la figure IV.7.
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Figure IV. 7 : Rendement cumulé en methane sous différent prétraitement.

Une diminution du rendement en méthane accumule a été observee pour les déchets
du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) traités hydrothermiquement par rapport aux
dechets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) non traités. Contrairement a d'autres
études, ou le pretraitement hydrothermique a été efficacement effectue pour augmenter le
rendement en methane. Hashemi et al. [100] ont constaté que le pretraitement de la paille de
carthame a 120 °C pendant 60 minutes entraine une amelioration de 98,5 % du rendement
en methane accumulé par rapport au non-traite. Le rendement le plus €leve en methane
(144,96 Nml CH4/ g DCO) a eté obtenu par Eduardo et al. [99] lorsque des coques de cafe
ont éte traitées hydrothermiquement a 120 °C pendant 60 minutes. Dans cette eétude, une
diminution du rendement en methane a ete observee apres le prétraitement hydrothermique
des dechets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.), ceci peut étre cause par le furfural,
résultant de la solubilisation de 1'hémicellulose qui a inhibé les bacteries productrices de
methane [159]. Ferreira et al. [104] ont observe une diminution du rendement en meéthane
de la paille de blé prétraitée a 150 °C pendant 15 minutes par rapport a la paille non traitée,

en raison de la formation possible des composants inhibiteurs. Par conséquent, il est
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necessaire d'optimiser le prétraitement hydrothermique effectué sur les déchets du palmier

dattier (Phoenix dactylifera L.) pour obtenir des conditions de prétraitement optimales.

Une diminution du rendement en methane accumule apres un préfraitement a l'acide
dilue par rapport aux déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) non traités pourrait
étre lice a la dégradation des polysaccharides en furfural et en HMF entrainant 'inhibition
des microorganismes méthanogenes [160]. Des résultats comparables ont été rapportés dans
I'étude précédente. Antonopoulou et Lyberatos [120] ont étudiée 'impact du prétraitement a
l'acide dilué (0,1-2% HaSO4 p/v, 120 °C et 1 h) sur la production de méthane a partir de
sorgho sucre et ont constaté une diminution de la production de méthane avec I'augmentation
de la concentration d'acide sulfurique (0,5-2%) en raison du HMF et du furfural libéré
pendant la déshydratation des hexoses et des pentoses, respectivement. Gaballah et al. [160]
ont constaté qu'il n'y avait pas de variations importantes dans le rendement en biogaz de la
paille de colza non traitee et prétraitée avec de 1'acide dilue (2% H2SOy4, 130 °C et 20 min),
ce qui pourrait étre lié a l'inhibition produite pendant la dégradation de la lignine, de
I'hémicellulose et de la cellulose. La température élevée de la réaction pendant le
prétraitement a I'acide dilue entraine la détérioration des polysaccharides en furfural et HMF,
ce qui inhibe les micro-organismes de fermentation et diminue le rendement total en sucre
[161]. 11 est donc nécessaire d'optimiser le prétraitement a l'acide dilue effectue sur les
déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) pour trouver les conditions optimales de

prétraitement.

Le prétraitement alcalin des déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) a
montre une diminution plus importante du rendement cumuleé en methane, ce qui pourrait
étre associ€ a une concentration élevée de NaOH (dans cette etude, 6 % (p/p) de NaOH était
responsable dune concentration de Na™ de 6 g/) pourrait étre attribuée a une concentration
accrue d'ions Na', comme l'ont rapporté Kang et al.[162]. Certaines études antérieures ont
rapporté que la concentration de Na* de 3,54 5,5 g/l inhibe l'activité des méthanogénes a des
températures mesophiles [162]. Une autre explication possible due a la grande quantite des
substances hinibitantes telles que le furfural, le HMF qu inhibent la méthanogenese [163].
Zhu et al. [20] ont observeé que les cannes de mais pretraitéees avec 7,5 % de NaOH
provoquaient une inhibition de la méthanogenese. Ainsi, il est necessaire d'optimiser le
pretraitement alcalin effectue sur les dechets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) afin

de trouver les conditions optimales de prétraitement.

83



CHAPITRE IV RESULTATS ET DISCUSSION

IV.4.4 Effet du prétraitement sur le rendement cumulé en méthane
Le tableau IV.8 présente une comparaison de l'effet des différents prétraitements sur
le rendement en méthane des déchets lignocellulosiques.

Tableau IV. 8: Sommaire de l'effet des différents prétraitements sur le rendement en
methane de dechets lignocellulosique

Substrat Conditions de Rendement en Référence
prétraitement meéthane (ml/g MO)
Déchets du palmier dattier 120 °C, 30 min 15335 Cette étude
(Phoenix dactylifera L.) 2% H2S0y4, 120 °C, 30 min 141,65
6%NaOH, 35°C, 24 h 50,78
Non traites :
161,86
Paille de blé 150 °C, 15 min 185 [104]
Bagasse de canne a sucre 150 °C, 40 min 358 [164]
Paille de blé 150 °C, 40 min 212 [164]
Paille de mais 2% HCl, 48 h ,75 °C 175 [114]
8% NaOH, 60 h, 60 °C 163.5 [114]
Paille de riz 1.0% HCIL, 48 h ,75 °C 287 [163]
2% NaOH, 60 h, 60 °C 193,2 [163]
Palme 20% NHa, 6h, 60°C 295.9 [16]
20% H2SO4, 6h, 60°C 276,5 [16]
60 °C, 6h 256,46 [16]
Non traite : [16]
241.55
Pétiole 20% NHa, 6h, 60°C 226,74 [16]
20% H2SO4, 6h, 60°C 201,1 [16]
60 °C, 6h 200,45 [16]
Non traite : [16]
166,25

Parmi tous les prétraitements, le prétraitement hydrothermique a montré le plus haut
rendement de methane accumulé de 153, 35 ml/g MO, suivi par les deéchets du palmier dattier

(Phoenix dactylifera L.) traités a l'acide (141,65 ml/g MO) comme représenté dans le

84



CHAPITRE IV RESULTATS ET DISCUSSION

tableau IV.8. Une diminution de 8 % durendement en méthane a été obtenue pour les déchets
du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) traités a l'acide par rapport aux déchets du palmier
dattier (Phoenix dactylifera L.) traités par voie hydrothermique, en raison de la forte
inhibition générée pendant le prétraitement a l'acide. Dans des études précédentes, Kim et al
[22] ont indiqué que le rendement le plus éleve en méthane a été obtenu avec de la paille de
riz traitée thermiquement a 120°C pendant 60 minutes, tandis que le rendement le plus faible
en méthane a été obtenu avec de la paille de 11z traitée al'acide avec 2% de H2SO4, en raison
de l'inhibition des microorganmsmes meéthanogeénes. Le rendement de methane powr les
déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) traités a 1'alcalin était de 50,78 ml/g MO,
tandis que pour les dechets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) traités a l'acide diluee
le rendement de méthane etait de 141,65 ml/g MO, soit 64% de plus que les dechets du
palmier dattiers traités a l'alcali. Cela peut étre di a la présence d'une concentration €levee
d'ions Na* [20]. Une autre explication possible est que la concentration élevée de NaOH a
provoque I'inhibition enraison de la solubilisation de la lignine [163] qui inhibe les bactéries
methanogenes. Wang et al. [163] ont observé que le prétraitement alcalin de la paille de 11z
a 2% (p/p) de NaOH a donne le plus faible rendement en méthane de 193,2 ml/g de MO en
raison de l'inhibition générée par la solubilisation de la lignine, tandis que le prétraitement
acide avec 1% de HCI a donné le rendement le plus €levé en méthane de 287 ml/g MO, qui
était 43,89% meilleur que le prétraitement au NaOH. Song et al. [114] ont trouve que la
paille de mais prétraitée avec 2% de H2SO4 a donné le rendement le plus élevé de methane,
175 ml/g MO, tandis que la paille de mais préetraitee avec 8% de NaOH a donne le plus faible
rendement en methane, 163,5 ml/g MO. Par contre, Chandrasekhar et al. [16] ont éte etudié
I'influence de trois prétraitement différentes, a savoir le prétraitement acide, alcalin et
hydrothermique sur le potentiel en methane de diverses catégories de déchets du palmier
dattiers cultivar Takarboucht, a savoir les palmes, petioles, régime, pedoncule du régime,
spathes, fibrilium, et leur mélange et a constate que parmi toutes les catégories de dechets
du palmier dattier, le potentiel en méthane le plus eleve a éte détecte par les palme préetraiter
par voie alcalin (20% NH4 pendant 6h a 60°C ) avec 295.9 ml de CH4/g MS, tandis que les
valeurs les plus faibles de potentiel biochimique de méthane ont éte observees avec le pétiole

pretraiter par voie hydrothermique avec 200,45 ml de CHs /g MS
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IV.4.5 Efficacit¢ de la conversion des déchets du palmier dattier (Phoenix
dactyliferal..).

L'analyse  é€lémentaire  des  différents déchets du  palmier dattier
(Phoenix dactylifera L.) permet d'estimer leur potentiel méthanogene théorique, a partir de
I'équation de Buswell (Equation III.16).

Le tableau I'V.9 et figure IV.8 montre le pourcentage de biodégradation de la matiere
organique en méthane pour les différents deéchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.),

par division du PME par le PMT.

Tableau IV. 9: Taux de biodégradation de tous les déchets du palmier dattier (Phoenix
dactylifera L.), variétés de Takarboucht

PME PMT IB (%) Références
Mélange 161,86 (ml CH4/g MO) 454,296 30.29  Cette étude
(ml CHa/g MO)
Palme 180,09 (ml CH4/g COD) 1.437(g COD/g COD)  51.45 [1]
Pétiole 118,48(ml CH4/g COD) 1.407(g COD/g COD)  33.85 [1]
Régime 172,58(ml CHs/g COD) 1.337(g COD/g COD)  49.30 [1]
Pédoncule du 141,30(ml CHs/g COD) 1.388(g COD/g COD)  40.37 [1]
régime

Spathe 176,21(ml CHs/g COD)  1.362(g COD/g COD)  50.34 [1]
Fibrilium 135,65(ml CHs/g COD)  1.285(g COD/g COD)  38.75 [1]

L'indice de biodégradabilite (IB) décrit I'efficacité de la biodégradabiliteé des déchets
du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) du cultivar Takarboucht dans la digestion
anacrobie en batch. L’IB le plus eleve, soit 51.54 %, a été observe dans le cas du palme,
suivi de la spathe (50,34%), de régime (49,30%), des pédoncules de régime (40,37%), de
fibrilium (38.75%), de pétiole (33,85%) et du meélange de différent déchets (30.29%). Cette
faible biodegradabilite de 28 a 51 % peut etre due a la structure et a la composition complexe
de ces biomasses lignocellulosiques, qui rendent les sucres fermentescibles inaccessibles aux
micro-organismes anaerobies. Dans le méme contexte, Lahboubi et al. [165] ont obtenu une
biodégradabilite de 28,13 % de la grappe de fruits du cultivar marocain. Djaafii et al. [12] a
obtenu une biodégradabilite de 25 % des feuilles séchees du cultivar algérien H’mira de

palmier dattier (Phoenix dactylifera L.).
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La figure IV. 8 montre le taux de biodégradation des déchets du palmier dattier

(Phoenix dactylifera L.) sous prétraitement hydrothermique, acide et alcalin.
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Figure IV. 8: Le taux de biodégradation sous différents prétraitements

Selon le PMT de melange des dechets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.)
(517,28 ml CHa/g MO) et le PME, I’IB (Figure 1V.8) était de 30.29, 29.75, 27.38 et 9.81%
pour les déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) non traités, prétraités par voie
hydrothermique, acide et alcalin, respectivement. En ce qu concemne le prétraitement
thermique, la faible biodégradabilité peut étre due a la génération de substances pheénoliques
inhibitrices ainsi qu'a la perte d'AGV par vaporisation en raison de l'augmentation de la
temperature, comme I'ont mentionné Kainthola et al [166] en raison de la forte solubilisation
de la matiere organique. Pour les prétraitements acide et alcalin une faible biodegradabilite

pourrait étre causee par des substances inhibitrices élevees [167].
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IV.4.6 Cinétique de la production de méthane

La production cumulative de méthane a été ajustée par l'équation de Gompertz
modifiée pour une analyse plus approfondie. Les parametres estimés de la digestion
anacrobie déduits par le modele de Gompertz sont présentés dans le tableau IV.10. Toutes
les valeurs de R? ajustées par le modéle vont de 0,984 & 0,999, ce qui indique que la
production de meéthane peut étre bien simulée par le modéle. Les valeurs de production de
biométhane prédites les plus €levées étaient de 172.65 pour les déchets du palmier dattier
(Phoenix dactylifera L.) bruts et de 161.59, 147.17 et 51.74 (il CHa4/g MO) pour les déchets
du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) prétraités avec 120 °C pendant 30 min,
2% (p/p) H2S04 et 6% (p/p) NaOH, respectivement. Ces résultats sont fondamentalement
cohérents avec les résultats expérimentaux obtenus. La valeur du temps de latence (1)
indiquait le temps nécessaire aux bactéries pour s'adapter [139]. Les valeurs A étaient de
2,18 jours pour les dechets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) bruts et de 1,80 jours,
1,73 jours et 0,63 jours powr les déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) prétraites
avec H2SO4, 120 °C pendant 30 min et avec 6% de NaOH, respectivement, ce qui peut étre
explique par l'amélioration de la biodégradabilité des déchets du palmier dattier (Phoenix
dactylifera L.) apres différents prétraitements tandis que la production de méthane a partir
de déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) bruts a pris un temps assez long car
les deéchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) contenaient des composants
complexes difficiles a dégrader. Comparaison entre les résultats de cette etude et les résultats
d'autres etudes. La phase de latence A de cette etude était infériewre aux autres. Dans cette
¢tude, le methane a éte génere apres 0,63-1,80 jours, tandis que dans les autres etudes, le
biogaz a été génere apres 1,78-2,01 jours [168] et de Wang et al.[169] qui était 6,01-7.98
jours. La différence des résultats pourrait €tre causee par les substrats qui ont ete utilises
comime matiere premiere. Les taux maximaux de production de méthane (Ry) des déchets
du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) prétraités par HaSO4, prétraités par voie
hydrothermique, non traités et prétraités par NaOH etaient de 12,76, 12,18, 11,64 et 7.73 ml
CHa/g MO/jours respectivement. En raison des taux éleves de production de méthane au

6 “™ jour.
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Tableau IV. 10: Données derivées dumodele de Gompertz modifie

Modéle de Gompertz modifié

Potentiel Potentiel Rendement maximal Temps R?
méthanogéne méthanogéne de production de de
expérimental modélisé méthane latence

PME Hm Rm A

(ml CH4/g MO) (ml CH4/g MO) (ml CH4/g MO/jours) Jours

Non traité 161.86 172.65 11.64 2.8 0.998

120°C 13333 161.59 12.18 .73 0.999
2% H2S04 141.65 147.17 12.76 1.80 0.999
6% NaOH 50.78 51.74 173 0.63 0.984

IV.5 Optimisation du prétraitement hydrothermique par la méthode de surface de
réponse.

La méthode de surface de réponse a et utilisee pour etudier les effets du prétraitement
hydrothermique sur le rendement en méthane des palmes. Cette méthode nous a permis de
déterminer une relation approximative entre les variables d'entrée (temps de réaction et
temperature de réaction) et la réponse de sortie (rendement en méthane). Cette relation est
formulée par un polynéme du second degre. Ce polynome permettra doptimiser les

parametres de réaction pour obtenir la réponse souhaitee.

IV.5.1 Modélisation de la production de méthane
Le prétraitement hydrothermique permet de faciliter les performances de la digestion
anaerobie des palmes. Il a été signaleé que le pretraitement hydrothermique augmente de
maniere significative la production de méthane a partir de 1a biomasse lignocellulosique,
comme les déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) cultivar Takarboucht [16], la
paille de bleé [104], les coquilles de noisettes [170] et la paille de riz [136]. Cependant,
certains chercheurs ont signalé quune température plus €levée pendant le prétraitement
hydrothermique pouvait inhiber la digestion anaérobie de la biomasse, entrainant un
rendement en méthane plus faible [102].
L'effet de deux parametres de préetraitement hydrothermique, la temperature et le
temps, sur la réponse a €te evalue a l'aide du plan composite centré. Le plan composite centre
est utilise pour étudier les interactions entre ces parametres et aussi pour déterminer leurs

niveaux optimaux. Cette relation est formulée par un polynome du second degre. Ce
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polyndme permettra d'optimiser les parametres de réaction pour obtenir les réponses
souhaitées. Les résultats obtenus expérimentalement et les résultats statistiquement prédites

pour un total de 13 series d'essais sont préesentés dans le tableau IV.11.

Tableau IV. 11 : Matrice du plan d'expérience désigné pour le rendement maximal en

méthane
Réacteur  Valeurs codées Valeurs réelles Facteur Valeurs Valeurs
de expérimentales preédites
séveérite
i % & % fia Rendement en Rendement en
méthane méthane
°C min °C min ml CHs/g MO ml CH4s/g MO

1 -1 1 90 60 1,48 153,49 154,91
2 0 0 110 40 1,89 139.20 139,2
3 0 1,414 110 68 2,12 142,02 142,09
4 1 1 130 60 2,66 97,10 94,23
5 0 0 110 40 1,89 139.87 139,2
6 1 -1 130 20 2,18 13121 126,59
7 0 0 110 40 1,89 139,02 139,2
8 -1,414 0 81 40 1,04 123,20 120,94
9 1,414 0 138 40 2,72 85,13 89,56
10 0 -1,414 110 11 1,33 131,87 133,41
11 -1 -1 90 20 1 110,09 110,27
12 0 0 110 40 1,89 140,58 139,2
13 0 0 110 40 1,89 139,26 139,2

L'équation (IV.2) décrivant la relation entre les variables significatives et
l'ameélioration du rendement en methane dans les unités codees derivée par le modele.

L'équation est présentée comme suit :

Rendement en méthane = 139,2 — 11.094 + 3,07B — 19,254AB — 16,97A% —
0,725B% (IV.2)

L'équation modele pour la reéponse a ete testee statistiquement pour sa signification et
son adéquation par I’ANOVA (Analysis of variance) et sont présentées dans le
tableau IV. 12.
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Tableau IV. 12: L’ANOVA pour l'équation du modele de régression quadratique du plan
composite centre

Source SS D1 CM valeur ¥ valeur P
Model 45622 5 912,44 102,08 <0.0001 significant
A-Température 984,35 1 984,35 110,12 <0.0001
B-Temps 75,38 1 75,38 8,43 0,0229
AB 148225 1 1482,25 165,82 <0.0001
A? 200453 1 2004,53 224,25 <0.0001
B? 3,66 1 3,66 0,4091 0,5428
R? 0.9865

Adj- R? 0.9768

Pred- R? 0.9047

Adeq.Pre 32.1732

(0% 2.33

Somme des cartés (SS), Carré moyen (CM), Degré de liberté (D1) ; Valeur du test précis de Fisher
(F) ; Valeur de probabilité (p < 0,05 est supposé étre significatif, P > 0,05 est supposé étre non
significatif) ; Coefficient de variation (CV).

La valeur F du modele (102.8) suggére que le modele est hautement significatif. Il n'y
avait que 0,01% de probabilité qu'une "valeur F du modele" de cette amplitude puisse se
produire en raison du bruit. Une valeur P infériewe a 0,05 implique que le modele
selectionné est mathématiquement significatif et que le modele est adéquat pour optimiser
le rendement en meéthane. Dans ce cas, 'analyse du modele de régression a indique que les
termes de modéle A, B, AB et A? étaient significatifs pour le rendement en méthane, mais
que le B* est un terme de modéle non significatif La valeur du modéle du coefficient de
variance (CV) est de 2,33 %, ce qui est tres faible et indique un degré €leve de précision et
de fiabilité des donnees expérimentales. Le coefficient de détermination (R?) a été appliqueé
pour évaluer la qualité de I'ajustement de 'équation du modele et pour décider du degre de
variation interprété par le modele. Dans les valeurs de réponse observées, le coefficient de
détermination, R? = 0.9865, qui était dans la gamme de 0,75-1 pour un bon modéle [102].
La valeur de 0,9047 du modéle R? prédit est aussi proche de la valeur de 0.9768 du modéle
R? ajusté, la différence est inférieure a 0,2. Une valeur de la précision adéquate préférable
est superieure a 4. Par consequent, la valeur de la précision adequate de 32,1732 etait

souhaitable, ce qui signifie qu'il était possible d'utiliser le modele pour realiser le plan
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experimental.
IV.5.2 Analyse de la méthodologie de surface de réponse

Le modele de régression deéveloppé peut etre represente par des surfaces de réponse et
des lignes de contour pour comprendre I'interaction entre les deux variables et determiner le
niveau optimal de chaque variable pour une réponse maximale du rendement en méthane.
Les surfaces de réponse (Figure. IV.9 (A)) et des lignes de contour (Figure. IV.9 (B)) ont été

géneres sur la base de I'équation (IV.2).

A

Bendement du methane (ml CHd /g MM
3

60 g s 130

B: Termps (rmun) — a A Tempsranre ("C)
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Rendement du méthane (ml CH4/g MO)

I

B 60

50
=3
E
8 40
£
@
&
30
20

|
30 100 110 120 130

A: Temperature (°C)

Figure IV. 9 : (A) Surface de réponse et (B) lignes de contour de l'effet interactif de la
température et du temps de réaction sur le rendement cumulé en méthane.

La figure IV.9 montre que le rendement en méthane augmente avec le facteur de
severite (1-2,18) jusqu'a atteindre sa valeur optimale. Au-dela de cet optimum, l'efficacite
du prétraitement diminue et donc la production de méthane aussi, probablement en raison de
la formation de composés inhibiteurs.

Le prétraitement a une température plus basse 90 °C et pendant une durées plus longue
60 min (a une séverite faible du pretraitement, soit 1,48) a entrainé une augmentation de la
production cumulative de méthane, pendant la digestion anaérobie. Le rendement le plus
élevé de méthane ainsi obtenu était de 153,49 ml/g MO dans le réacteur R1, représentant une
augmentation de 52.83 % du rendement en méthane par rapport aux palmes non traitée
(100.43 ml/g MO). A faible sévérité 1 le rendement en méthane a augmenté d'environ
9,61 % par rapport aux palmes non traité. Avec une séverite de 1,89 et 2,12 le rendement en
méthane était de 139,62 et 142,02 ml/g MO, respectivement, était presque identique, ce qui
représente une augmentation denviron 39 % et 41 % du rendement en méthane,
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respectivement, par rapport aux palmes non fraité. Lorsque la sévérité a eété augmentée a
2,18, le rendement en meéthane a augmenté d'environ 30,64 % par rapport aux palmes non
traite. Des résultats similaires d'augmentation du potentiel de biométhane apres le
prétraitement hydrothermique a également été obtenu dans des études précédente [170].
Wang et al. [136] a optimisé le prétraitement hydrothermique pour une production
cumulative maximale de biogaz a partir de paille de 11z, et a indique que les conditions
optimales étaient une température de 90 °C, un temps de réaction de 60 min, et que le
rendement maximal de biogaz était de 306,6 ml/g MS, soit une augmentation d'environ 3 %
par rapport au rendement de biogaz de la paille de 11z non traitée. Xiang et al. [171] a indiqué
que le préetraitement hydrothermique de la paille de riz a basse sévérité entraine une
ameélioration de 38 % de la production de biogaz. Fernandez-cegri et al. [24] ont également
signale une production maximale de méthane a 100°C pendant 6 h, ce qui a entrainé une
augmentation de 6,5 % du meéthane pour la farine de tournesol. Menardo et al. [93] ont
rapporte que le prétraitement thermique des tiges de ble, d'orge, de 11z et de mais, effectue a
120 °C pendant 30 minutes, a entrainé une augmentation des rendements en méthane de
64,2, 40,8, 32,4 et 7,1 %, respectivement. Cependant, le prétraitement hydrothermique a
basse température n'est pas toujours efficace pour améliorer le rendement en biogaz de la
biomasse lignocellulosique. Par exemple, le prétraitement thermique a 90 °C pendant 30
minutes n'a pas affecté les rendements en meéthane de la paille de blé, d'orge et de 11z en
termes de volume total ou d'augmentation de la vitesse de dégradation de la matiere
organique [93].

Malgreé la capacite du prétraitement hydrothermique a hydrolyser les résidus de
lignocellulose, son principal inconvénient est la production de HMF et de furfural a une
severite plus eleveée. Les HMF et les furfurals sont des inhibiteurs meéthanogenes et sont donc
des produits indesirables au cours du processus de digestion anaerobie [159]. 11 est
intéressant de noter que les palmes pretraites a une sevérite elevee (2,66 et 2,77) ont montré
une diminution de la production de methane par rapport au palme non traités. Ces résultats
pourraient avoir été attribués a la formation de composants indésirables, qui pourraient
potentiellement affecter l'efficacité de la digestion anaerobie grace a la dégradation de la
cellulose et 'hémicellulose pendant le pretraitement a haute température [172]. Des résultats

similaires ont éte rapportés par Kang et al. [102].

En géneéral, lorsque l'intensité du prétraitement est tres faible, une petite quantité de

composes solubles est produite pendant le processus dhydrolyse, et la solubilisation de
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I'hemicellulose contenue dans des palmes est limitee, ce qui enfraine peu de changements
dans la structure rigide de la lignocellulose, les composants lignocellulosiques des palmes
ne peuvent pas étre dégradeés efficacement pendant le processus de digestion anaérobie, et
l'augmentation du rendement en méthane est done relativement faible. Au contraire, lorsque
l'intensité du prétraitement est augmentée, les monomeres tels que le glucose et la xylose
geénerée par le processus d'hydrolyse sont dégradés en HMF et en furfural, respectivement.
Ces composes furannes ont inhibe les méthanogeénes lors de la digestion anaérobie et ont
finalement entrainé une diminution du rendement en méthane. L'ameélioration maximale du
rendement en méthane a été obtenue uniquement dans des conditions de prétraitement
moderées, une grande quantité de substances solubles de faible poids moléculaire ayant éte
generée par le processus d'hydrolyse. Ces substances solubles contiennent principalement
des sucres et de 1'acide acetique. Des etudes précédentes ont suggére qu'il y avait relation
lin¢aire entre le facteur de séverite et le rendement en methane de la biomasse

lignocellulosique [101], [104], ce qui confirme les résultats de cette etude.

La bonne concordance entre les valeurs reelles et prédites (erreur d'écart de 0,9865 %)
a permis de veérifier l'efficacité et la suffisance dumodele de réponse (Figure IV.10). D'autres
etudes ont egalement prouveé que la méthodologie de la surface de réponse était un outil
puissant pour optimiser diverses conditions de prétraitement pour la production de
biométhane/biogaz a partir de différentes biomasses telles que le mais africain [173], la paille

de ble [174] et la fraction organique des déchets solides municipaux [175].
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Figure IV. 10 : Corrélation entre les valeurs prédites et les valeurs reelles

IV.5.3 Condition optimale

Dans cette ¢tude, une équation polynomiale du second ordre a été utilisee pour
determiner les conditions optimales de production de méthane, Eq. IV.2. Les conditions
optimales ¢etaient une températire de prétraitement thermique de 90 °C et un temps de
réaction de 60 min. Dans les conditions optimales, le rendement en methane predit etait de
154,91 ml/g MO. Le graphe de la figure IV.11 montre que la production de methane
s'¢loignant du point optimal. Ainsi, le modele a €té obtenu de telle maniere qu'il pouvait

raisonnablement predire le rendement en methane.
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Figure IV. 11: Rendement cumulé en methane des palmes non traitées et prétraités par voie

hydrothermique

La production journalicre de méthane des palmes non traitée et prétraitée par voie
hydrothermique avec un faible facteur de seveérite (1,48) est présentée dans la figure IV.12.
Pendant la phase initiale de la digestion anacrobie, la production de methane a augmente
rapidement, le rendement en meéthane journalier a éte augmente de 16,4 ml/g MO a
22,72 ml/g MO apres le premier jour avec une augmentation de 38%. Ensuite une diminution
rapide temporaire a €té observee suivie dune augmentation graduelle. Cela peut étre attribue
a la matiere organique facilement biodégradable du substrat disponible pour les bacteries
anaérobies initialement [20]. Lorsque la majeure partie du substrat disponible a été épuisée,
la production quotidienne de meéthane a diminué en consequence. Cependant, apres une
période d'acclimatation et de reproduction des bactéries hydrolytiques, une solubilisation
supplémentaire du substrat a condut a l'augmentation de la production quotidienne de

methane[158].
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Figure IV. 12: Rendement journalier en méthane des palmes non traitées et prétraitées par
voie hydrothermique optimale

IV.6 Evaluation des capacités énergétiques du méthane produit par le mélange des
déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) et les palmes de la variété

Takarboucht de la région d’Adrar

IV.6.1 La quantité du méthane produite annuellement
Sur la base de rendement expérimentale en méthane (RM) estime en ml CH,/g MO,

ainsi que sur la base de la quantité des déchets (QD) produite annuellement, la quantite en

methane produite annuellement (MA) est calculée comme suit :
RMygiange = 161,86 ml CH,/g MO = 161,86 m*CH,/ Tonne MO

QDysiange = 7.127.198 Tonne /an = 6.370.931 Tonne MO /an

MAy¢iange = RM X QD = 161,86 X 6.370.931 = 10.311.988,91 m3CH,/an

La quantité du methane de melange des déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.)

produite annuellement est estimé de 10.311.988,91 m’CH,/ an
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Selonle poids total des palmes estimés de 23,06 kg/palmier/an au niveau de I’INRA d’Oulad
Aissa d’Adrar, le poids total des palmes produits annuellement par la variété Takarboucht

dans la Wilaya d’ Adrar est approximativement estime de 4.066.212 tonnes des palmes.
RMopaime non traitées = 100,43 ml CH,/g MO = 100,43 m3CH,/ Tonne MO
QDpaimes = 4.066.212 Tonne/an = 3.735.547 Tonne MO /an

M35 aineevionivansss = 100,43 X 3:.735:547 = 3.751.609,85m3 fan

RMpaimes prétraité a 90°c,60 min = 153,49 ml CH4/gMO = 153,49 m3CH4/ Tonne de MO
MApaimes prétraité aso°comn = 153,49 X 3.735.547 = 5.733.691,09 m*CH, /an

La quantité du methane des palmes non traitées et prétraitée par voie hydrothermique a des
conditions optimales (90 °C et 60 min) produite anmuellement est estimé de

3.751.609,85 m® CH,/an et 5.733.691,09 m* CH,/an, respectivement.

IV.6.2 Les capacités énergétiques du méthane produite annuellement

La quantification des capacites énergétiques du méthane produites annuellement par
le mélange de différents déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) et les palmes se
base sur la quantite du meéthane produite annuellement (MA) multipliée par le pouvoir
calorifique PC du méthane qui est estimé de 9,96 KW/ m?
E=MAXPC

Le tableau IV.13 presente 1'énergie produite annuellement par le méthane provenant
du meélange de dechets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) et les palmes de la variete

Takarboucht dans la région d' Adrar.
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Tableau IV. 13: L’eénergie produite annuellement par le méthane d’origine des déchets du
palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) de la variété Takarboucht de la région d’Adrar

Substrat MA PCI Energie
m* CH,/ an KWh/ m3 KWh/an
Mélange 10.311.988,91 9,96 10.270.740,9
Palmes non traitée 3.751.609,85 9,96 3.736.603.4
Palmes prétraité a 90°C, 60 min  5.733.691,09 9,96 5.710.756.3

Les resultats démontrent que les déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.)
peuvent produire une quantité d'énergie estimee entre 3000 et 10000 MWh/an.
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Conclusion générale

La digestion anaérobie est une source vitale d'énergie renouvelable et est considérée
comme un moyen datténuer la dépendance mondiale aux combustibles fossiles en
produisant des biocarburants durables. La digestion anaérobie est l'une des voies de
conversion biochimique qui utilise les déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.)
pour la production de biogaz et réduit la pollution de l'environnement en empéchant la
combustion des déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) et en produisant un
biocarburant. Par ailleurs, leur faible biodégradabilité en conditions anaérobie necessite de
les prétraiter avant méthanisation pour optimiser la production de méthane.

Ce travail vise a d’étudier les effets du prétraitement hydrothermique, alcalin et acide
dilue sur le potentiel biométhanogeéne de biomasses lignocellulosiques sélectionnees dans la
presente étude et d’optimiser les conditions de prétraitement hydrothermique pour obtenir
une production optimale de méthane en utilisant lIa methodologie de surface de réponse.

Au cours de cette étude, une évaluation du potentiel des sous-produits du palmier
dattier (Phoenix dactylifera L.) a I'INRA d’Oulad Aissa, Adrar a éte réalisée. Cette
évaluation a consisté en une détermination quantitative des différents sous-produits dont les
palmes, péetiole, régime, pedoncule du régime, la spathe et le fibrilium du palmier dattier
(Phoenix dactylifera L.) en déterminant le nombre, la masse totale de chaque type de déchets
generes par le palmier dattier (Phoenix dactylifera L.), ainsi qu'une estimation globale du
potentiel de la biomasse du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) dans I'oasis d'Adrar.
L'évaluation montre que la variété Takarboucht génere une quantité importante de dechets
annuels estimee a 7 127 198 tonnes, dont les palmes constituent la majeure partie de ces
dechets (65,98%).

Dans cette étude, le mélange de déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.)
comprenant les palmes, petioles, régimes, peédoncules du régime, spathe et le fibrilium ont
éte utilisés pour la production de methane. Les prétraitements hydrothermique, acide dilue
et alcalin, combinés au processus de digestion anaerobie pour maximiser le rendement en
methane a partir de melange des déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) ont eté
etudiés pour la premiere fois dans la littérature. Le DCOs (%) le plus eleve a éte obtenu par
I'hydrolysat des déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) issu du prétraitement
alcalin. Le rendement le plus €leve en methane était de 161,86 ml CH4/g MO pour les dechets

du palmier dattier (Phoemx dactylifera L.) non traitée. Parmi tous les prétraitements, le
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rendement en methane le plus €leve a eté observe avec le prétraitement hydrothermique avec
153,35 ml CH4/g MO, suivi par le prétraitement acide (141,65 ml CH4/g MO) et le
prétraitement alcalin (50,78 ml CH4/g MO). Tous les prétraitements n'ont pas améliore le
rendement en méthane par rapport au non traité, en raison des substances inhibitrices sur les
activités des bactéries méthanogénes. Le prétraitement alcalin a amélioré la solubilisation
des dechets du palmier dattier (Phoemx dactylifera L.), mais il n'a pas nécessairement
ameélioreé le rendement en méthane. Les conditions optimales de prétraitement des études
précédentes ne sont pas adaptées a ce type de substrat lignocellulosique. Pour cela,
I'optimisation des conditions de chaque prétraitement est proposée.

La méthodologie de surface de réponse par le plan composite centré a été appliquee
pour optimiser les conditions de préetraitement hydrothermique, la température et le temps
de reaction sur 'augmentation du rendement en méthane. Les résultats expérimentaux ont
montré que le rendement maximal de methane (153,49 ml/g MO) a été obtenu dans les
conditions optimales de prétraitement (90°C et 60 min), ce qui était 52.82% plus €levé que
les palmes non traitée (100,43 ml/g MO). Cette valeur expérimentale était en excellent
accord avec la valeur prédite (54,24%). Le modele peut étre mieux utilisé pour la prédiction
du rendement en méthane.

Les estimations énergetiques dumethane produit par le mélange de différents déchets
du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) et les palmes de la variéte Takarboucht de Ia
région d'Adrar montrent que ce type de biomasse peut produire une quantité estimee entre
3000 et 10000 MWh/an.

Cette recherche permet de savoir que la biomasse du palmier dattier (Phoenix
dactylifera L.) sera utilisée comme matiere premicre potentielle pour le processus de
production de biogaz, ce qui contribuera a rendre la methode globale plus rentable.
Cependant, une strategie de prétraitement approprice est essentielle pour que cette biomasse
devienne une matiere premiere viable en éliminant le contenu lignocellulosique.
L'optimisation des conditions de prétraitement chimique et thermique est proposee pour
chaque type de déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) séparément, ainsi que le
meélange des déchets et il est nécessaire d'inclure des prétraitements non chimiques et

physiques tels que le prétraitement biologique pour minimiser le cotit du prétraitement.
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