UNIVERSITE ABDELHAMID IBN BADIS

"@ MOSTAGANEM ALGERIA ‘,@

UNIVERSITE Faculté Des Sciences et de la Technologie Abgemg'ﬁén'gdis
Abdelhamid Ibn Badis MOSTAGANEM
A DEPARTEMENT DE GENIE DES PROCEDES
THESE

Présentée pour I’obtention du grade de

DOCTORAT EN SCIENCES

Par

Djaafri Mohammed

Amélioration de la digestion anaérobie des déchets organiques

dans un digesteur en continu

Soutenue le :08/10/ 2020

Devant le jury composé de :

Mr. MEROUANI Djilali Reda Professeur Univ. Mostaganem  Président

Mr. KALLOUM Slimane Professeur Univ. Adrar Promoteur
Mr. AZIZ Abdallah Professeur Univ. Mostaganem  Co-Promoteur
Mr. IDDOU Abdelkader Professeur Univ. Adrar Examinateur

Mr. DJAFER Abderrahmane MCA Univ. Chlef Examinateur



REMERCIEMENTS ...ttt ettt b ettt e bbbt ne et e e e i
LISTE DES FIGURES........cotiiiitiesee ettt ettt sttt n et ne e ne st re s iv
LISTE DES TABLEAUX ..ottt sttt sttt es ettt Vi
LISTE DES PHOTOS ......oiciicit ettt sttt ettt st s e ne st et e ne et nene e s vii
LISTE DES ABREVIATIONS ... .ottt ettt sne et e s nsene e viii
RESUME ...ttt sttt e e s e st e R e e Re e b e e R et s R e s et e st e R e e st e b e e Reebesee b et et e s eneeneane e Xi
INTRODUCTION GENERALE ..ottt sttt 1
PARTIE THEORIQUE
CHAPITRE | : SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE SUR LA BIOMASSE
50 [ 70T 13 Tox o o TP SR OR PP 5
1.2 DEFINItION dE 18 DIOMASSE......iiviiieiiiieieieie ettt re e tesresteseeseeeenes 5
1.3 SOUICES € 18 DIOMASSE ...c.viviiiie ettt b e nb e 6
I.4  Les différentes générations de 1a DIOMASSE ...........ovviuiiiiriiiisiie e 7
1.4.1 Labiomasse de premiere GENEIAtION........c.ccii i eiiiiiiiie et re et re e sreees 8
1.4.2 Labiomasse de deuXieme gENEIAtION ..........ccuiueirieirieirieiee ettt 9
1.4.3 Labiomasse de troiSIEMe GENEIALION ........cveveiiiiiiicie e 10
1.4.4 Labiomasse de qUatrieme GENEIALION ...........cooviriririei e 11
1.5  Labiomasse HGNOCEHUIOSIGUE ......c.ciieiiiiiic ettt be e re e 12
R O I W o= 1] o - SR 13
1.5.2 LS NEMICEIIUIOSES ..ottt ettt b ettt b b s 14
I.5.3 L@ HIGNINE L.ttt bbb bRttt b r s 15
1.6 Les palmiers dattiers (Phoenix dactylifera L.) ........cccccoeiiiiiiiiiiiii e 16
1.6.1 Définition des palmiers dattiers (Phoenix dactylifera L.) .......c.ccoovrieniinnienninneee e 16
1.6.2 Description morphologique du palmier dattier ..o 16
1.6.3 Les palmiers dattiers (Phoenix dactylifera L.) dans le monde.........cccccocevvvereinienisieneneneene 18
1.6.4 Les palmiers dattiers (Phoenix dactylifera L.) €n AIQErie ........ccooeireiiiiiiisieeee e 20
1.6.1 Les palmiers dattiers (Phoenix dactylifera L.) dans la région d’ Adrar..........ccoceevevvevnenennnene 22
1.6.2 Les déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) ........cccoevviiviiineieieiccce e 22
1.7 Valorisation des déchets de palmier dattier (Phoenix dactylifera L.).........ccccceviiiviveieineniennnnn, 23
1.7.1 Valorisation générale des déchets de palmier dattier (non énergétique)..........cccoovvrrereerienene 23
1.7.2 Valorisation énergétique des déchets de palmier dattier............ccocvovvenieveneneieieee e 27
1= T @0 o o [15] o] PSS 31
CHAPITRE Il : ETUDE THEORIQUE DE LA DIGESTION ANAEROBIE
0 | )£ 11T o o PSSP 33
1.2 Définitions de la digestion aNAErODIE ..........c.ccvivieriiieee e 34
1.3 Le processus de digestion anaérobie (AD)..........cuiirirriniirieiee e 35
TI.3. T DESINTEGIATION ..ottt et bbbttt bbb b bbb ne e ne s 37
TL3.2 HYAIOIYSE ...ttt 37
LI TR B ANt To (o[-l T OSSOSO PT ST 40



T1.3.4 ACEEOGENESE ...ttt ettt sttt b bbbt bbb bR e bt bt bt bbb e e e et e b e bt e b ettt n s 41
T1.3.5 MEATNANOGENESE. ... vttt b bbbt b et b bbbt ee bbbt en et 44
I1.4  La microbiologie de processus de digestion anaérobie (DA). ......cccocvvveveiecieeie v, 47
I1.4.1 L étape de dESINMEEIAtION . ...veviireeierieeeesie et sr e sr e s e r e nenne e 49
11.4.2 La microbiologie de I’étape d'hydrolySe.........cccvviiiiiciiiiiiiii 49
11.4.3 La microbiologie de 1’étape d’acidOZENESE : .......ccvevvieeiririeieie e 50
11.4.4 La microbiologie de I’étape d’ac@tOgENESE........ccvueeriiiriiriiiiieiee sttt 50
11.4.5 La microbiologie de 1’étape de mEthanogenese :.........cevvreeerririeerinesee e 51
I1.5 Facteurs influencant la digestion anaérobie ............cccveiiiiiii i 52
T1.5.1 FACIEUIS PRYSIGUES .. vevitiieiieieietisie sttt bbbt bbbttt bbbt 52
T1.5.2 FACIEUIS CRIMIQUES.......eviieieeiieiiet sttt b ettt eb e b e n e 58
1.6 Prétraitements de la biomasse lignocellulosique pour améliorer [a DA ........cccoovveievvivciienenn, 63
T1.6.1 Les MELhOTES PRYSIQUES. .......oiiviriiiiiiteieie ettt 64
11.6.2 LeS MENOUES CRIMIGUES ......vovveiiitiiiiiie ettt ettt nr s 68
11.6.3 Les MEthOdes DIOIOGIGUES ........cueiiiiiiieieie e 70
1.7 Les produits de la mEthaniSatioN............ccvcveiiiicic i 75
TL7. 1 L DIOGAZ. ...ttt b bbbttt b et b 75
11.7.2 Le digestat et ses propriétés fertiliSANtES - ..........ccovviiiierirecese s 83
S T o o o [155] o] PSS 93

PARTIE EXPERIMENTALE
CHAPITRE I11 : DISPOSITIFS EXPERIMENTAUX ET TECHNIQUES D’ANALYSES

L ¢ [T [FTod o o OSSOSO 95
TT1.2 LS IgESTRUIS. ...ttt bbbt bbbttt ettt bbb 96
I11.2.1 Dispositif expérimental des réacteurs DatChs ..o 96
I11.2.2 Dispositif expérimental des réacteurs CONTINUS.........ccovieriereieenisese e 96
111.3  Echantillonnage du SUDSIIAL ..............c.evevevieveriercie et seesee st 97
I11.3.1 Méthode de quantification des déchets de de la variété H 'mira dans le secteur d’étude............ 98
LI 0 - W o | T (OSSR 99
IT1.3.3Le premier 1avage et SECNAJE .......oiviereieeeeee ettt ee e 100
T11.3.4 Le deuxiéme 1avage et SECNAGE .......co.ei ittt 101
L T o 211 =T (=T 01T L £SO ST 102
T11.4.1Prétraitement phySiqUE (BrOYAGE)......cuiueuirurririeiriiieie ettt 102
I11.4.2 Prétraitement alcalin pour les digesteurs DatChs ..o 103
T11.4.3 Pré-traitement alcalin pour les digesteurs CONtINUS...........cocuirriininnicseises s 104
1.5 Préparation de PINOCUIUIML. ......cviviiiiiciiiic s 105
TT1.5.1 Les analyses DacteriolOQIQUES .........ciuriiiiirieieiese et 106
I11.6 Etude de DA des folioles sans prétraitement chimique dans un digesteur batch. ..................... 108
I11.7 Etude de DA des folioles en utilisant un prétraitement chimique dans un digesteur batch. ..... 109

I11.8 Etude de DA des folioles en utilisant un prétraitement chimique dans un digesteur continu. .. 110



1119 MEthOdES ANaIYLIGUES. .....c.eeviiireieie ettt e e st e st reebesta e e e sreenes 111
I11.9.1 Matiére Organique (MO) et Matiére SEChe (IMS) .......ccoirriririiiireesee s 111
I11.9.2 Le volume de biogaz et du MELNANE..........cceviiiiiiiie e 112
LR 2 =T« o USRS 113
I11.9.4 Mesure de titre alcalimétrique COMPIEt (TAC) ..o 113
I11.9.5Mesure des acides gras VOIatileS (AGV) ......cooiiiiiiiieiecees e 114
I11.9.6 La Demande Chimique en OXYgene (DCO) .......cuiiiiiirinieieieisise s 114
TT1.9.7 Analyse lIgNOCEIIUIOSIQUE ........c.oiviiiiiieie e 115
TT1.9.8 SPECLIrOSCOPIE FT-IR ...ttt bbb n e 118
IT1.9.9La teneur €N AZOTE TOTAIE ........ooiiiiiie e e 118
TT1.9.10 La teneur €N TIPIUES ......oviiiiiieieiise et 120
IT1.9.11 Le rendement €N METNANE...........oiiiiiiieieieee e nn e 121
111.9.12 Le potentiel théorique de rendement en MENANE ............cccoreiiiiieiiei e 122
IT1.9.13 BIiOdegradabilite ...........cooieiiiiiiiie ettt 122
CHAPITRE IV : RESULTATS ET DISCUSSIONS

Y R [ 70T [FTox o o OSSOSO 123
IV.2 Investigation sur terrains et au laboratoire de la variété H’mira dans le secteur d’étude ......... 124
IV.2.1Poids moyen de chaque type de déchets de palmier dattier .............ccocoverereininininiene s 125
TV.2.2Nombre de chaque type de déchets par palmier dattier ............ccocvevvvieiiireicicicc e 126
1V.2.3Poids des déchets de chaque palmier dattier ... 127
TV.2.4Caractéristiques du substrat de la présente étude (folioles SEChes).........cccvevvevveiviiviiiiiieiienns 130
TV.2.5Evaluation de la capacité théorique de production de bio-méthane a partir des folioles Algérien

en comparaisSon aVeC CEIIE TUNISIEN. .......ciiiiiiiecie et re et be e sreens 131
IV.3 Etude de la digestion anaérobie des folioles dans des digesteurs de type batch ....................... 132
IV.3.1La digestion anaérobie des folioles sans prétraitement Chimique .........cccooeveriieiivne e 132
TV.3.2La digestion anaérobie des folioles avec un prétraitement chimique............ccccevvvivievererienns 139
IV.4 Etude de la digestion anaérobie des folioles dans des digesteurs de type continu.................... 153
IV.4.1Préparation de I’inoculum (boues HQUIAES) ......coviveririiriiiiinieieisieesie s 153
TV.4.2Etude de I’effet du prétraitement chimique en utilisant la technique du Spectroscopie Infrarouge
a Transformeée de FOUMEr (FT-TR)......cciiiiieiie ettt s re e be e sreens 166
TV.4.3La digestion anaérobie en continu des folioles avec un prétraitement chimique...................... 179
IV.5 Evaluation des capacités énergétiques du bio-méthane produit par les folioles séches ........... 189
TV.5.1La quantité du bio-méthane produite annuellement.............c.coeviiiiiiiineic e 189
1V.5.2Les capacités energétiques du bio-méthane produite annuellement ...........cccceveviiviiieneniens 189
IV.6  CONCIUSION ...ttt et et e e et e e et e e ebr e e abe e sbeesbeesaeesatesbeesbeesbeesbeesreens 190
CONCLUSION GENERALE .....oootctse sttt 193
PERSPECTIVE ... ..ottt sttt s b e e st e e st e e e ta e e s beeestaeesnbeeeataeesnteeaneeens 195
REFERENCES BIBLIOGRAPHIQUES ........ccoiieireteesee ettt 196
PUBLICATIONS ET COMMUNICATIONS ...ttt et 235



REMERCIEMENTS
Ce travail, dirigé par le Monsieur le Professeur Kalloum Slimane est le

fruit d’'une collaboration entre le Laboratoire de Valorisation des Matériaux de
Département de Génie des Procédés de [’Universite Abdelhamid Ibn Badis-
Mostaganem, et le Centre de Développement des Energies Renouvelables
représenté par son Unité de Recherche en Energies Renouvelables en Milieu
Saharien, URERMS, d’Adrar, et le Laboratoire d'Energie, Environnement et
Systeme d'Information, de [’Université d’Adrar.

Je voudrais adresser mes sinceres remerciements et ma gratitude la plus
profonde a tous ceux qui ont aidé a l’accomplissement de cette these. Parmi eux,
Je veux tout d’abord remercier particulierement Monsieur le Professeur Kalloum
Slimane mon directeur de these de la confiance que vous m’avez témoigné en me
proposant ce sujet de recherche, de m'avoir dirigé patiemment et de votre soutien
Scientifique, humain et moral tout au long de ce travail ; merci d’avoir cru en
moi, et en mon travail.

J'exprime ma reconnaissance aux membres de la commission d’examen,
Monsieur Merouani Djilali Reda (Professeur a ['universit¢ de Mostaganem)
Président de jury, Monsieur Aziz Abdallah (Professeur a [’'université de
Mostaganem), Monsieur lddou Abdelkader (Professeur a ['université d’Adrar),
Monsieur DJAFER Abderrahmane (Maitre de conférence A a ['université de
Chlef) .

Mes vifs remerciements s'adressent aux Professeur Gopalakrishnan
Kumar et aux Professeur Sachin Maruti Chavan Associates Professors,
University of Stavanger (UiS), Stavanger, Norway pour avoir effectués les
analyses élémentaires ainsi que les analyses FT-IR.

Mes vifs remerciements s'adressent aux Professeur Hamid Kaddami et
Mme Dr. Karima Ben Hamou de [ 'université de Kadi lyad de Marrakech Maroc

pour avoir effectué I'analyse des composants lignocellulosiques.



Mes vifs remerciements s'adressent aussi aux membres de I'équipe de

bioconversion de | 'URERMS d’Adrar, qui ont contribué par leur soutien et amitié,
chacun a sa fagon, a la progression de mon travail dans une ambiance toujours
amicale et stimulante. Merci Messieurs Mostefa Khelafi, Kamel Kaidi, Tahri
Ahmed, Dijelloul Meslem, Ahmed Elamine Soulimani, Hamza Boufennaya,
Laaroussi Abdelaaziz, Hadri Kamel, et mesdames Fethya Salem, Bahiani Malika,
Soumia Balla, d’étre toujours disponible pour me donner un coup de main
pendant les moments difficiles avec toute ['attention et ['amitié.

Mes vifs remerciements s'adressent aussi a mes collegues chercheurs de
["URERMS d’Adrar, qui ont contribué¢ par leurs orientations corrections aide
soutien et amitié, chacun a sa facon, a la progression de mon travail. Merci
Nessaibia Ammar, Khelifi Cherif, Moungar Houcine, Chibani Abdelmaek,
Mediani Ahmed, loumani Akil, Larbi Amine, Baba Hadj Abdeldjabar, Bllaoui
Mebrouk, Taybi Azzeddine, Boutadara Abdelkader, Saadi Ezzine, Sahli Youcef,
Bouraiou Ahmed, Lachtar Salah, Hamouda Messaoud, Sadok Mohammed,
Didaoui Abdelkader, Senoussi mostapha et tous les travailleurs de ["'URERMS
d’Adrar.

J'exprime ma profonde gratitude a mon fréres M hamed et mes amis
intimes Djaafri, Ahmed Djaafri essadik, Mebarek Djaafri, Abdelkader Djaafri
(Bakader), Harma boufeldja, Seddiki Mohammed, Djaafri Abdellah (Tabib),
Hamousalah Mohamed (Tabib), Mediani H Mohamed, Pr Boursali, Pr Hamouda,
Pr Benatillah, Pr Ahmed Bassafi, Pr Adjarfour Noureddine, Dr Boussaid
Mohammed, Amraoui Abdelhalim, Messaoudi Abdelhamid (Mebarek) qu'ils me
soient permis de les remercier vivement pour I'aide moral qu'il fut trés important
pendant des périodes difficiles.

Je ne pourrais jamais assez remercier mes tres chers parents, ma trés
chere Mere et mon tres cher Pere Raby yrahmou, ma sceur, et mon frere et mon

oncle Ahmed et Mohammed qui m'ont apporté leur soutien moral et leur



encouragement pour mener a bien ce travail.

Un merci du fond du ceeur @ Ma Femme Fatiha qui est toujours a mes c6tés, qui

m'a encouragé et m’a soutenu pendant les moments difficiles.



LISTE DES FIGURES

Figure 1 : Différentes génération du biocarburant et biomasse correspondante ; ..........cccccceeverrienienenn 8
Figure 2: Disposition spatiale de cellulose, hémicellulose et de la lignine dans les parois cellulaires de
la biomasse lHGNOCEHUIOSTQUE .......c..oveiiiiiiiicieree e 13
Figure 3 : Représentation schématique d’une fibre lignocellulosique de bois. ........c.cccovvriiiiiiieennnnne 13
Figure 4: structure de 18 CEHUIOSE ........ooviiiie e e 14
Figure 5: sucres présents dans les hmMICEIIUIOSES ... 15
Figure 6: Motif phénolique présent dans 1a lignine...........cccocveeiiiiciiie s e 15
Figure 7: Schéma descriptif d'un palmier-dattier, ... 17
Figure 8 : Schéma du palme de palmier dattier. ...........ooiiiiiiiiii e 18
Figure 9: Répartition géographique du palmier dattier dans le monde, .........c.ccoccevvvevievieiineiesecie s, 19
Figure 10: Carte de I'Algérie indiquant les différentes zones de palmiers dattiers ; ceux en rouge sont
infestés de bayoud, ceux en vert ne sont pas INFESLES, ........cccccveveviecieie s 21
Figure 11 : la grande surface des grains de date aprés transformation en charbon actif. ...................... 26
Figure 12 : Panneaux de particules fabriqués avec des rachis de différentes espéces de palmiers....... 27
Figure 13: Les trois voies principales de conversion de la biomasse en bioénergie ; .......c.cccceevevvennne. 28
Figure 14 : Valorisation la biomasse en bio-méthane par digestion anaérobie ;..........c.cccoeviiinininns 33
Figure 15 : les étapes du processus de digestion anaérobie ..o 36
Figure 16: Etapes de production de biogaz et micro-organismes impliqUeS. .............ccoeevverevrererevenennss 48
Figure 17: Vision schématique attendue de I'effet du prétraitement sur la biomasse lignocellulosique 63
Figure 18: Technologies de purification du biogaz...........cccccveieiiiiciiiieiic e 81
Figure 19 : Les différentes techniques de valorisation du biogaz, ..........ccccecevvenniiviiiniiccsens 82
Figure 20: Le réacteur de type batch utilisé pour les expériences de laboratoire...........ccccevvrveviennnane. 96
Figure 21 : Préparation de la solution meére et $es dilUtiONS.........ccceveiiiiii i 107
Figure 22: Systéme de liquide déplacé pour mesurer le volume du biogaz ...........cccvceevvirerennieninen. 112
Figure 23: Etapes de détermination des teneurs en lignine, cellulose et hémicellulose....................... 117
Figure 24 : Pourcentage du poids de chaque type de déchet de palmier dattier de variété H’mira..... 126
Figure 25 : Pourcentage du nombre de chaque type de déchet par palmier dattier.............c.ccoeeennen. 127
Figure 26 : Pourcentage du poids moyen des déchets des palmiers dattiers ...........ccccceevveveieiieciennne 129
Figure 27: a), production quotidienne de biogaz; b) teneur en méthane dans le biogaz (%); C),
production accumulative de biogaz durant la DA des folioles sans prétraitement .............. 134
Figure 28: Evolution de la demande chimique en oxygéne (DCO) en fonction du temps durant la DA
des folioles en utilisant un prétraitement PhYSIQUE. .........ccoovreriiiniienne e 135

Figure 29: (a), variation AGV/TAC au cours du temps ; (b), corrélation du pH et AGV ; (c), variation
de TAC pendant le temps durant la DA des folioles en utilisant un prétraitement physique

............................................................................................................................................. 137
Figure 30: Valeurs de DCO au début et a la fin de prétraitement alcalin des folioles séches............. 140
Figure 31 : Valeurs du pH au début et a la fin de prétraitement alcalin des folioles seches................ 141

Figure 32: Le taux de diminution du pH a la fin du prétraitement et le taux d’augmentation de DCO
par rapport au témoin au début et a la fin du prétraitement alcalin des folioles seches....... 142
Figure 33: La DCO au début et a la fin de DA avec le taux d’¢élimination de la DCO durant la DA de
fOlioles de 18 VAIIEE H MIFa .........ccocveuiieiiiiiiieiee e 143
Figure 34: La MO au début et a la fin de DA avec le taux d’élimination de la MO durant la DA de
fOlioles de 18 VAIIEE H MIFa .........ccooveiiiiiiiiseiecee e 144
Figure 35: Rapport AGV/TAC au début et a la fin de DA (batch) des folioles de la variété H ’mira
prétraité chimiquement (1CaIIN) ........ccoiiiir i 145
Figure 36: Le temps de digestion technique (T80) durant la DA (batch) des folioles de la variété



H’mira prétraité chimiquement (alcalin) .........c.cccvoveiiii e 146
Figure 37: Rendements quotidiens en CHsa partir de la digestion anaérobie des folioles non traitées et
prétraitées par le NaOH a des différentes concentrations (6%, 12% et 18%) dans un digesteur

A TYPE DAECH ... 148
Figure 38: Le rendement accumulé en CH4 a partir des folioles non traitées et prétraité par le NaOH a

des différentes concentrations (6%, 12% €t 18%0) .........ccccveveieieeieeie e 150
Figure 39: valeurs du BMP et augmentation du BMP des réacteurs prétraités Vs témoin ................. 151
Figure 40: Demande Chimique en Oxygeéne (DCO) en fonction du temps des boues liquides de la

station de lagunage de la ville d’ Adrar utilisé comme inoculum. ..........cccccevveiveieseernennnn, 156
Figure 41: variation du pH en fonction du temps durant la DA des boues liquides (inoculum). ........ 157
Figure 42: variation des AGV en fonction du temps durant la DA de (I’inoculum). ..........cccccvvenens 158

Figure 43: variation des TAC en fonction du temps durant la DA des boues liquides (inoculum)..... 159
Figure 44: rapport AGV/TAC en fonction du temps durant la DA des boues liquides (inoculum).... 160
Figure 45: variation du rendement quotidien en méthane en fonction du temps des boues liquides de la

station de lagunage de la ville d’ Adrar utilisé comme Inoculum...........ccoveviiiiiienenninnnns 161
Figure 46: Rendement accumulé du volume de bio-méthane en fonction du temps durant la DA des
boues liquides (INOCUTUM) ........oviiiiiiiiie e 162
Figure 47: La charge microbienne des boues liquides (inoculum) au début de la DA................c....... 164
Figure 48 : La charge microbienne des boues liquides (inoculum) alafinde laDA .......c.ccoeovenee 165
Figure 49: Spectres FT-IR complet des fibres de foliole de la variété H’'mira non traitées et traitées
avec (6%, 129% et 18% NAOH). ......cccvii et 167
Figure 50 : Spectres FT-IR en dehors de la région de I’empreinte digitale des fibres de foliole de la
variété H’mira non traitées et traitées avec (6%, 12% et 18% NaOH)..........ccccocevvrvvrnnne 170
Figure 51 : Spectres FT-IR au sein de la région de I’empreinte digitale des fibres de foliole de la
variété H’mira non traitées et traitées avec (6%, 12% et 18% NaOH)..........ccccocevvrvvrrnne 173
Figure 52: Variation du pH en fonction du temps durant de la DA des folioles de H 'mira non traité et
prétraité par le NaOH dans un digesteur de type CONtiNUS..........cccccvevveveeieiese e 181
Figure 53: variation du DCO en fonction du temps durant de la DA des folioles de la variété de
H’mira non traité et prétraité par le NaOH dans des digesteurs de type continus................ 183

Figure 54: Variation quotidien de volume en méthane en fonction du temps durant de la DA des
folioles de la variété de H ’mira non traité et prétraité par le NaOH dans des digesteurs de
107/ 0Ll 0] 41 11 11 OSSR USRI 187



LISTE DES TABLEAUX

Tableau 1 classement des pays producteurs de dattes a travers le monde en 2013...........cccovvcvvervennne 19
Tableau 2: Nombre de palmiers dattier en Algérie par wilaya en 2014 ..........ccccoovveiieniennicneecees 21
Tableau 3: Utilisation traditionnelle et artisanale des déchets de palmier dattier ..............c.cccooeenennne 24
Tableau 4 : Effet des prétraitements physiques sur le rendement en méthane ...........c.ccocccevviiieiienene 64
Tableau 5: Effet des prétraitements chimiques sur le rendement en méthane............ccccoceevvvviiiicnene 68
Tableau 6: Effet des prétraitements biologiques sur le rendement en méthane ..........cccceeveivvivieieinne 70
Tableau 7 : Composition typique du DIOGAZ...........ccveiiiiiriieiereeeee s 76
Tableau 8: Poids moyen de chaque type de déchet de palmier dattier. ..........c..ccccoveveviiiirevc e, 125
Tableau 9 : Nombre de chaque déchet par palmier dattier aprés 1’opération de taillage annuelle...... 126
Tableau 10 : Poids de déchets de chaque palmier dattier ... 128
Tableau 11 : Poids moyen des déchets des palmiers dattiers ..........ccccvveveveiievc e 128

Tableau 12 : tableau comparatif des caractéristiques des folioles séchées de palmier dattier Algérien
(Phoenix dactylifera L.) de variété H 'mira avec d’autres variétés marocaines. ............... 130
Tableau 13: Le rendement théorigue en méthane et les compositions élémentaires des folioles du palmier
dattier (Phoenix dactylifera L.) de deux variétés Algériennes et une variété Tunisienne et une
VATTETE SAOUGIEN. ...eviiiiiiie ettt sttt e bt et b sae e ens 131
Tableau 14: Résultats expérimentaux comparatifs avec d’autres substrats lignocéllulosiques prétraités
PAI AU NAOH ...ttt b b nen s 152
Tableau 15 : caractérisation des boues de la station de lagunage de la ville d'Adrar utilisée comme source
d'inoculum au début de la digestion anaérobie............ccoeiieireiiiini e 154
Tableau 16 : Les affectations des bandes d'absorbance FT-IR en dehors de la région de I’empreinte
digitale et les différents groupes fonctionnels correspondants pour les fibres
lignocellulosiques des folioles de H mira. ..........cccceoeoioiiiiiiiiieicices e 169
Tableau 17 : Les affectations des bandes d'absorbance FT-IR de la région de I’empreinte digitale et les

différents groupes fonctionnels correspondants pour les fibres lignocellulosiques des folioles

(0[N0 1771 175
Tableau 18 : Influence du prétraitement alcalin des folioles de variété de H’mira sur le décalage des
banes des SPECLIES FT-IR......cciiie ittt e 177

Tableau 19: L’énergie produite annuellement par le méthane d’origine des folioles des palmiers dattier

de la variété H’mira de la région d’ Adrar sud-ouest de I’ AIQErie.........cocevvvvvivvcviinenine 190

Vi



LISTE DES PHOTOS

Photo 1 : L’opération de taillage des palmiers dattiers et les déchets produits ..........cccceevvvrvrenennenes 22

Photo 2: Utilisation des folioles et fibrillum pour la fabrication de la vannerie et chapeau et cordes .. 24

Photo 3 : utilisation des troncs, pétioles et palme pour la construction et immobilier.............c..c.c....... 25
Photo 4: Les digeSteurs de tyPe COMTINU. ......ocviiiireiiiierieeie ettt 97
Photo 5 : I’opération d'entretien des palmierS dattiers...........ccvveiiiieriiiiiiie i 98
Photo 6: les cing déchets lignocellulosiques des palmiers dattiers ... 99
Photo 7 : collecte des PalMES SECNES .......cccuiii et st re e reens 99
Photo 8 : premier lavage et Séchage du SUDSLIAL...........c.ccciiiiieiiiiic e e 100
Photo 9 : premier SEchage dU SUDSEIAL ..o 100

Photo 10 : deuxiéme lavage du substrat avec du I’eau distillées au niveau du laboratoire de "'URERMS
Lo N L OO TRUPTR U RTOPTPPPOPRT 101

Photo 11 : deuxieme séchage du substrat dans un lit de séchage au niveau du laboratoire de

PURERMS @7 AQIAT 1.0 vviiiiie ettt sttt ettt e snae e snt e e sbaeesnneeannneens 101
Photo 12 : les folioles seches coupées et broyées a des tailles inférieuresa 2 mm..........c..ccccevveveeneen. 102
Photo 13 : Le micro-broyeur (IKA Culatti MFC Micro-Precision Beater Mill) ............cccocoovveieinnene 102
Photo 14 : Prétraitement alcalin pour les digesteurs batchs ..o 103

Photo 15 : pots de prélévement en plastique contenants les substrats prétraités et non traités pour

alimentation des digesteurs 8N CONTINUS........c.coiiiieriiiiiie e eee 104
Photo 16 : La boue de la station de lagunage de la ville A’ Adrar...........ccoceiiniieieinieinee e 105
Photo 17: Réacteurs incubés dans un bain marie thermostaté a (37,0 £0,1) °C.....c.ccceevveviivciecennne 109

vii



LISTE DES ABREVIATIONS

LISTE DES ABREVIATIONS

AGV: Acides Gras Volatils

AGV-LC | Acides Gras Volatils a longue chaine
AGM Algues génétiqguement modifiées
BQG Biocarburants de quatrieme géneration
BD: Bio-Dégradabilité

BMP Bio-Méthane Potentiel

CDER:: Centre de développement des Energies Renouvelables
ChO Charge Organique

cov Composés Organiques Volatils

Csv Composes Soufrés Volatils

DA Digestion Anaérobie

DCO: Demande Chimique en Oxygene

DCT: Détecteur de Conductivité Thermique
DIF: Détecteur d'lonisation de Flamme
DSA: Direction des Services Agricoles
EMP : Embden-Meyerhof-Parnas

ET: Ecart Type

GES Gaz a Effet de Serre

GM Génétiquement modifiées

HRGP Hydroxyproline Rich Glyco Proteins
HS lons Sulfures

HSM lons de Sulfures Métalliques

W Indice de Wobbe

MO: Matieres Organique

MS: Matiére Séche

Norg I'Azote organique du sol

PAB: Production Accumulative de Biogaz
PCI Pouvoir Calorifique Inférieur

PQB: Production Quotidienne de Biogaz

QD Quantité de Déchet

RB: Rendement en Biogaz

REM: Rendement Expérimental en Méthane
RM: Rendement en Méthane

RTM: Rendement Théorique en Méthane

SM Solution Mere
Tso Il représente le temps nécessaire pour atteindre 80% de la production totale en biogaz
TAC: Titre Alcalimétrique Complet
TMB: Teneur en Méthane dans le Biogaz
TPS: Température et Pression Standard
TR Temps de Rétention
TRH Temps de Rétention Hydraulique
TRS Temps de Rétention des Solides

viii



; LISTE DES ABREVIATIONS

| URERMS | Unité de Recherche en Energies Renouvelables en Milieu Saharien |




RESUME



Résumé

Cette these traite le sujet de I’amélioration de la digestion anaérobie des déchets organiques dans
des digesteurs en continus et de type batch. Les déchets organiques traités sont représenté par les folioles
provenant des palmiers dattiers Algériens (Phoenix dactylifera L.) de la variété H’'mira de la région
d’Adrar.

Les principaux résultats de cette thése démontrent que la variété H’mira représentant 42,81%
du total des palmiers de la région d’Adrar, génére une quantité de déchet annuelle estimée de 22.916,68
tonne dont les palmes seches représentent 52,64 % soit 12.063,20 tonne. Les folioles qui sont le principal
constituant des palmes seches contiennent un taux de 81,7% de matiéres organiques (MO) et 90% de
composé lignocellulosique. La capacité théorique de rendement en méthane des folioles est estimée de
492 ml de CH4/g de MO.

La digestion anaérobie du broyat des folioles au niveau des digesteurs de type batch sans
prétraitement chimique donne un rendement en méthane de 130 ml de CH4/g de MO avec un temps de
digestion technique (Tso) de 55 jours. Ce méme substrat a été prétraité chimiquement avec une solution
de soude caustique (NaOH) a des différentes concentrations (6%, 12% et 18%). Les résultats ont montré
gue la concentration optimale qui donne le meilleur rendement en méthane estimé de 135 ml/g de MO
avec un Tgo de 21 jours, est de 12%. Les mémes expériences ont été appliquées dans des digesteurs de
type continus. Les résultats ont été confirmés par rapport au dispositif en batch, avec un rendement en
méthane de 107 ml de CH, /g de MO/jour. Ces résultats sont en forte concordance avec les résultats de
la spectroscopie FT-IR.

Les résultats expérimentaux de cette thése ne représentent qu’une modeste contribution a la
stratégie nationale de développement des énergies renouvelables dans sa partie recherche et
développement. En effet, la quantification d’énergie produite par le bio-méthane issu de la digestion
anaérobie des folioles de la variété H’mira de la région d’Adrar a été estimée entre 10000 et 13000
MW/an qui couvre la consommation annuelle des ménages de la commune de Tamest wilaya d’Adrar
comptant de 10000 habitants.

Mots clés: digestion anaérobie, déchets des palmiers dattier Algérien, variété H’mira,
traitement alcalin, réacteurs continus, énergie.
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Abstract

This thesis discusses the improvement of organic waste anaerobic digestion in continuous and
batch digesters. The organic waste treated is represented by the leaflets from Algerian date palms
(Phoenix dactylifera L.) of the H 'mira cultivars from Adrar region.

The main results of this thesis demonstrate that the H'mira cultivar representing 42.81% of the
total palm trees in Adrar region generates an estimated annual waste of 22,916.68 tons, of which the dry
palms represent 52.64%. Or 12.063,20 tons. The leaflets which are the main constituent of dry palms
contain a rate of 81.7% of Volatile Solid (VS) and 90% of lignocellulosic compound. The theoretical
methane yield capacity of the leaflets is estimated at 492 ml / g of VS

The anaerobic digestion of the grinded leaflets in batch digesters without chemical pretreatment
gives a methane yield of 130 ml of CH. / g of VS during a technical digestion time (Tso) of 55 days.
This same substrate was pretreated chemically with a solution of caustic soda (NaOH) at different
concentrations (6%, 12% and 18%). The results showed that the optimal concentration which gives the
best estimated methane yield of 135 ml of CH, / g of VS with a Teo of 21 days, is 12%. The same
experiments were applied in continuous digesters. The results were confirmed with respect to the batch
device, with a methane yield of 107 ml of CH4 / g of VS / day. These results are in strong agreement
with the results of FT-IR spectroscopy.

The experimental results of this thesis represent only a modest contribution to the national
strategy for the development of renewable energies in its research and development part. Indeed, the
guantification of energy produced by bio-methane from the anaerobic digestion of leaflets of the H'mira
cultivar from the Adrar region has been estimated between 10.000 and 13.000 MW / year which covers
the annual consumption of the commune of Tamest wilaya of Adrar containing 10.000 inhabitants.

Keywords: anaerobic digestion, Algerian date palm waste, H ’mira cultivars, alkaline treatment,
continuous reactors, energy.
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INTRODUCTION GENERALE
La nouvelle politique énergétique de I'Algérie a proposé un nouveau programme visant

a exploiter les énergies renouvelables et a produire environ 22000 MW d'électricité a partir de
ressources energétiques renouvelables d'ici 2030 (Bouraiou et al., 2020). La bioconversion qui
est la technologie utilisée pour convertir la biomasse en bioénergie est I’une des solutions qui
peut contribuée en partie non seulement de I’exploitation des énergies renouvelable mais aussi
de préservé I’environnement contre la pollution et participé au développement durable de
I’Algérie. Cette technologie est simple, propre et elle est basée sur une large gamme de
ressources naturelles (les boues des stations d’épuration, les déchets organiques municipaux
des décharges publiques, les résidus agricoles, les déchets organiques animaux, végétaux et
industriels etc.) (Chen et al., 2014). Cette technique est mdre, respectueuse de I'environnement
moins colteuse, contribuant a diminuer I’impact environnemental li¢ a 1’augmentation des
déchets, et permet aussi de produire une énergie renouvelable et réduisant la dépendance aux
énergies fossiles (Kamdem et al., 2018). Diverses techniques développées sont utilisées pour
convertir la biomasse en biocarburants (solides, liquides et gazeux) pour produire de
I’électricité et de la chaleur. La digestion anaérobie (DA) en fait partie. Cette derniére, en plus
de la production de I’énergie, elle pourrait contribuer & diminuer les émissions de gaz a effet de
serre, détruire les agents pathogenes et produire un fertilisant stable a des fins agricoles ce qui
contribué efficacement au développement durable du pays (Azbar, 2017).

Comme évoquée ci-dessus, différents types de biomasses abondantes et largement
disponibles en tant que ressources renouvelables peuvent étre utilisées comme matiére premiére
pour la DA afin de produire le biogaz. La biomasse lignocellulosique a savoir les déchets des
palmiers dattiers (Phoenix dactylifera L.) est I'une des cultures fruitieres les plus importantes
dans les régions arides et semi-aride, y compris 1’Afrique du Nord, Péninsule arabique et le
Moyen-Orient (Abid et al., 2016). Le nombre des palmiers dattiers dans le monde atteint 120
millions palmiers produisant plusieurs millions de tonnes de datte annuellement (Munir et al.,
2020). 11 est considéré comme le pilier de 1’écosystéme saharien et joue un role essentiel contre
la désertification en créant un microclimat locale favorisant I'agriculture saharienne. En plus de
son role écologique le palmier dattier présente une source économique importante pour les
populations locales avec un rendement annuel moyen qui varie entre 18 et 50 kg de dattes par
palmier (Bendahou et al., 2007).

Chaque année apres la récolte des fruits, I’entretien des palmiers dattiers se traduit par
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la production d’énormes quantités de déchets. Un palmier mature posséde environ 30-140

palmes, dont 10-30 palmes sont renouvelées chaque année (Mallaki et Fatehi, 2014). Les
mémes palmes renouvelées deviennent séches, ils sont coupés et jetés. Sachant que le poids
moyen d’une palme séche varie entre 2 a 3 kg et le nombre de palmiers dattiers en Algérie
atteint les 18 millions (Bouguedoura et al., 2015) ; la région d’Adrar en compte 3.798.759
(DSA, 2019). Dans cette région il y a plus de 190 variétés (Bouguedoura et al., 2015) parmi les
940 variétés de dattes inventoriées en Algérie (Bedjaoui et Benbouza, 2020). La variété
« H’mira », qui fait I’objet de cette these, est la plus dominante dans cette région avec un taux
de 42,81% (DSA, 2019). La quantité moyenne annuelle de palmes seches est estimée de
900.000 tonnes selon les données déclarées en-dessus. Cette quantité énorme de biomasse
lignocellulosique peut étre utilisée comme une matiére premiére pour la production de la
bioénergie par la digestion anaérobie. Les caractéristiques lignocellulosiques des palmes varient
d’une variété a une autre d’une maniére tres significative, ce qui influe sur la capacité de
production de biogaz (Bousdira et al., 2014). La digestion anaérobie de ce type de substrat
nécessite de tester chaque variété a part, afin d’avoir une idée précise sur sa capacité a produire
le biogaz

La transformation de la biomasse lignocellulosique au cours de la digestion anaérobie,
a présenté des difficultés intrinséques, comme le réseau hydrophobe de lignine, la cristallinité
des fibres de cellulose et la polymérisation de I’hémicellulose qui rendent la surface accessibles
aux enzymes et aux attaques microbiennes trés réduite (Chufo et al., 2015). Par conséquent, la
dégradation de la chaine structurale de la lignine, la décristallisation et dépolymeérisation de
I’holocellulose (cellulose et hémicellulose), et I’amélioration de son accessibilité aux enzymes
et aux attaques microbiennes, nécessitent 1’utilisation d’un prétraitement adéquat (Kamdem et
al., 2018). Parmi les différents types de prétraitement, celui le plus appliqué est le prétraitement
alcalin. Ce traitement améliore la production du méthane a partir d'une gamme variée de
substrats lignocellulosiques (telles que les pailles des plantes, les tiges et les feuilles d'arbres
etc.) (Abraham et al., 2020a). Par rapport a d'autres types, ce prétraitement présente plusieurs
avantages, a savoir des dispositifs simples, faciles a utiliser et donne un rendement elevé. Aussi,
les substrats prétraités par les solutions alcalines peuvent contenir de faibles quantités
résiduelles de ces derniéres contribuant ultérieurement a la correction du pH durant
I’acidogénese. La plupart des études ont montré une augmentation de la production de méthane
et une diminution de la matiére organique (MO) lors du traitement alcalin (Li et al., 2012).

L'hydroxyde de sodium (NaOH), appelée communément la soude caustique, est la
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substance alcaline le plus privilégiée. Sa solubilité est plus importante que celle de I'hydroxyde

de calcium (Ca(OH).) (Lopez Torres et Espinosa Llorens, 2008). La littérature indique que ce
prétraitement a permis d'éliminer les taux de 37% a 70% d'hémicelluloses et 26% a 70% de
lignine ce qui permet d'augmenter la cinétique de digestion anaérobie (Sambusiti et al., 2012).
Ainsi, des travaux antérieurs demontrent une teneur relativement élevée en méthane produit par
la paille de riz traités a I'hydroxyde de sodium par rapport aux autres traitements (Dai et al.,
2018). L’utilisation de la spectroscopie infrarouge, la microscopie électronique a balayage et la
diffraction des rayons X, peut renseigner sur I’ efficacité de ces traitements. En effet, des travaux
rapportent également que ce type de prétraitement engendre une grande amélioration par des
modifications remarquables de la structure et de la composition des résidus de vinaigre (Shen
et al., 2017). Alors que, d’autre travaux rapportent que les fortes concentrations alcalines
donnent acces a la cellulose par dégradation de la lignine (Wang et al., 2015).

L'objectif de cette thése est d’évaluer la capacité de production de biogaz a partir des
folioles séches du palmier dattier Algérien (Phoenix dactylifera L.) de la variété H 'mira, ainsi
que sa biodégradabilité afin d'améliorer ses capacités de production en bio-méthane en
appliquant un prétraitement alcalin a base d'hydroxyde de sodium (NaOH) dans des digesteurs
de type batch et continu. Le choix des folioles seches en particulier sans aucun autre constituant
des déchets des palmiers dattiers (Pétiole, Fibrillum, Régime, la spathe, et Partie épineuse de la
palme), reposait sur le fait qu'elles figurent parmi les résidus agricoles les plus dominants du
palmier dattier (Bousdira et al., 2018).

Ce travail compte parmi les premiers travaux abordant le sujet des déchets organiques
provient des palmiers dattier Algérien (Phoenix dactylifera L.) de la variété H ’mira, ce qui peut
ouvrir de nouvelles perspectives de valorisation bioénergétiques en utilisant de nouvelles
matiéres premiéres renouvelables issues du palmier dattier.

Cette thése qui commence par la présente introduction générale s’articule autour de deux
parties essentielle, théorique et expérimentale et terminée par une conclusion générale.

La partie théorique englobe deux chapitres, dont le premier concerne une synthese
bibliographique sur la biomasse, ses definitions, ses origines, ses générations, les substrats
ligno-cellulosique, les déchets des palmiers dattiers et les différents types de valorisation de ces
déchets. Le deuxiéme chapitre est consacré au processus de la digestion anaérobie, sa définition,
ses etapes, sa microbiologie, les facteurs influencant la digestion anaérobie, les différentes
techniques d’amélioration de la digestion anaérobie comme la co-digestion et les différents

types de prétraitement et se termine par les produits de la digestion anaérobie comme le biogaz



] INTRODUCTION GENERALE

et le digestat.

La partie expérimentale contienne deux chapitres. Elle débute par le chapitre N° I qui
englobe les dispositifs expérimentaux et les techniques d’analyses appliquées. Le deuxiéme
chapitre de la partie expérimentale est consacreé a la discussion des résultats des investigations
sur terrains et au niveau du laboratoire, I’interprétation et la discussion des résultats des
expériences au niveau des réacteurs discontinus (batch), ainsi qu’au niveau des réacteurs
continus pour confirmer les résultats des digesteurs de type batch et se termine par une
évaluation énergétique du biogaz produit par ce type de déchet.

Finalement, cette these est cl6turée par une conclusion générale, et des perspectives.
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CHAPITRE I: SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE SUR LA
Partie théorique BIOMASSE

1.1 Introduction

La biomasse est généralement toute matiere organique d'origine végétale ou animale
peuvent étre utilisé comme une source d'énergie. L’étre humain a utiliser la biomasse depuis
longtemps par la combustion directe pour la cuisson et le chauffage. Actuellement et avec le
développement scientifique, la biomasse est utilisée par la technologie de bioconversion. Ce
chapitre discute la biomasse en général, ses definitions, ses différentes sources et générations.
Il se concentre sur la biomasse lignocellulosique et surtout celui du palmier dattier qui constitue
le substrat de la présente these. 1l discute en détail les palmiers dattiers (Phoenix dactylifera L.)
sa définition, sa description morphologique, sa distribution dans le monde en Algérie et dans la
région d’Adrar. Ce chapitre se termine par les différents types de valorisation des déchets de
palmier dattier (Phoenix dactylifera L.)

1.2 Définition de la biomasse

Il'y a eu beaucoup de débats sur une définition 1égale de la biomasse. Selon (Khalid
Rehman Hakeem et al., 2015), le terme biomasse désigne toutes les matieres dérivées de plantes
et d'animaux. (Brar et al., 2014) considére que la biomasse signifie que tout matériau ayant une
origine biologigue récente et renouvelable, tel que le matériel végétal, les cultures énergétiques
herbaceées et ligneuses, les cultures agricoles destinées a I'alimentation humaine et animale, les
déchets et résidus de cultures agricoles, les déchets et résidus de bois, les plantes aquatiques et
autres déchets, y compris certains déchets municipaux et méme le fumier animal. Ajoutant aussi
que la biomasse a une composition hétérogéne et chimiquement complexe composée de C, H,
O et N, similaire aux matiéres premiéres fossiles contenant C et H. Cependant (Ashter, 2018)
identifie la biomasse par la matiere organique générée sous forme de déchets tels que des
déchets solides municipaux ou de plantes vivantes telles que des arbres, des herbes, des cultures
et des résidus agricoles. Dans le méme cadre, (Basu, 2013), ajoute une précision que la
biomasse fait référence a toute matiere organique dérivée de plantes ou d'animaux qui vivent
ou vivaient dans le passé proche. C’est-a-dire, elle n'inclut pas les matiéres organiques
transformées en combustibles fossiles tels que le charbon ou le pétrole par des processus
géologiques au cours de millions d'années. Elle ne comprend donc que les especes biologiques
vivantes et reccemment mortes qui peuvent étre utilisées comme combustible ou comme matiere
premiére chimique.

Selon (Ashter, 2018), la biomasse est composé chimiquement de trois composants
principaux ; qui sont I'eau (humidité), les composés organiques (les protéines, les lipides, les

glucides) et des impuretés inorganiques qui sont les cendres. Les composés organiques
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comprennent quatre éléments principaux : le Carbone (C), I'nydrogene (H), I'oxygene (O) et

I'Azote (N). La biomasse peut également contenir de petites quantités de chlore (CI) et de soufre
(S). La composition peut étre obtenue en effectuant I'analyse ultime d'une biomasse.
1.3 Sources de la biomasse

La biomasse peut étre classée en fonction de sa nature ou de sa composition, mais
également des rejets qui peuvent étre pris en compte. Les sources de la biomasse se different
selon le classement de cette derniere. Cing sources de biomasse sont cité par (Jeguirim et al.,
2019), a savoir les résidus d’agriculture, les cultures énergétiques, la biomasse aquatique, les
déchets d’animaux et les déchets urbains:
a) Lesrésidus d’agriculture qui comprennent du bois et des dérivés du bois, les sous-produits
primaires tels que les tiges de mais, la paille de céréales, les sous-produits secondaires issus du
traitement de la biomasse tels que les enveloppes de café, les noyaux d’olive et la bagasse de
canne a sucre ;
b) - Les cultures énergétiques telles que les peupliers, les saules et eucalyptus, les plantes
herbacées telles que la canne & sucre, le sorgho et les artichauts, ainsi que des plantes a huile
vegetale telles que le colza et le tournesol ;
c) - La biomasse aquatiqgue comme les algues qui est considérée comme une biomasse pour
la production de biocarburant de troisieme génération ;
d) - Les déchets animaux comme les déjections animales (fumiers de bovins, de volailles, de
porcs et de dindes, litiére et plumes de poulets, lisier de porc, etc.) ;
e) - Les déchets urbains comme les déchets ménagers et certains déchets et sous-produits
industriels comme les boues d’épuration, les boues de papier, le carton, les résidus textiles etc.

La biomasse du point de vue énergétique, est divisée en deux catégories seulement selon
(Breeze, 2014) a savoir les cultures énergétiques et les déchets de biomasse. Les déchets de
biomasse sont les formes de biomasse les plus facilement disponibles, mais leurs quantités sont
limitées. Alors que les cultures énergétiques, peuvent étre produites en quantités beaucoup plus
grandes si nécessaire mais codtent plus cher que les déchets de biomasse.

Les déchets de biomasse peuvent étre divisés en quatre catégories :
a) Déchets urbains qui comportent les dechets de bois des chantiers de construction et
certains déchets organiques, ainsi que du bois et d'autres matériaux provenant de jardins
urbains ;
b) Déchets agricoles qui comportent paille de blé, de riz et de mais, la canne a sucre, les cosses

de noix de coco, les dechets des palmiers a huile, de nombreuses autres cultures du monde entier
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produisent des déchets de tiges pouvant étre utilisés) ;

c) Déchets d’élevage qui comportent déjections d’animaux, les exploitations laitieres et les
exploitations porcines, les déchets humains, des résidus d'élevage de volailles ;
d) Déchets de bois qui comportent les matériaux qui peuvent étre retirés des foréts naturelles,
les résidus laissés dans une forét apres I'abattage des arbres et les déchets qui produits lors de
la transformation du bois dans les scieries et le papier, I'élimination des arbres morts et du sous-
bois des foréts naturels.

Les cultures energétiques sont destinées a la production de la bioénergie a grande échelle
est déja pratiquée pour la production de biocarburants.
a) Lacanne asucre et le mais pour la production du bioéthanol ;
b) Les oléagineux et I'huile de palme fournissent de I'huile ;
c) Letaillage des saules et des peupliers est toujours le moyen privilégié de récolter ces arbres
en tant que combustible pour les centrales électriques ;
d) D’autres espéces telles que la gomme, le peuplier, les graminées, les herbes, le sycomore
et I'eucalyptus se sont également révélés prometteuses.
1.4 Les différentes générations de la biomasse

L’idée de rechercher a des sources alternatives pour remplacer les énergies fossiles est
développée lors de l'augmentation des niveaux de CO., CHs et le NO2 dans I'atmosphere
(principalement responsables du probleme de 1’ozone) résultant de la combustion de
combustibles fossiles et des activités agricoles. Parallelement, les préoccupations relatives a la
dépendance énergétique vis-a-vis des pays exportateurs, l'épuisement des réserves de
combustibles fossiles, et la fluctuation des prix du pétrole augmentent la nécessité de chercher
de nouvelles ressources propres est renouvelables. Ces ressources ayant un impact moindre sur
I'environnement, avec une faible émission de gaz a effet de serre (GES), peuvent étre utilisées
pour la substitution ou le complément d'énergie. Parmi les différentes suggestions, la biomasse
en tant que matiére premiéere pour la production de I'énergie renouvelable peut contribuer a la
résolution de ce probleme, non seulement par ses potentiels énergétiques, mais également par
leur compétence de lutter contre le réchauffement planétaire et les changements climatiques
(Miret et al., 2016).

Au cours de ces derniéres décennies, les scientifiques pensent a développer de nouvelles
générations de biocarburants en se basant sur les différentes générations de biomasse. Jusqu’a
I’heure actuelle, quatre générations de biomasse ont ¢été¢ développé pour générer quatre

géneérations de biocarburant.
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Les biocarburants de premiére, deuxiéme, troisieme et quatrieme génération sont divises sur la
base de la matiere premiére et de la technologie utilisée pour leur production (Figure 1). lls sont
produits sous forme de solides (charbon de bois comme exemple), de liquides (éthanol,
biodiesel, huiles de pyrolyse et bio-huile) ou de gaz (biogaz (bio-méthane et bio-hydrogéne)
(Ghasemzadeh et al., 2017).

Biocarburants 1% Génération
(1G)
/ Biocarburants 4 Biocarburants N
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9_ E'I. b ey i
L
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Figure 1 : Différentes génération du biocarburant et biomasse correspondante ;
source (Kumar et al., 2020) modifier.

1.4.1 Labiomasse de premiere génération

Sur la base de la matiere premiére, la partie la plus abondante de la biomasse de premiére
génération sont les sucres, a savoir des cultures sous forme de sucres simples (par exemple
glucose, fructose et saccharose). Généralement la canne a sucre ou la- betterave a sucre sont
utilisées comme matiéres premieres. Egalement le polymeére de I'amidon, en utilisant de mais,
les céréales ou les graines comme le blé comme matiéres premieres pour la production de
bioalcool et biogaz (bio-méthane et bio-hydrogene) par des procedés de fermentation (Deneyer
et al., 2018). Certaines autres matieres premieres de premiére génération comprenaient

principalement du colza, du soja, des oléagineux, des palmiers et du tournesol pour la
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fabrication de biodiesel par transestérification d'huiles extraites. Généralement ce type de

biomasse provient de cultures alimentaires (Bechara et al., 2018).

Selon (Deneyer et al., 2018), I’utilisation facile en évitant toutes les méthodes de
prétraitement étendues et 1’efficacité des sols ainsi que la nécessité d’une pureté des sucres
moins élevée que les sucres utilisés dans I'industrie alimentaire sont les principaux avantages
de la biomasse de la premiere génération. (Dalena et al., 2017) ajoutant aussi que les sucres
simples sont préférés comme substrat pour la production de la bioénergie, car ils peuvent étre
décomposés facilement et rapidement par les micro-organismes. Cependant, cette premiére
génération n’aurait pas beaucoup de succes en raison des conflits et interférences avec le secteur
alimentaire. L’augmentation du colt des cultures et des produits alimentaires, dus a la
concurrence avec les denrées alimentaires affecte la sécurité alimentaire des marchés
mondiaux. En plus de ce probléme, sa consommation d'eau (en particulier pour la culture du
mais), ses besoins en terrains vaste, et sa culture que pendant une courte période de I’année
(c’est-a-dire 13 semaines de septembre a novembre pour le mais), ou les colts de transport et
de stockage deviennent trés importants, ¢’est a dire le manque de la durabilité économique
(Miret et al., 2016). Ces limitations favorisent la recherche de biomasse non comestible pour la
production de biocarburants.

1.4.2 Labiomasse de deuxiéme genération

Cette biomasse est constituée généralement par des résidus non comestibles (non
alimentaires) peuvent étre classés en quatre groupes en fonction du type de ressource selon
(Ghasemzadeh et al., 2017): le premier groupe englobe les résidus forestiers, le deuxieme
contient les déchets solides municipaux, alors que le troisieme groupe renferme les vieux
papiers, et le dernier groupe comprend les ressources en résidus de cultures. (Nair et al., 2016)
ajoutent que les boues et les fumiers de bétail comme des résidus non comestibles peuvent étre
ajoutés a cette génération de biomasse. L'utilisation de ces types de biomasses pour la
production de bioénergie (biogaz) constitue une option d'élimination attrayante. Ces types de
déchets sont des sources de biomasse facilement accessibles et riches en Azote ce qui permet
d’équilibrer le rapport C/N lorsqu’ils ont co-digérés avec les résidus agricoles riches en
Carbone.

La biomasse de deuxieme génération présente plus d'avantages par rapport a la premiére
génération en raison de son rendement de production plus élevé, de ses besoins en terrains
moins importants et de l'utilisation de matieres premieres non comestibles qui limitent la

concurrence directe entre aliments et combustibles associées aux biocarburants de premiére
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génération, aussi elle réduit la consommation d’eau (Ghasemzadeh et al., 2017).

Malheureusement, 1’impact matériel sur 1'utilisation des sols et sur les dépenses énergétiques
élevées réduisent l'avantage économique de la premiere et la deuxiéme génération de la
biomasse. Actuellement, les principales préoccupations des chercheurs intéressés par les
biocarburants sont de trouver le cycle de production adéquat. Avec cet objectif, la recherche
développe de biocarburants par I’utilisation d’une matiere premiére de troisieme genération en
utilisant les microalgues. Les microalgues ont un taux de croissance élevé, duplique la

population en 24 h et peuvent croitre en eau salée ou en eaux usées (Dalena et al., 2017).

1.4.3 La biomasse de troisieme génération

La troisieme génération de biomasse est basée sur les algues comme matiere premiére.
Ces derniéres peuvent étre divisées en macro-algues et microalgues. Cette génération de
biomasse est majoritairement comme celle de la deuxiéme génération non comestible. Elles se
développent sur les eaux salées, les eaux usées municipales, les eaux de mer cotiéres et les
terres non propices a l'agriculture et se caractérisent par une croissance rapide. Elles
convertissent la biomasse via la photosynthese, consommant le CO. pour leurs croissances et
libérent plus d’oxygene dans I’atmosphére (Dalena et al., 2017).

Toujours a la recherche de nouvelles possibilités pour de nouvelles especes, il existe
actuellement environ 150, 000 especes de microalgues identifiées dans le monde selon
algaebase.org (Yew et al., 2019). Les microalgues peuvent produire des lipides, des protéines
et des glucides en grandes quantités sur de courtes périodes. Ces produits peuvent étre
transformeés en biocarburants et en coproduits de valeurs (Ghasemzadeh et al., 2017). Il a été
rapporté dans la littérature que certaines especes de microalgues, telles que
Botryococcusbraunii et Chlorellavulgaris, contiennent plus de 50% de lipides en poids sec de
biomasse avec un potentiel élevé de production de biodiesel. En outre, de nombreux produits
de grande valeur peuvent étre extraits d’algues pour des applications pharmaceutiques,
nutraceutiques et cosmétiques (Yew et al., 2019).

Généralement les biocarburants produits a partir d'algues vertes et bleues sont
principalement du biodiesel, du bioéthanol et du bio-hydrogene (Dalena et al., 2017). Alors
que, la production de biogaz par DA a partir de cette biomasse présente certaines contraintes en
raison de caractéristiques inhérentes a la biomasse algales, telles que le faible ratio C/ N qui est
dans la plupart des cas inférieur a 10, la paroi cellulaire rigide de certaines souches et la
distribution macromoléculaire (teneur élevée en protéines ou en lipides). La solution selon la

littérature dans ce cas-la est dévoilée par la co-digestion de deux substrats ou plus afin d'obtenir
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un substrat plus équilibré pour la digestion. En général, la plupart des études ont montré une

amélioration du rendement en méthane, mais d’autres ont signalé des effets négatifs dus a la
présence de lignine ou a la concentration élevée d'ammonium dans le co-substrat (Ramos-
Suérez et Carreras, 2014).

Les biocarburants de troisieme génération produits a travers ces biomasses algales,
connues aussi sous le nom de biocarburants avancés ou hydrocarbures verts. lls ne peuvent pas
étre distingués de ses équivalents pétroliers (Fenton and O huallachain, 2012). Cependant, du
point de vue performance économique, empreinte écologique, dépendance a l'environnement
(lumiére du soleil) et localisation géographique (latitude), ces types de biocarburants restent
insuffisants pour remplacer les combustibles fossiles (Dutta et al., 2014). Ces limitations,
poussent les chercheurs de trouver des solutions plus adaptées et plus avancées. L’ augmentation
de la quantité d'énergie produite, la durabilité et la propreté sont les principales caractéristiques
de l'ingénierie métabolique des algues pour la production de biocarburant de quatrieme

génération, le meilleur alternatif des carburants fossiles jusqu’a I’heure actuelle.

.44 Labiomasse de quatrieme génération

La biomasse de quatrieme génération utilise des algues génétiquement modifiées
(AGM) issues de la bio-ingénierie pour améliorer la production de biocarburants. Depuis le
début de son exploitation en 1996, la production de cultures génétiquement modifiées (GM) n'a
cessé d'augmenter a ce jour (Abdullah et al., 2019). Certains auteurs ajoutent aux microalgues
génétiqguement modifiés, des microorganismes génétiquement modifiés utilisés comme sources
pour la production des biocarburants de quatrieme génération tels que des levures, des
champignons et des cyanobactéries. Ajoutant aussi que cette biomasse est utilisé pour produire
différents carburants, notamment le biodiesel, I'hydrogéne, I'éthanol, le butanol, le méthane,
I'isoprene, I'essence et le carburéacteur (Alalwan et al., 2019).

Des stratégies courantes utilisées dans la modification génétique des microalgues visent
a développer des AGM dans des conditions environnementales difficiles, des conditions de CO;
élevées, a améliorer la pénétration de la lumiére pour une photosynthése efficace, a minimiser
les risques de photo-inhibition, & améliorer le taux de croissance globale de la biomasse en
mesure d’augmenter les teneurs de la biomasse en lipides (matiére premiére de biocarburant)
(Tandon et Jin, 2017).

Les principaux avantages des microalgues utilisées dans la quatrieme génération sont
leurs grandes, capacités d'adaptation a presque n'importe quelle situation, méme dans les eaux

usees ou salées, et leurs taux de croissance beaucoup plus rapide avec une productivité tres
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élevée (10 a 100 fois plus élevée), leur fixation photosynthétique efficace du CO; sans

nécessiter de milieu de culture spéciale et colteuse. Ces micro-algues peuvent aussi produire
de I’huile en 3 a 5 jours avec une récolte quotidienne (Moravvej et al., 2019). Pareillement elle
permit qui ? de créer un puits artificiel de Carbone pour éliminer ou réduire les émissions de
Carbone, ce qui permit d’obtenir un rendement préférable en hydrogene sur Carbone
(H/C)(Alalwan et al., 2019).

Bien que le biocarburant de quatriéme génération soit une alternative bien connue aux
combustibles fossiles, les risques potentiels d’algues génétiquement modifiées pour
I’environnement et la santé sont toujours trés préoccupants. A ce titre, des chercheurs avaient
fixés des objectifs de recherche afin d’examiner les risques liés a la production, a la gestion et
a I’¢élimination des biocarburants de quatrieme génération (BQG), de découvrir les principales
risques pour l'environnement et la santé, de suggérer des moyens par lesquels la production de
biocarburant de quatrieme génération (BQG) peut répondre aux aspects pratiques de la
croissance des contraintes et de I'élimination des sous-produits (Abdullah et al., 2019).

1.5 La biomasse lignocellulosique

Geénéralement les matériaux lignocellulosiques ce sont des fibres composées
essentiellement de cellulose, hémicelluloses et de la lignine. Plus précisément, a I'intérieur des
fibres se trouve la cellulose concentrée, alors que 1’extérieur est composé principalement des
lignines et d'hémicelluloses (Figure 2). La jonction inter-fibres est assurée uniquement par des
lamelles de lignine, cependant que le lient de la cellulose et des lignines est assuré par les
hémicelluloses. La complexité de la matrice est augmentée par un réseau supplémentaire de
pectines. Un réseau secondaire de protéines HRGP (Hydroxyproline Rich Glyco Proteins) peu
solidifie le réseau polysaccharidique a la fin de la croissance végétale (Figure 3) (Rousset, 2004)
(Letellier et Fleurent Didier, 2012). Récemment, en raison de leur densité d'énergie élevée, de
leur faible hygroscopie et de leur caractére moins corrosif pour le transport, les biocarburants a
base lignocellulosique attirent de plus en plus dattention (Dutta et al., 2014). Sont des
biocarburants qui nécessitent des équipements de production et de traitement les plus
sophistiqués, des investissements plus importants par unité de production et des installations a
plus grande échelle pour limiter et réduire les colts d'investissement (Ali et al., 2019). Pour
réduire les colts de production, plusieurs défis liés a la conversion de la biomasse

lignocellulosique en biocarburants doivent étre évalués et résolus (Ciolacu, 2018).
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Hémicellulose
Cellulose

Figure 2: Disposition spatiale de cellulose, hémicellulose et de la lignine dans les parois
cellulaires de la biomasse lignocellulosique source (Welton et al., 2013)

. . cellulose pectine
lignine [

HRGP hémicellulose

Figure 3 : Représentation schématique d’une fibre lignocellulosique de bois.
Source: (Rousset, 2004)

I.5.1 Lacellulose

La cellulose est le biopolymeére le plus abondant dans la nature et le principal composé
des matériaux lignocellulosiques. C’est un homopolymére semi-cristallin dont le motif
monomérique est le glucose sous sa forme du D-glucose (cellobiose). Ce dernier, forme une
chaine linéaire pouvant varier de 200 & 14000 entités liées par des liaisons glycosidiques - (1

— 4) (Figure 4). Ces entités contiennent des parties cristallines hautement ordonnées résistante

13



CHAPITRE I: SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE SUR LA
Partie théorique BIOMASSE

a la dégradation et des parties amorphes faiblement ordonnées plus sensibles a la dégradation
chimique et biologique (Gatt, 2019) (Doiseau, 2014).

La cellulose est un composé tres résistant, insoluble dans de nombreux solvants

conventionnels et peu réactive. Les micro-fibrilles formées a partir de l'association de
nombreuses molécules de cellulose sont les responsables & ces caractéristiques, parce que
I’assemblement de ces micro-fibrilles en fibres favorise 1’établissement d’un ¢état solide
ordonné, cristallin. Ainsi que 1’établissement de liaisons hydrogene intra-chaines a partir de la
disposition des hydroxyle libres des glucoses permet la stabilisation de la molécule dans son
orientation linéaire ce qui lui confere une certaine rigidité (Charlotte Moine, 2005).

0}
o..
Motif glucosyl OH/n
O,
O-..
OH

Figure 4: structure de la cellulose ; source (Doiseau, 2014)

1.5.2 Les hémicelluloses

Les hémicelluloses assurent le lien entre les fibres de cellulose et la lignine et donnent
une cohésion a I'ensemble du réseau cellulose-hémicellulose-lignine. Ils sont considérés comme
les deuxiémes polymeéres d’origine naturelle apres la cellulose par ordre d’abondance dans la
nature. Les hémicelluloses sont solubles dans l'eau et pouvant étre extraits de la paroi des
cellules végétales par des solutions alcalines (Mogni, 2015).

Les hémicelluloses sont des polymeéres ramifiés ont des structures plus hétérogenes que
la cellulose et se composent d'un squelette polysaccharidique constitué de différents
monosaccharides (Dalena et al., 2017). Les hémicelluloses liberent par hydrolyse acide ou
enzymatique, des pentoses (xylose, arabinose), des désoxyhexoses (fucose et rhamnose), des
hexoses (glucose, mannose, galactose) et des acides uroniques (Figure 5) (Charlotte Moine,

2005). Les hémicelluloses et la cellulose forment 1’holocellulose.
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Figure 5: sucres présents dans les hémicelluloses ; source (Doiseau, 2014)

1.5.3 Lalignine

La lignine est un hétéropolymére aromatique, amorphe et hydrophobe rigide,
caractérisée par une structure polyphénolique trées complexe et variable, constituée d’un
assemblage de trois alcools phénylpropanes différents, tels que les groupements p-
hydroxyphényle (H de l'alcool coumarylique), guaiacyle (G de l'alcool coniférylique) et
syringyle (S de l'alcool sinapylique) que I’on désigne sous le terme général de monolignols
(Figure 6). Ces polymeres existent avec de petite (faible) quantité d'autres composants, tels que

des groupes acétyles, des substituants minéraux et phénoliques (Barakat et al., 2015).

Hydroxyphényle Guaiacyle Syringyle

Figure 6: Motif phénolique présent dans la lignine ; source (Doiseau, 2014)

Sous I’influence d’enzymes (laccases et peroxydases), les monolignols sont oxydeés au

niveau de la paroi cellulaire en radicaux libres. La variabilité importante dans la structure des
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lignines est expliquée par la polymérisation de ses radicaux sans intervention enzymatique. A

la fin du développement cellulaire, la cellulose et les hémicelluloses sont incrustés ainsi par la
lignine, ce qui assure la rigidité de la paroi, mais lors de 1I’extraction des hémicelluloses il pose
des problemes (Charlotte Moine, 2005).

1.6 Les palmiers dattiers (Phoenix dactylifera L.)

La biomasse utilisée dans la présente étude est celle de la deuxieme génération. Elle est
majoritairement constituée par des matériaux lignocellulosiques, qui contiennent diverses
quantités de lignine, de cellulose et d’hémicellulose. Elle est représentée par les déchets
lignocellulosique des palmiers dattiers (Phoenix dactylifera L.) de la variété H 'mira de larégion
d’Adrar Sud-Ouest de 1’ Algérie et plus spécifiquement les folioles. Ci-dessous une description
générale des déchets des palmiers dattiers (Phoenix dactylifera L.), sa définition, sa description
morphologique, sa distribution dans le monde et en Algérie, son usage général et son utilisation
pour la production de la bioénergie suivie par une description détaillée de la biomasse

lignocellulosique qui compose le substrat de 1’étude.

1.6.1 Définition des palmiers dattiers (Phoenix dactylifera L.)

Le nom scientifique du palmier dattier provient de son fruit, «Phénix» en grec signifie
violet ou rouge (fruit), et «dactylifera» signifie forme de doigt de la grappe de fruits(Chao et
Krueger, 2007). Selon (Al-Alawi et al., 2017) Dactylifera est un groupe du mot grec dactylus,
qui signifie «doigt» et du mot latin «ferous», qui signifie «portant» désigne les grappes de fruits
produites par cette plante.

Le palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) est une plante pérenne, classée dans le groupe
des Spadiciflores avec I’existence des dattiers méales dokhar et des dattiers femelles Nakhla,
leur ordre est Palmale, la famille des Palmacées (Arecaceae) Angiospermes, monocotylédones,
qui comprennent 200 genres et plus de 2 500 espéces, la sous-famille des Coryphoideées, la tribu
des Phoénicées, Genre : Phoenix et Espece: Dactyliféra L (Al-Alawi et al., 2017). L’espéce
Phoenix dactylifera L. est I'une des cing espéces domestiquées des Arecaceae ; les quatre autres
espéces sont le palmier areca (areca catechu), le palmier péche (Bactris gasipaes), le cocotier

(Cocos nucifera) et le palmier a huile (Elaeis guineensis) (Jaradat, 2015).

1.6.2 Description morphologique du palmier dattier

La description morphologique de cette espece selon plusieurs auteurs est comme suit :
est une plante monocotylédone a croissance apicale dominante composé de 3 parties, un
systéme racinaire, un organe végétatif composé du tronc et de feuilles et un organe reproductif

composé d'inflorescences males ou femelles (Figure 7) (Freha, 2015).
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zone d'enracinement

Figure 7: Schéma descriptif d'un palmier-dattier,
source (Chao et Krueger, 2007) modifié.

a- Le systeme racinaire du palmier dattier est comme la majorité des monocotylédones dense
et de type fasciculé, il est formé de plusieurs types de racines qui émergent partiellement au-
dessus du niveau du sol dont le diamétre ne dépasse pas 1,5 cm avec une hauteur allant jusqu'a
50 cm de la base du tronc (Sedra, 2003).

b- L’organe végétatif est composé d’un tronc ou stipe cylindrique non ramifié couvert par des
bases des pétioles des anciennes palmes mortes, lignifiées et de couleur marron brun. La hauteur
de stipe peut atteindre de 10 a 30 m mais son épaisseur reste généralement le méme durant
toute la vie du palmier (Hadj, 2010) (Amine, 2009). Les feuilles du palmier dattier présentent
un pétiole et un limbe entier découpé en folioles et une série d’épines solitaires déposées sur un
rachis bien développé I’ensemble constitue la palme (Figure 8). Sur le tronc en hélice se pose
les palmes avec une dimension qui varie entre 2 et 6 m de longueur. Ces palmes demeurent vert

en activité durant 4 a 7 ans; puis se desséchent, jaunissent, et meurent (Hadj, 2010).
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Figure 8 : Schéma du palme de palmier dattier, source (Djoudi et Benbouza, 2013) modifié.

c- L’organe reproductif est composé d'inflorescences males ou femelles (est une plante
dioique), les inflorescences (spadices) ont une forme de grappes d'épis (0,25 a 1 métre de
longueur) protégés dans des spathes. Elles sont formées a partir de bourgeons développés a
l'aisselle des palmes avec une couleur vert-jaunatre. Pour une meilleure fécondation en

pheeniciculture, la pollinisation artificielle est pratiquée (Sedra, 2003) (Hadj, 2010).

1.6.3 Les palmiers dattiers (Phoenix dactylifera L.) dans le monde

Le palmier dattier (Phoenix dactylifera L.), est I'une des plus anciennes cultures
fruitieres au Moyen-Orient. Selon (Zohary et Hopf, 2000) in (Chao et Krueger, 2007) leur
historique commence depuis au moins 5000 ans. Leur origine exacte est inconnue, mais des
hypothéses montrent qu’il provient probablement de I'ancienne région de la Mésopotamie (sud
de I'lrak) depuis 3000 avant Jésus. Christ) (Branton et Blake, 1989). Il y a aussi des auteurs qui
indiquent que leur historique remonte jusqu’a 7000 ans comme (Jaradat, 2015) . La distribution
naturelle de ces palmiers est généralement dans les zones chaudes et arides par ce qu’il tolére
les conditions désertiques et semi-arides. Spatialement, ces palmiers se répartissent a travers le
monde comme le montre la Figure 9. L’ Asie est classée en premiére position avec 60 millions
de palmiers dattiers partagés entre Iran, I'Irak, I’ Arabie saoudite, le Bahrein, les Emirats arabes

unis, le Koweit, I’Oman, le Pakistan, le Turkménistan et Yémen.
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+ Peuplement du palmier dattier

Figure 9: Répartition géographique du palmier dattier dans le monde,
source (Djoudi and Benbouza, 2013)

Tableau 1 classement des pays producteurs de dattes a travers le monde en 2013,
source (Taghizadeh-alisaraei et al., 2019)

Payé Production par Tons Pourcentage %  Classement
Egypte 1501799 19,69 1
L'lran 1083720 14,21 2
Arabie Saoudite 1065032 13,96 3
Algérie 848199 11,12 4
Irak 676111 8,86 5
Pakistan 526749 6,91 6
Soudan 437835 5,74 7
Oman 269000 3,53 8
Emirats Arabes Unis 245000 3,21 9
Tunisie 195000 2,56 10
Libye 174040 2,28 11
Chine 150000 1,97 12
Maroc 107611 1,41 13
Yémen 54197 0,71 14
Autres 293331 3,85

Totale 7627624

En deuxieme position se trouve I'Afrique avec 32,5 millions de palmiers dattiers répartis
sur ’Egypte, 1’Algérie, la Libye, le Mali, le Maroc, la Mauritanie, le Niger, la Somalie, le
Soudan, le Tchad et la Tunisie (Freha, 2015). Derniérement, cette culture a été également

introduite dans des nouvelles zones comme 1’Australie, I’Espagne, le sud de la Chine, la
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Californie, le Mexique, I’ Afrique australe, I’Inde, les Etats-Unis et I’Amérique du Sud (Terral

et al., 2012). Le tableau 1 représente le classement des pays producteurs de dattes a travers le
monde en 2013 FAQ in (Taghizadeh et al., 2019).

1.6.4 Les palmiers dattiers (Phoenix dactylifera L.) en Algérie

Au début du XXe siecle, le nombre de palmiers dattiers en Algérie était trés faible par
rapport a 1’heure actuelle, il ne dépassait pas les 4,5 millions de palmiers. Le palmier était
cultivé comme culture de subsistance basée principalement dans son irrigation sur les eaux
souterraines grace au systeme traditionnel de foggaras (conduites souterraines gravitaires),
d'eau de ruisseaux et d'autres sources. Avec 1’amélioration des techniques de culture et
I’introduction des cultures du sous-étage, en particulier les arbres fruitiers, le nombre est
augmenté jusqu’a environ 6,7 millions de palmiers pendant la période coloniale en Algérie.
Apres l'indépendance du pays, la culture du palmier dattier a commencé a se réorganiser avec
des actions entreprises, soutenues par la FAO, menant a la création de stations de recherche
dans le sud de 1’ Algérie (Bouguedoura et al., 2015).

A partir des années 1980, et avec la création des nouvelles routes et I'électrification
rurale, le partage des techniques et des plantes a été facilité. Par la suite, en 1983, le nombre de
puits profonds a été multiplié par 10 grace a lI'aide financiére du gouvernement, et parallelement
la superficie des plantations irriguées est augmenté (Perriére et al., 1995). En 1990 le nombre
de palmiers dattiers est augmenté de 8 a 9 millions grace a la création des vastes zones a Biskra,
El Oued, ElI Guerrara, EI Meniaa, Adrar et In Salah. Avec la généralisation du systeme
d’irrigation par goutte a goutte une nouvelle expansion aurait connu par les palmeraies
algériennes en 2002 qui atteint 120830 ha contenant 13,5 millions palmiers dattier. Alors qu'en
2015, le nombre atteint 18 millions de palmiers dattiers occupant 169380 ha (Bouguedoura et
al., 2015). Ce nombre est réparti sur 16 wilayas comme le montre la Figure 10, dont 4 wilayas
seulement représentent 83,6% du patrimoine phoenicicole national : Biskra 23,27 %, El-Oued
20,35 %, Adrar 21,23 %, et Ouargla 13,91% comme il est représenté dans le Tableau 2
(Fadlaoui, 2017).

Prés de 1 000 variétés ont été inventoriées en Algérie et distribuées sur les régions
orientale, centrale et occidentale du pays. Certaines variétés se trouvent dans deux ou trois

régions, mais la plupart sont limitées a leurs régions d'origine (Moussouni et al., 2017).
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Figure 10: Carte de I'Algérie indiquant les différentes zones de palmiers dattiers ; ceux en rouge
sont infestés de bayoud, ceux en vert ne sont pas infestés,
Source (Bouguedoura et al., 2015).

Tableau 2: Nombre de palmiers dattier en Algérie par wilaya en 2014, source ministére de
I’agriculture in (Fadlaoui, 2017).

Wilaya N de palmiers dattier ~ Pourcentage en % Classement
Biskra 4286350 23,27 1
El-oued 3747330 20,35 2
Adrar 3725420 20,23 3
Ouargla 2562268 13,91 4
Bechar 1626432 8,83 5
Ghardaia 1230910 6,68 6
Tamanrasset 688947 3,74 7
lizi 129103 0,70 8
Khenchela 124042 0,67 9
El-bayadh 63900 0,35 10
Tébessa 61400 0,33 11
Naama 50600 0,27 12
Tindouf 45206 0,25 13
Laghouat 37276 0,20 14
Batna 29146 0,16 15
Djelfa 10100 0,05 16
Totale 18418430 100,00

21



CHAPITRE I: SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE SUR LA
Partie théorique BIOMASSE

1.6.1 Les palmiers dattiers (Phoenix dactylifera L.) dans la région d’Adrar

La région d'Adrar, située dans le sud-ouest Algérien, est une région saharienne ou la
phoeniciculture occupe une place importante dans I’agriculture. Un chiffre de 3,673,399
palmiers dattiers a été recensé en 2008 selon (Laaboudi et al., 2011). Le nombre est augmenté
jusqu’a une valeur de 3,744,418 palmiers dattier en 2014 selon (Bellal, 2018). En 2019 le
nombre des palmiers dattier est devenu 3,798,759 (DSA, 2019)

1.6.2 Les déchets du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.)
Le choix des dechets des palmiers dattiers (sous-produits) comme substrat pour la
présente étude a été effectue grace a leur abondance au niveau du Sahara Algérien. Ces déchets

sont renouvelables grace a I’opération de taillage annuelle des palmiers dattiers Photol.

A
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Photo 1 : L’opération de taillage des palmiers dattiers et les déchets produits

Le nombre des catégories de ces sous-produits variés selon les auteurs. Suivant les
études de (Ben salah, 2014) ces déchets sont composés principalement de palmes, de régimes
et du fibrillum (lif), ¢’est a dire trois catégorie ligneux évalués a 25 kg/palmier/an. Selon le
méme auteur, les déchets de fruits écartés et les noyaux ne sont pas comptés a cause de leur
destination a I’alimentation du bétail ou a la vente. Dans les travaux de (Bousdira et al., 2014),
un palmier dattier mature produit aprés chaque opération de taillage sept catégories de sous-

produits lignocellulosiques représentés par les palmes, les pétioles, le fibrillum (lif), le grappe
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de fruits, les spathes, les rachis et les tiges de grappe de fruits, tous ces déchets produisent un

poids total moyen atteignant 45 kg/palmier/an.

Le nombre de 3.798.759 palmiers dattiers dans la région d’Adrar (DSA, 2019)
comprend environ 76 millions de palmes séches. Cette quantité importante de biomasse peut
étre utilisée pour la production de bioénergie, comme le biogaz, grace a la technologie de
digestion anaérobie. L'étude de ce type de substrat nécessite I'étude de chaque variété
séparément afin d'avoir une idée précise sur sa capacité de production de biogaz. La variété
«H’mira» - I’objet de cette étude - est la variété le plus dominant dans la région d'Adrar parmi
190 varietés inventoriées (Bouguedoura et al., 2015). Elle représente un taux de 42,81% soit un
nombre de 1.626.450 palmiers (DSA, 2019). La présente étude est basée sur les folioles grace
a leur abondance parmi les différents sous-produits des palmiers dattiers ainsi que de leurs
efficacités du bio-conversion et leurs rendements élevés en bioénergie. Les travaux de (Fang et
al., 2015) montrent que les folioles possédent des fractions solides hautement digestibles et
fermentescibles, les auteurs enregistrent une convertibilité de glucane a partir des folioles de
100% par rapport a la convertibilité de glucane a partir des rachis qui est seulement de 78%,
aussi ils obtiennent un rendement en éthanol de 96% a partir des folioles contre 80% a partir
des rachis. Les folioles des palmiers dattiers sont considérées comme des biomasses
lignocellulosiques pures. Ci-aprées une description détaillée de ce type de biomasse.

.7 Valorisation des déchets de palmier dattier (Phoenix dactylifera L.)

Les déchets de palmier dattier représenté essentiellement par les sous-produits de
I’opération de taillage annuel, ils sont composés principalement par des déchets
lignocellulosiques comme les palmes (folioles, rachis et épines), les pétioles, les régimes, les
spathes et les Fibrillums (lif). Les rebuts des dattes et les noyaux sont généralement destinés a
I’alimentation du bétail ou a la vente pour cela ne sont pas comptabilisés parmi les déchets (Ben
salah, 2014). Ces déchets sont généralement utilisés pour des différentes fins. Ci-dessous les

déférents types de valorisation des déchets lignocellulosique de palmiers dattiers.

I.7.1 Valorisation générale des déchets de palmier dattier (non énergétique)

1.7.1.1 Utilisation traditionnelle et artisanale
Les agriculteurs autochtones héritent I’utilisation des sous-produits des palmiers dattier
pour la fabrication des différents produits traditionnelle et artisanale a des fins personnelles,

domestiques et agricoles Tableau 3.
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Tableau 3: Utilisation traditionnelle et artisanale des déchets de palmier dattier, source
(Bousdira, 2007)

Partie du palmier dattier  Utilisation

Tronc Toit
Portes, Lits, Chaises, Pont et Poutres
Zriba, Ruche, Protection des conduites d’Irrigation,
Cercueils, Supports des puits et Brise vent.

Palmes Folioles Chapeau
L’¢éventails, Tapis de priére (sadjada), Panier, Tapis,
Fabrication de papier, Couscoussier et le Zenbille

Rachis  Lit, chaise, cage, porte et berceau

Pétioles (Kornaf) Poudre pour les cheveux
Décoration- Lavage des vétements et de laine
Poncage
Piege pour les poissons
En poudre, il est utilisé pour le renforcement du contre-

plaqué
Régime sans dattes Plats, Corde, Ballet
Lif Corde, Lave-vaisselle, Filtres, Semelle, Filets

IIs utilisent les folioles pour la fabrication des chapeaux, des paniers différents
dimensions, des tapis, des portes mangés etc...

Les folioles enveloppent les filaments des régimes et des hampes sont utilisé pour la
fabrication des assiettes de toute dimension (Thagues), des portes mangers, de vannerie etc...

comme le montre la Photo 2

Photo 2: Utilisation des folioles et fibrillum pour la fabrication de la vannerie et chapeau et
cordes
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Les palmes séches sont utilisées pour la fabrication des brises vents, dans la toiture des
maisons, comme entourage pour les espaces de repos dans les jardins et les villas et pour la
cuisson des repas traditionnels etc...

Les pétioles sont utilisés avec les palmes seches et les troncs dans les toitures des
maisons, pour la fabrication des portes et pour la cuisson des repas traditionnels etc...

Le life est utilisé pour la fabrication des cordes, comme couvercle pour couvrir les pots
d'argile traditionnelles (Gulla) afin de sauvegarder la fraicheur des eaux et des aliments
conservés a I’intérieur de ces derniéres et comme couvercle pour certains articles artisanales.

Le tronc est utilisé pour la fabrication des portes, dans les toitures, avec les palmes

comme bris vent etc...comme le montre la photo 2

Photo 3 : utilisation des troncs, pétioles et palme pour la construction et immobilier

1.7.1.2 Utilisation comme un bio-absorbant

L’article review de (Nujic et al., 2019) prouve que 1’application d’absorbant (charbons
actifs) a base des fibres de palmier dattier pour le traitement des eaux usées est réussi avec
succes. Une élimination importante des différents polluants (comme les colorants synthétiques,
les métaux lourds, la matiére organique et les nutriments (phosphore)) est obtenu grace aux

grandes surfaces de charbon actif préparé a base ces déchets. Parallélement, les études réalisé
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par (Sirry et al., 2019) sur l'absorption d'ions d’uranium a partir des eaux usées en utilisant le

charbon actif a bas de noyaux de datte démontrent un absorbance relativement éleves par
rapport aux autres bio-absorbants rapportés dans la littérature. Dans le méme sens (Danish et
al., 2017) utilisent grains de date pour la préparation de charbon actif. Les résultats démontrent

une capacité d’adsorption de 210 mg/g (Figure 11).

Figure 11 : la grande surface des grains de date apres transformation en charbon actif.
(A) avant (B) apres I'adsorption de colorant ""Rhodamine B".
Source (Danish et al., 2017)

Egalement (Darweesh et Ahmed, 2017) trouvent que la capacité d'adsorption de
lévofloxacine par le charbon actif préparé a partir des noyaux de datte est trés élevé en
comparaison avec les zéolithes synthétiques, les argiles et les biochars. Donc le charbon actif
préparé a base des fibres de palmier dattier peut étre remplacé le charbon actif commercial pour

éliminer les différents polluants grace a leur capacité élevée d’adsorption et ces faibles couts.

1.7.1.3 Utilisation comme un matériau composites a fibres naturelles

Les fibres de palmier dattier (Phoenix dactylifera L) sont considérées parmi les fibres
naturelles qui attirent 1’attention de beaucoup de spécialistes derniérement dans le domaine de
matériaux composites pour des différentes applications. (AL-Oqgla et al., 2014) citent que ces
fibres possedent des bonnes propriétés d'isolation thermique et acoustique. Des tests des
propriétés physiques et mécaniques ont été effectué sur les rachis de trois especes de palmiers
a savoir le palmier canari, le palmier dattier et le palmier washingtonia ainsi que la faisabilité
de leur utilisation comme matériau de construction (panneaux de particules) a été evaluée. Les
résultats démontrent que les panneaux de particules testés (Figure 12) ont des bonnes propriétés

d'isolation thermique ainsi que des mémes performances comme les panneaux de particules de
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bois conventionnels (Ferr et al., 2018).

palme de canaries palme de washingtonia  palmier dattier

Figure 12 : Panneaux de particules fabriqués avec des rachis de différentes espéces de palmiers,
source (Ferr et al., 2018)

Il est cité aussi que les fibres naturelles composites de palmier dattier de différents
parties (folioles, régimes, hampes, lifs et rachis) ont des propriétés mécaniques, physiques et
thermiques compétitives. En raison de leurs propriétés exceptionnelles, de leur grande
disponibilité et de leur prix avantageux, les fibres de palmier dattier peuvent remplacer de
nombreuses autres fibres dans de nombreuses applications. Ils ont un potentiel élevé dans le
domaine d'isolation thermique et acoustique ainsi que pour le renforcement de nombreux
matériaux (Elseify et al., 2019). Une autre étude sur les fibres de rachis du palmier dattier de la
variété de Ghars démontre que ces fibres peuvent renforcer les bio-composites dans des
diverses applications d'ingénierie (Boumediri et al., 2019). Parallélement une étude sue les
fibres de rachis du palmier dattier démontrent que ces fibres peuvent intégrer dans des
applications dans la fabrication de cordes ainsi que pour le renforcement de gypse et de

composites polymeres (Elseify et al., 2020).

1.7.2 Valorisation énergétique des déchets de palmier dattier

La valorisation énergétique des déchets de palmier dattier est abordée par plusieurs
chercheurs. Des études expérimentales sur 1’évaluation du potentiel énergétique des résidus de
palmier dattier (rachis et folioles) démontrent une capacité de 12,1 a 14,4 MJ / kg (Sanjay
Kumar et al., 2019). Une valeurs calorifiques supérieures de 18,47 MJ / kg est obtenu par
(Akhtar et al., 2019) dans leurs études sur de rachis et folioles. Parallélement dans les travaux
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de (Jonoobi et al., 2019) ils est citée que les folioles seuls possédent une capacité calorifique
entre 17,9 et 19 MJ / kg. Alors que les études de (Mallaki et Fatehi, 2014) sur une meélange de

déchet de palmier dattier ( folioles séchées, spathes, grains et les pétioles) démontrent une
valeur calorifique de 17.6 MJ / kg. A travers ces résultats, le palmier dattier peut considérer
comme une source d'énergie alternative durable et renouvelable en utilisant des technologies

de bioconversion appropriées pour leur exploitation (Figure 13).

Biomasse

(lignocellulosique et algal)

Conversion Conversion Conversion
biochimique hydrothermale thermochimique

| Prétraitement ] e i Liquéfaction

Pyrolyse

\1, * Co-gazéification
Hydrolyse Syngaz 4

“’ ‘l’ Goudron Bio-huile Gaz Char

A

| Fermentation /| poentation | Catalyse Fisher- \ 4 v vV VvV
‘1’ \l, Tropsch Puissance thermique combinée
Biocarburants : *
(bioalcool, Bioéthanol
biohydrogene,

biogaz)

Figure 13: Les trois voies principales de conversion de la biomasse en bioénergie ;
source (Zabed et al., 2019)

1.7.2.1 Pyrolyse

Les résidus de palmier dattier ont le potentiel d'étre des bonnes matieres premieres de
pyrolyse pour produire des produits biochimiques ou des biocarburants. Sa valeur calorifique
¢élevée fait d’elle une bonne matiére premiere pour différents processus de conversion d'énergie
thermochimique (Sulaiman et al., 2019). Une étude de la pyrolyse dans un réacteur a lit fixe a
500°C montre que la foliole est un tres bon choix pour la production de biochar et gaz de
synthese avec un rendement de 36,66% et 46,31% en poids respectivement, tandis que la grappe

vide est la meilleur biomasse phoenicicole pour produire le bio-huile avec un rendement de
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25,99% en poids (Bensidhom et al., 2018). Parallelement, des études sur les palmes des

palmiers dattier démontrent que la température et la taille des particules influentes sur la
composition du gaz produit, le taux de H> et CO augmente avec 1’augmentation de la
température (Sulaiman et al., 2019). En revanche, les noyaux de dattes présentent un meilleur
choix pour produire le bio-huile vu sa composition riche en lipide, des études ont montrés que
son rendement peut atteindre 68% en poids avec un pouvoir calorifique de 29,06 MJ/ kg ce qui
est nettement plus élevé que celui de 1’huile de pyrolyse dérivé de la biomasse (Bharath et al.,
2020).

1.7.2.2 Production du bioéthanol

La production du bioéthanol a partir des déchets de palmier dattier est une technologie
prometteuse grace a leur faible cout ainsi que a leur disponibilité et leur nature non comestibles
qui limitent la concurrence directe avec les produits alimentaires. (Taghizadeh-alisaraei et al.,
2019) citent que le colt de production de bioéthanol & partir des folioles de dattes est estimé
entre $0.25 et 0,37 $ le litre, alors que ce colt est doublé lorsque le bioéthanol est produit a
partir des dattes pour devenir 0,68 $. Il est a signalé que la matiére premiére seulement
représente 85,3% du codt total de production. Malgré cela, peu de travaux dans la littérature sur
la production du bioéthanol a partir des déchets lignocellulosiques de palmier dattier (Phoenix
dactylifera L.). Un travail sur la production du bioéthanol a partir des folioles et rachis de
palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) est effectué par (Fang et al., 2015). Les résultats de ce
travail démontrent que le rendement en éthanol pour les folioles dans les conditions optimales
de prétraitement hydrothermal (210oC / 10 min) est 96% contre un rendement de 80% pour les
rachis dans les mémes conditions de prétraitement. Parallelement (Ali et al., 2015) travaillent
sur la production de bioéthanol a partir d'hydrolysats acides de folioles de palmier dattier en
utilisant une co-culture de levures Saccharomyces cerevisiae et Pichia stipitis. Les résultats
démontrent que la levure Saccharomyces cerevisiae seul donne une faible concentration en
éthanol avec 6,68 g / | pendant 30 h d'incubations grace a la forte présence de xylose qui inhibe
la fermentation alcoolique, ainsi que I’incapacité de ce type de levure de surmonté cette
inhibition. En revanche, la concentration en éthanol est augmenté lors de 1’utilisation de la co-
culture Saccharomyces cerevisiae et Pichia stipitis pour atteindre 10,32 g / | en 66 h

d'incubation.

En revanche, la majorité des travaux de recherches dans ce domaine concentrent sur la

production du bioéthanol a partir des dattes ou rebuts de datte. Commencant par un travail sur
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la production de bioéthanol a partir de trois variété de datte de faible valeur marchande

(H’mira, Tinacer et Kaciene) qui a été effectué par (Boulal et al., 2010) depuis 2010 au niveau
de P'URERMS d’Adrar. Les résultats de ce travail démontrent que pour 200 g de pulpes de
dattes de chaque variété une production de bioéthanol aprés une étape de distillation de 22°,
19° et 18° pour les variété H’'mira,Tinacer et Kaciene respectivement. Autre travaux sur la
production du bioéthanol a partir des sous-produits de datte de la variété «Deglet-Nour», ont
été effectués par (Chniti et al., 2014). Les sous-produits de datte ont été obtenus auprés d'une
unité de conditionnement tunisienne des dattes. Trois types de levures ont été testé a savoir
Saccharomyces cerevisiae, Zygosaccharomyces rouxii et Candida pelliculosa. Les résultats
obtenus démontrent que pour une concentration initiale en sucre de 174 kg m?®, les
concentrations d'éthanol étaient 63 kg m*, 33 kg m3 et 41 kg m® pour les trois types de levures
cité ci-dessus respectivement. Autre travail sur la production du bioéthanol a partir du méme
type de déchet cité décidément avec la levure Saccharomyces cerevisiae mais cette fois-ci avec
deux sources d’azote différentes, inorganique (NH4Cl) et organique (extrait de levure) a été
effectué par (Chniti et al., 2012). Les résultats démontrent que le meilleur taux en éthanol (50
g/L) est obtenu avec 1’azote organique contre 36,79 g/L pour 1’azote minéral. Parallélement
(Boulal et al., 2019) produisent un bioéthanol issu de déchets de dattes (Phoenix dactylifera L)
de faible valeur marchande. Ils obtiennent un pourcentage de bioéthanol de 96,83% avec une
densité de 872,5 kg / m®,

1.7.2.3 Production du biodiésel

Selon la littérature actuelle, la production du biodiésel ne s’effectuée pas a partir des
déchets lignocellulosiques des palmiers dattiers (Phoenix dactylifera L.) citées en-dessus
comme les palmes (folioles, rachis et épines), les pétioles, les régimes, les spathes et les
fibrillums (lif) malgré la possibilité de production du biodiésel a partir de la lignine comme il
est citée dans les travaux de (Zhang et al., 2019). La majorité des travaux concentrent sur la
production de biodiésel a partir des grains de datte a cause de leurs richesses en huiles. Une
étude sur la production du biodiésel a partir des grains de datte de variété Iraquienne a été
effectuée par (Fadhil et al., 2017). Les résultats de cette étude démontrent que le rendement en
huile a partir des grains est atteint 10,50%. Cette quantité d’huile donne un rendement maximal
en biodiésel de 52,67% + 1,50. Parallélement (Al-muhtaseb et al., 2019) travaillent sur la
production du biodiésel a partir des graines de dattes de variété Omanienne. Les résultats de ce
travaille démontrent un rendement en biodiésel de 91,6%.

Par ailleurs, peu de travaux de recherches utilisent les rebuts de datte comme source de
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biodiésel. Dans ce cadre (Ghasemi et Moosavi-Nasab, 2020) travaillent sur la production de

biodiesel a partir de dattes de variété Iranienne de mauvaise qualité. Les résultats obtenus
démontrent un biodiesel qui répond aux normes internationales avec un indice de cétane
(52,26), pouvoir calorifique de 40,19 MJ / kg et une densité de 878 kg / m®.

1.7.2.4 Production du biogaz

Les technologies de production du biogaz focus généralement sur deux types de gaz
essentiels a savoir le méthane CH4 et I’hydrogéne Ho grace a leurs pouvoirs calorifiques élevés.

Les déchets lignocellulosiques des palmiers dattiers sont difficilement biodégradables
pour cela, peu d’articles utilisent la technologie de digestion anaérobie pour la production du
bio-méthane a partir de ce type de déchet. Ce type de déchet nécessite un prétraitement avant
digestion. Une étude sur la production du bio-méthane a partir d’'un mélange de déchet de
palmier (pétiole, de rachis et folioles) prétraité par Ca(OH): a été réalisé par (Ismail; et Talib,
2014). Les résultats démontrent que les digesteurs thermophiles produisent et 118,38 ml CH4/
gMO alors que les digesteurs mésophiles produisent seulement 85,9 ml CH4/ gMO.

En revanche, la majorité des articles traitent la digestion anaérobie des déchets des dattes
ou bien directement des dattes communes de faible valeur marchande pour la production du
bio-méthane car ce type de substrat est facilement biodégradable. Les dattes commune de la
variété Digal de la province de Diyala en Iraq ont été utilisés comme substrat pour la production
du bio-méthane dans les conditions thermophile (55°) et mésophiles (37°) (Lattieff, 2016). Les
résultats démontrent un rendement en methane de 133 ml / gMO et 182 ml / gMO pour les
conditions thermophile et mesophiles respectivement. Parallélement, les sous-produits de
I’industrie du sirop de datte de la variété Zahdi en Irak ont été utilisé pour la production du bio-
méthane par (Jaafar, 2010). Un rendement en méthane de 613 ml CH4/ gMO a été obtenu par
le substrat contenant I'extrait de levure comme nutriment en comparaison avec 579 ml CHa/
gMO produit aupres de substrat brute.

Passant a la production du bio-hydrogéne a partir des déchets lignocellulosiques des
palmiers dattiers. Les travaux a propos de ce sujet sont trés rares. Un article sur la production
de bio-hydrogene a partir de dattes pourries de I’Egypte montre un rendement en bio-hydrogéne
de 162 ml H2/g de datte (Abd-alla et al., 2011).

1.8 Conclusion

Ce chapitre abordait le sujet de la biomasse en général, ses différentes définitions, ses

différentes sources ainsi que les quatre générations de celui-ci. La concentration était sur la

biomasse lignocellulosique et surtout celui du palmier dattier qui constitue le substrat de la
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présente thése. Les palmiers dattiers (Phoenix dactylifera L.) sont discutait en détail sa

définition, sa description morphologique, sa distribution dans le monde en Algérie et dans la
région d’Adrar. Le nombre des palmiers dattiers, ses différentes variétés et surtout la variété
H’mira et ses différents types de déchets surtout les folioles seches (substrat de la présente
these) sont discutées en detail aussi. A la fin de ce chapitre une discussion des différents types
de valorisation des déchets de palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) et surtout la valorisation
énergétique a été evoquée.

Parmi les différents types de valorisation énergétique des déchets lignocellulosiques des
palmiers dattiers (Phoenix dactylifera L.) il y avait la technique de digestion anaérobie pour la
production du bio-méthane. Cette technique est facile, moins couteuse, caractérisé par trois
avantages a savoir 1’élimination des déchets, la production de la bioénergie (CH.) et la
production d’un fertilisant riche en nutriment pour les sols squelettique saharien. C’est une
technique qui contribué effectivement au développement durable, malgré cela, les articles qui
traitent la digestion anaérobie des déchets lignocellulosiques des palmiers dattiers sont tres
rares. La majorité des articles traitent les dattes de faible valeur marchande ou bien les déchets
des dattes et les grains des dattes qui sont généralement orienté vers I’alimentation des bétails.
Pour cela, parmi tous les types de valorisation énergétique évoqué ci-dessus, le choix était sur
la technique de digestion anaérobie. Le chapitre qui suit traite une description détaillée du
processus de digestion anaérobie ainsi que les différentes techniques d’amélioration de la DA

de la biomasse lignocellulosiques.
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CHAPITRE IlI: ETUDE THEORIQUE DE LA
Partie théorique DIGESTION ANAEROBIE

I1.1 Introduction

Parmi les techniques prometteuses de valorisation et transformation de la biomasse en
énergie renouvelable il y a la digestion anaérobie (DA). Est un procédé biochimique qui permet
la bioconversion des déchets organiques en produits gazeux (CH4 et CO>) et en fertilisant stable
(digestat) en absence d'oxygéne. Le biogaz est peut utiliser pour la production d’électricité, de
chaleur ou bien comme carburant pour les véhicules comme illustre la Figure 14. Ce procédé
passe par une succussion des étapes liées étroitement entre elles. Chaque étape est réalisée par
un groupe des microorganismes. L opération globale est controlée par des différents facteurs
physiques et chimiques. Ce chapitre discute le processus de la digestion anaérobie, ses
définitions, ses étapes, sa microbiologie et les facture influengant ce dernier. Il discute aussi les
différentes techniques de prétraitement de la biomasse lignocellulosqieu a fin d’améliorer la

digestion anaérobie ainsi que les produits de la méthanisation (biogaz et digestat).

Prétraitement Physique,
Chimique ou Biologique

Biomasse lignocellulosique

ﬁl
% Biomasse lignocellulosique prétraité
g /

Liqueur riche en lignine X p
Fumier d'animaux

\_|_l :,

Electricité
Du biogaz au méthane /
-t Chaleur

N
Y @ Carburant
A 4

m [
\. -

5 ﬁigestat

Digest;(_mnAnaérobie

Figure 14 : Valorisation la biomasse en bio-méthane par digestion anaérobie ;
source (Abraham et al., 2020b) modifier.
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11.2 Définitions de la digestion anaérobie

Certains chercheurs considere la DA comme une technologie simple, qui convertit
I'énergie liée chimiquement dans la matiére organique soluble en un produit gazeux riche en
énergie (CH4) et un sous-produit stabilisé riche en éléments nutritifs (Digestat) (Wellinger et
al., 2013). Elle est considérée aussi comme l'un des procédés les mieux adapté pour la
stabilisation et le traitement des boues primaires des stations d'épuration des eaux usées. Une
réduction nette de la quantité des solides et la destruction des organismes pathogenes sont
également accomplies dans le processus (Ersahin, 2018). D’autres avait défini la DA comme
une succession de processus biologiques dans lesquels les microorganismes décomposent les
matiéres biodégradables en absence d'oxygene (Huang, 2012).

Dans le méme optique, 1’association RECORD considére la DA comme une
minéralisation de la matiére organique en dioxyde de Carbone et en méthane. Aussi, ce
phénomene est le résultat d’une succession de réactions biochimiques réalisées en conditions
anaérobies dans un milieu trés réducteur (Record, 2009). Certains d’autres, expliquent le terme
«digestion anaérobie» par le fait que les bactéries transforment le substrat et le digérent, libérant
du CHa, du CO; et d’autres gaz en trace (Tasneem et al., 2012). Elle est également appelée «
fermentation anaérobie » ou simplement « fermentation ». Elle est essentiellement un processus
biologique avec des réactions chimiques / biochimiques associées, il peut étre correctement
appelé une « réaction ».

Dans ce cadre, (Gerardi, 2003), cite que le terme «fermentation» a été d'abord utilisé par
Pasteur pour définir la respiration en absence d'oxygéne moléculaire libre. La fermentation peut
étre définie comme une respiration dans I'obscurité (pas de photosynthése) et n'implique pas
I'utilisation d'oxygene moléculaire libre. De ce fait, les ions de nitrate ou nitrite se sont les
accepteurs finaux des électrons des composés organiques dégradés. Par conséquent, la
respiration peut se produire par plusieurs voies fermentatives, y compris la réduction des
sulfates, la production d'acide mixte et la production de méthane. Briévement, la fermentation
est une forme de respiration anaérobie. Deux types de bactéries responsables de cette opération,
anaérobies facultatifs et anaérobies strictes. Cette fermentation implique la transformation de
composés organiques en divers produits inorganiques et organiques. Pendant la fermentation,
une partie d'un composé organique peut étre oxydée tandis qu'une autre partie est réduite. C'est
a partir de cette oxydo-réduction des composés organiques que les bactéries de fermentation
obtiennent leur énergie et produisent de nombreux composes organiques simples et solubles.

Par ailleurs, la DA est considérée comme une technologie tres flexible, acceptant une
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large gamme de différents types de substrats, produisant un support énergétique (méthane). Le

méthane résultant peut étre directement injecté dans le réseau de gaz ou utilisé comme carburant
pour les véhicules. Alternativement, il peut étre converti en électricité. La flexibilité et la
simplicité du processus de DA peuvent ainsi contribuer & la durabilité économique et
environnementale grace a la réutilisation du digestat résiduel comme amendement du sol et au
recyclage potentiel des éléments nutritifs des plantes en tant que NH4* et PO4> dans le liquide
de digestion. De cette facon, la DA permet de fermer les cycles de I'énergie, de I'eau et des
nutriments a différentes échelles, ressemblant ainsi a la «politique de non-déchets» intrinseque
a la nature (Wellinger et al., 2013) .

1.3 Le processus de digestion anaérobie (AD)

Selon les types de microorganismes ainsi que les réactions chimiques et ou
biochimiques effectuées (voies métaboliques), les spécialistes ont divisé le processus de DA a
plusieurs étapes. L'hydrolyse, I'acidogenése, I'acétogenese et la méthanogenese, ce sont les
étapes citées par la majorité des auteurs (Akunna, 2019), (Gould, 2015), (Wukovits et W
Schnitzhofer, 2009) ainsi que d’autres. (Tezel et al., 2011) ainsi que (Stamatelatou et al., 2011)
ajoutent la phase de désintégration avant la phase d’hydrolyse. D’autres groupe de chercheur,
comme (Moletta, 2008), (Verma, 2002), (Borja, 2011) et d’autres, regroupent les deux phases
d'hydrolyse et d'acidogenese en une seule phase appelée « hydrolyse et acidogénes » car elles
sont effectuées par le méme groupe de bactéries « entérobactéries » . En revanche, (Zhang,
2014), regroupe l'acidogenese et l'acétogenése en une seule étape nommée fermentation.
Chaque étape est effectuée par une communauté de bactéries et d’archéobactéries qui agissent
en tant qu'élément métabolique pour produire le méthane et le dioxyde de Carbone par une série
de réactions séquentielles et simultanées. Les produits finaux d'un métabolisme du groupe sont
employés comme substrat par le prochain groupe. Ci-dessous, une explication détaillée de

toutes ces étapes (Figure 15).
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Figure 15 : les étapes du processus de digestion anaérobie ; Informations collectées auprés de
(Batstone et al., 2002)(Stamatelatou et al., 2011)
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I1.3.1 Désintégration

La premiére étape dans le processus de digestion anaérobie est la désintégration. Selon
(Tezel et al., 2011) ainsi que (Stamatelatou et al., 2011), la désintégration est un processus
physique plutdt qu'un processus biochimique, qui provoque la dissociation des déchets
complexes en des polymeéres organiques comme les carbohydrates, les protéines, les lipides et
les particules inertes. Par conséquent, et selon (Batstone et al., 2002) I'étape de désintégration
pourrait peut comprendre un ensemble de processus telles que la lyse, la désintégration non
enzymatique, la séparation de phases, et la rupture physique comme le cisaillement. (Appels et
al., 2008) ont démontré que toutes les techniques de prétraitements entrainent une lyse ou une
désintégration des cellules de boue, libérant et solubilisant la matiére intracellulaire pour les
prochaines étapes de la digestion anaérobie, transformant la matiére organique réfractaire en
espéces biodégradables et rendant ainsi le matériau plus facilement disponible pour les
microorganismes. (Souza et al., 2013) démontrent que le prétraitement augmente la cinétique
de désintégration des particules organiques complexes. (Zubrowska-sudol et al., 2018) trouvent
que la désintégration mécanique des boues avant digestion a contribué a la libération de
composés rganiques des boues activées ultérieurement, amélior la digestion anaérobie sans

intensifier le processus d'acidification.

11.3.2 Hydrolyse

La deuxiéme étape est I’hydrolyse. Selon le (CNRTLF, 2017), I'hydrolyse est le
fractionnement d'un composé par l'action directe ou indirecte de I'eau, de fagcon gu'il apparaisse
de nouvelles molécules, "hydro™ signifie "eau™ "lyse" signifie "fractionnement”. (Kumara
Behera et Varma, 2016a), définissent 1’hydrolyse comme étant une réaction chimique par
laquelle la décomposition de I'eau se produit pour former des cations H* et des anions OH". En
revanche, la majorité des auteurs cité ci-dessus approuvent qu'il y a une réaction chimique et
ou biochimiqgue de fragmentation des grandes molécules insolubles (polymeéres) en plus petites
molécules solubles (monomeres) cette réaction est appelée "Hydrolyse". Les grandes molécules
insolubles sont constituées de nombreuses petites molécules (des oligomeres et des monomeres)
reliées par des liaisons chimiques. Les petites molécules sont solubles et se transforment
rapidement en solution une fois que les liaisons chimiques sont rompues.

Les bactéries hydrolytiques ou anaérobies facultatives et les anaérobies qui sont
capables d'effectuer I'hydrolyse réalisent la rupture de ces liaisons (Anukam et al., 2019).
Certains polymeéres, tels que les carbohydrates non structuraux (L'amidon et les sucres simples),

les protéines et les lipides, sont facilement dégradés par des microorganismes, c'est-a-dire
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labiles, tandis que d'autres composés, tels que les carbohydrates structurels (lignine, cellulose

et I'némicellulose), sont résistants a la décomposition, c'est-a-dire récalcitrants, c'est la raison
pour laquelle ces composants nécessitent une hydrolyse préalable (Megonigal et al., 2013).
D’autres auteurs soulignés que les carbohydrates, les protéines et les lipides, doivent étre
hydrolysés en monomeres dégradables avant la digestion anaérobie. L’importance de cette
phase d’hydrolyse se manifeste par la difficulté¢ d’entrer de ces complexes polymeéres dans une
cellule bactérienne ou ils peuvent étre dégradés. Donc I'hydrolyse est la premiére étape requise
pour [l'utilisation microbienne de biopolyméres complexes (Plant et al., 2019). Apres
I’hydrolyse, les monoméres tels que le glucose et le fructose peuvent pénétrer dans une cellule
bactérienne et se dégradent. En améliorant I'étape d'hydrolyse, la matiére organique devient
plus disponible pour les bactéries anaérobies, la digestion s’accélére et le volume du biogaz

produit augmente (Donoso-Bravo et al., 2011)

11.3.2.1 Les principales réactions d’hydrolyse

Durant cette étape, les bactéries hydrolysent les polymeéres (carbohydrates, protéines et
lipides) en monomeres (monosaccharides, acides gras, acides aminés). Le processus est catalysé
par des enzymes telles que la cellulase, la cellobiase et I'amylase pour les carbohydrates, la
protéase pour les protéines et la lipase pour I'nydrolyse des lipides (Tezel et al., 2011). Ces
enzymes permettant de rendre la matiére organique (des biopolymeéres complexes) assimilable
dans le métabolisme microbien en brisant les liaisons chimiques des biopolymeres pour devenir
sous forme des petites molécules telles que les sucres, les acides organiques complexes qui
peuvent se absorber par la cellule bactérienne (Kleinsteuber, 2019).

11.3.2.1.1 Les carbohydrates :

Ce sont des polysaccharides hydrolysés en sucres simples, des monomeres qui les
composent (glucose et cellobiose).

Selon la nature de la liaison glycosidique, les forces inter-moléculaires et la taille
moléculaire, les polysaccharides se subdivisent en deux principaux groupes, polysaccharides
structuraux (lignocellulose) et polysaccharides non structuraux (amidon) (Rodrigo, 2012). Ci-

dessous la voie métabolique de ces polysaccharides.

Polysaccharides structuraux (lignocellulose) :

La matrice lignocellulosique se compose principalement de trois différents types de
polymeres, a savoir la cellulose, I'némicellulose et la lignine. Ces trois polymeres sont

difficilement biodégradables et insolubles dans I’eau.
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= Lacellulose:

La cellulose est polymére liés par des liaisons B-1,4-glycosidiques, il est hydrolysée en
cellobiose en premiére étape et convertit en glucose par la B-glucosidase dans les processus
biochimiques ultérieurs (Szentner et al., 2019).

= Les hémicelluloses :

L'hémicellulose est un polymere amorphe, I'nydrolyse de ce dernier donne un mélange de sucres
hémicellulés (mannose, galactose, glucose, xylose et arabinose) pour ensuite les fermenter en
biogaz (Rahman et al., 2019).

= Lalignine:
L'hydrolyse de la lignine produits des composés phénoliques et aromatiques qui sont
considérés comme des substances toxiques pour les microorganismes méthanogéenes (Monlau
etal., 2013).

Les polysaccharides non structuraux — (amidon)
L'amidon est un polymere de glucose constitué de deux polysaccharides principaux a savoir

I’amylose et I’amylopectine. Ces deux polymeres représentent 98 a 99% de son poids sec, le
reste est compose des lipides, de protéines, des pentosanes et de quelques minéraux (Castro et
al., 2020). 11 s’hydrolyse plus rapidement que les matériaux cellulosiques. Cependant certaines
formes d'amidons sont insolubles et résistantes a la dégradation comme par exemple, le pain de
blé (Rouez, 2008). L ’hydrolyse de I’amidon s’effectué par trois amylases plus connues qui sont
l'a-amylase, la p-amylase et la glucoamylase, il libére le glucose, les sirops riches en fructose
ou le maltose (Kochan et al., 2020).

L’Eq. n® 01. résume I’hydrolyse des carbohydrates qui donne finalement le glucose
(Munda et al., 2012) :
(CeH1905),, + nH,0 — nCgH1,04 Eq.1

11.3.2.1.2 Les protéines

Les protéines sont hydrolysées par des enzymes extracellulaires comme les protéases,
en polypeptides, Ammoniac et en acides aminés qui les composent. L’hydrolyse de ces derniers
est plus lente que celle des glucides (Zhang et al., 2020) (Vidal et al., 2000).

11.3.2.1.3 Les lipides :
L’hydrolyse des lipides dans les conditions anaérobies s’effectue par un groupe de

lipases. Les lipides sont hydrolysés en glycerol en acides gras a longue chaine. Ces derniers
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sont dégradés par la f-oxydation en acetate, en acides gras a courte chaine, en H> et en bio-
méthane (Salama et al., 2019)

I1.3.3 Acidogenése

Les produits de I'nydrolyse sont transformés par des bactéries identiques ou différentes
aux métabolites intermédiaires. Cette étape métabolique est connue sous le nom d'acidogenése
(Sagor Kumar et al., 2019). L’acidogenése est un processus métabolique dans lequel les
composes organiques servent a la fois comme donneurs et accepteurs d'électrons(Gujer and
Zehnder, 1983) (Megonigal et al., 2013).

La fermentation et I'acidogénese se rapportent au méme processus de conversion des
sucres et des acides aminés en composés plus simples avec un petit poids moléculaire
(principalement des acides et des alcools). Pour plus de détail les produits d’hydrolyse
« monosaccharides, acides aminés et acides gras» sont transformés en acides gras volatils
(propionique, butyrique, acétique), en alcools, en dioxyde de Carbone et en hydrogene par les
bactéries acidogénes (Liebetrau et al., 2019). Des sous-produits tels que I'Ammoniac (NHs) et
le sulfure d'hydrogéne (H2S) sont également produits (Liu et al., 2011). Les principaux acides
formés dans cette étape comprennent l'acide acétique (CH3COOH), l'acide propionique
(CH3CH2COOH), I'acide butyrique (CH3CH2CH2COOH) et I'éthanol (CH2HsOH) (Lausund,
2014). Les résultats de certains études démontrent que l'acide organique est transformé en
acétate et en butyrate, fournissant des substrats idéaux pour la digestion anaérobie (Gu et al.,
2018) .1l est a noter que le butyrate est un produit final commun en acidogenése
(Siriwongrungson et al., 2007).

11.3.3.1 La vois métabolique de chaque produit d’acidogénese

11.3.3.1.1 Les sucres :

L’acidogénése des sucres suit une voie de fermentation mixte entrainant la formation
d'acides propioniques, butyriques, acétiques, d'éthanol, de butanol et d'hydrogene (Batstone et
Jensen, 2011).

11.3.3.1.2 Les acides aminés :

Les acides aminés sont transformés en acides organiques par deux réactions
biochimiques a savoir la transamination ou les acides aminés réagissent avec 1’acide a-
cétoglutarique forment principalement des acides pyruvique et oxaloacétique, ainsi que la

réaction de Stickland ou les acides aminés sert de donneur ou accepteur d'électrons ce qui
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entraine la formation des acides organiques comme 1’acide carboxylique (K.Wang et al., 2010).

11.3.3.1.3 Les acides gras a longue chaine :

L’acidogénése des acides gras a longue chaine permis la transformation de ces derniers
a des acides gras a courte chaine avec la production des grandes quantités de dioxyde de
Carbone et d’'hydrogene. Le produit final qui génére plus d'énergie pour les bactéries acidogenes
est l'acétate (Minteer, 2011). Cependant, la production d'acétate n'est possible que si la pression
partielle d’hydrogéne est suffisamment faible (10-3 atm) (Harper et Pohland, 1986) in (Monson
et al., 2007). Avec des niveaux élevés d'hydrogéne, la production d'acide propionique
prédomine a des valeurs de pH neutres, car les propionibactéries ne sont pas affectées par la
pression partielle de I'nydrogene (Mccarty et Mosey, 1991). La présence d'une concentration
en exces d'acides volatils peut causer des toxicités pour les bactéries méthanogenes, il peut étre

corrigé avec l'addition d'un composé alcalin.

I1.3.4 Acétogénese

La quatrieme étape dans le processus de digestion anaérobie est 1’acétogénese. Cette
derniére se base sur la synthese de I'acétate, qui comprend la formation d'acétate par la réduction
du CO; et la formation de l'acétate a partir d'acides organiques (Angelidaki et al., 2011). D’une
autre facon, l'acétogenése, est considérée comme une oxydation anaérobie des acides gras a
longue chaine (AGV-LC) et a courte chaine (AGV) (Alvarez, 2003).

11.3.4.1 Formation d’acide acétique, de dioxyde de Carbone et d’hydrogene

Plusieurs auteurs citent que les acides gras volatils (propionate, butyrate, valérate, etc.),
les alcools (comme I'éthanol) ainsi que d’autres molécules organiques produites dans I'étape
d'acidogénese catabolisés en acide acétique, en dioxyde de Carbone et hydrogéne par les
bactéries acétogenes (Minteer, 2011) (Gerardi, 2003), selon les Eqg.s n 02, 03, 04, 05, 06,07 et
08 décrite par (Deublein et Steinhauser, 2008).

CH4(CH,)COOH + 2H,0 - CH,COOH + CO, + 3H, Eq2
CH;CHOHCOO~™ + 2H,0 — CH;CO00~ + HCO3 + H* + 2H, Eq3
CH;(CH,)OH + H,0 — CH5COOH + 2H, Eq.4
CHs(CH,),C00~ + 2H,0 - 2CH,C00~ + H* + 2H, Eq.5
(CH3),CHCH,CO0~ + HCO3 + H,0 —» 3CH,CO00~ + H, + H* Eq.6
CHs(CH,),COOH + 4H,0 — 3CH;CO00~ + H* + 5H, Eq.7
CHs(CH,)3COOH + 2H,0 — CH;CO0~ + CH;CH,COOH + H* + 2H, Eq.8
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Par ailleurs l'acétogenése est une phase qui représente I'efficacité de la production de

biogaz, car environ 70% de méthane produit vient de la réduction des acétates (Krzysztof
Zieminski, 2012). Le groupe des bactéries acétogenes est tres diversifié et présentent une large
gamme de capacites cataboliques, y compris l'utilisation de sucres, d'acides, d'alcools, de
groupes methoxyle aromatiques dérivés de lignine, de composés C: et Cp, de CO et

d'halogenures de méthyle (Megonigal et al., 2013).

11.3.4.2 Formation d’hydrogéne et d'acétate

Concernant les bactéries acétogénes syntrophiques ce sont des producteurs obligatoires
d’Hydrogene. En revanche, la formation d'acétate par ce type des bactéries fonctionnent seules
et n'est donc thermodynamiquement possible qu'avec une tres faible pression partielle
d'’hydrogéne (Deublein et Steinhauser, 2008). Ainsi, leurs énergie est dérivée de substrats et ne
peuvent obtenir cette énergie nécessaire a leur survie et a leur croissance qu’a de tres faible
concentration d' Hydrogéne (Wellinger et al., 2013). En conséquence, leurs survies dépendent
donc de I'élimination de I’hydrogéne soit par les bactéries méthanogénes consommant
I'nydrogeéne, soit par les bactéries sulfato-réductrices (réduction des sulfates en sulfures). De ce
fait, les bactéries syntrophiques, ont besoin d’étre associées a une espéce qui consomme
I’hydrogéne pour se développer (Record, 2009). Inversement, il est a noter que les organismes
méthanogenes ne peuvent survivre gu'avec une pression partielle plus élevée d'hydrogene. Ils
éliminent constamment les produits du métabolisme des bactéries acétogéne productrices
obligées d’hydrogene et gardent ainsi la pression partielle d'hydrogene, a un faible niveau
approprié pour ces bactéries. Lorsque la pression partielle d'hydrogene est faible, I’Hz, le CO>
et I'acétate sont principalement formeés par ce type de bactérie (Deublein et Steinhauser, 2008).
Par conséquent, le H> doit étre converti en méthane au méme rythme que celui produit. Il en
résulte un haut niveau de symbiose entre les acétogenes syntrophiques et les méthanogenes
(Mortier et al., 2016). Une coopération symbiotique entre deux bactéries métaboliquement
différentes qui dépendent I'une de l'autre pour la dégradation d'un substrat, généralement pour
des raisons énergétiques (Megonigal et al., 2013).

Lorsque la pression partielle d'hydrogéne est plus élevée, les acides butyrique,
capronique, propionique et valérique et de I'éthanol sont principalement formés. La conversion
anaérobie de ces produits s'effectue énergétiquement au détriment de la méthanogénie, ou ceux-
ci recoivent en retour les substrats (H2, CO-, acide acetique) nécessaires a la croissance de la
bactérie acétogene (Deublein et Steinhauser, 2008). En outre, des acétogenes ont été isolés

étaient capables d’effectuer une acétogeneése inverse lorsque 1'acétate est converti en CO; et Ho
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(Zinder et Koch, 1984) in (Megonigal et al., 2013).

11.3.4.3 Formation de |'acétate

Lorsque I'acétate est seul produit final réduit, les bactéries sont du type homoacétogenes.
Pour produire de I’acétate, ces bactéries peuvent utiliser soit la réduction du CO> par H2 soit un
substrat carboné (des saccharides) (Moletta, 2002) (Liu et al., 2011), ces bactéries augmente la
concentration d'acide acétique et réduit la pression partielle d'hydrogéne dans le réacteur.
Cependant, l'acide acétique produit par ces bactéries représente 1 a 4% dans les digesteurs
mésophiles et 3-4% dans les digesteurs thermophiles (Liu et al., 2011).

Les homoacétogene sont comme tous les autres anaérobies car ils ont besoin d'un
accepteur terminal d'électrons autre que de I'oxygene. Le CO; sert a cette fin lorsque la voie
acetyl CoA est engagée (Drake, 1994). L'acétyl CoA est un intermédiaire dans la formation de
I'acétate et du butyrate a partir du pyruvate (Dijkstra et al., 2005). les substrats organiques et les
intermédiaires (propionate, butyrate) seront tous transformés en acéetyl-CoA, et enfin en acetate,
en Hz et en COy, et catalysees par I'acétate kinase (Schink 1997) in (Luo and Angelidaki, 2013).
La voie de l'acétyl-CoA est responsable de la fixation anaérobie du CO2 en obscurité dans les
composés organiques, et la plupart des acétogénes peuvent utiliser cette voie pour réduire le
CO- pendant I'oxydation du H2 pour former I'acétate de fagon autotrophique (Drake, 1994).

Par exemple, la voie acétyl-CoA est I'un des trois processus intégrés pendant I’utilisation
du glucose. Les bactéries homoacétogéniques convertissent 1 mole de glucose en 3 mole
d'acétate par voie de glycolyse et d'acétyl-CoA (Drake, 1994). Le catabolisme acétonique du
glucose a l'acétate est théoriquement possible, suivi de sa dégradation par rapport au CHs et au
COo, soit une voie de dégradation majeure dans les milieux anaérobies, car il est trés favorable
thermodynamiquement (Megonigal et al., 2013). Dans une réaction typique de fermentation
d'acétate, le glucose est converti en deux moles d'acétate et deux moles de CO-. Le glucose est
d'abord oxydé en pyruvate par glycolyse (boite A). Le pyruvate est ensuite décarboxylé et oxydé
en acétyl-CoA, qui est ensuite soumis a la phosphorylation et a la conversion en acétate par
I'intermédiaire de I'acétate kinase (boite B). Les procédés conceptualisés dans les boites A et B
représentent collectivement 2 moles d'acétate par mole de glucose. Cependant, les acétromes
peuvent réduire les deux molécules de CO> a I'acétate en donnant au total trois moles d'acétate.
C'est-a-dire le CO> est ensuite utilisé comme évier terminal pour les huit équivalents reducteurs
générés pendant la glycolyse et I'oxydation du pyruvate (boite C). Ce dernier processus, celui
de la boite C, est la voie acétyl-CoA et est responsable de la formation de la troisieme molécule
d'acétate (Drake, 1994).
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Par ailleurs, les bactéries homoacétogénes sont des experts dans I'utilisation et la

transformation des composés en un Carbone. Par conséquent, certains homoacétogenes puissent
utiliser le monoxyde de Carbone comme seule source d'énergie. Le monoxyde de Carbone est
converti en acétate selon I'Eq. n°9 suivante (Drake, 1994):

4C0 + 2H,0 —» CH3;C00~ + H* + 2C0, Eq.9.

(Zhang, 2011) ajoute que dans le cas ou la pression d’hydrogéne est élevée, les populations
mises en jeu sont les homoacétogeénes produisant principalement de I’acide propionique et de
I’acide butyrique qui ne sont que trés lentement dégradables en acide acétique. Dans ce contexte
(Siriwongrungson et al., 2007) par des expériences isotopiques ont constatés que I'hydrogene
produit a partir de la dégradation du butyrate réagit immédiatement avec du CO> pour former

de I'acétate par homoacétogenie.

11.3.4.4 Formation des produits sulfureux

Les bactéries acétogénes sulfato-réductrices sont susceptibles de dégrader le lactate et
I'éthanol, mais pas les acides gras et les composés aromatiques (Deublein et Steinhauser, 2008).
La sulfato-réduction se produit toujours lorsque le sulfate est présent (Fedorovich et coll., 2003)
au déetriment de la production de méthane. Le sulfate joue le role d’un accepteur d’électron et
consomme un certain nombre de molécules organiques produites par 1’acidogenése (en
particulier les acides organiques comme l’acétate, le propionate ou le butyrate, ainsi que
I’hydrogéene). La réduction des sulfates conduit a la production d’ions sulfures HS", de sulfures
métalliqgues HSM (formant les précipités noirs responsables de la couleur caractéristique des
milieux anaérobies), et d’hydrogéne sulfuré H2S qui n’est pas sans effet sur les procédés a
différents niveaux. Il semble que la molécule d’H2S agisse comme un composé toxique qui
affecte ’ensemble de la chaine trophique. Il contamine le biogaz. La présence d’H2S dans le
biogaz a des conséquences particulierement néfastes sur les systemes de valorisation (Record,
2009).

I1.3.5 Méthanogenése

La derniére étape de la digestion anaérobie est la méthanogénese. Durant cette étape les
Archaeas méthanogénes convertissent les composés de 1’étape précédente en simple produit
finaux principalement en CH4 et CO2 (Zhang, 2014). Le méthane est produit principalement

par deux voies selon la description ci-dessous.
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11.3.5.1 Principales voies de production du méthane

11.3.5.1.1 Le méthanogénes acétotrophes :
Il s’effectué par un type des Archaeas qui consomment 1’acide acétique pour générer le
méthane et le dioxyde de Carbone (Zhang, 2011) selon la réaction n°10 suivante,
CH3;COOH — CH, + CO, Eq.10
D’autres auteurs citent la méthanogénése acétotrophique suivre la voie acétoclastiques
selon I’Eq. n° 11 (Fotidis et al., 2013) :
CH5;CO0™ + H,0 = CH, + HCO3~ Eq.11
La méthanogénese acétotrophique est responsable de 70 % de méthane produit dans les
digesteurs (Record, 2009). aussi M. Gerardi (Gerardi, 2003) cite que l'acétate est le principal
acide organique ou acide volatil utilisé comme substrat par les Archaeas qui forment le
méthane. En revanche, ces Archaeas utilisent a la fois I’acétate comme un donneur et accepteur
d’électron (Zhang, 2014). A des températures comprises entre 50° C et 65° C, la méthanogénése

acétique est favorisée par des concentrations élevées d’acétate (Batstone et al., 2014).

11.3.5.1.2 Le méthanogenes hydrogénotrophes :
Il s’effectué par un type de Archaeas qui utilisent les substrats carbonés sous sa forme
bicarbonate HCOs', elle est responsable sur la réduction du Carbone par I'nydrogene pour
générer le méthane (Zhang, 2011) selon la réaction n°12 suivante :
HCO3 + 4H, + H* - CH, + 3H,0 Eq. 12
Cette réaction représente 1’élimination d’hydrogéne par oxydation, ce qui conduit a la
neutralisation du pH et traduit le réle important des bicarbonates dans le processus anaérobie
(Zhang, 2011). Quoique, cette réaction est peu favorable sur le plan thermodynamique elle peut
entrer en compétition avec d’autres réactions lorsque les bactéries acétiogenes vivent en
symbiose avec d'autres organismes non méthanogénes qui utilisent le H. telles que les sulfato-
réductrices qui réduisent les sulfates par ’hydrogéne pour générer le sulfure d’hydrogéne
(Deublein et Steinhauser, 2008) (Zhang, 2011) selon I’Eq. n° 13 ci-dessous :
4H, + SO?~ + H* — HS™ + 4H,0 Eq.13
Sous de faibles concentrations en acétate, les bactéries sulfato-réductrices obtiennent de
I'nydrogéne et de l'acétate plus facilement que les Archaeas méthanogénes. Sur des rapports
substrat/sulfate inférieur a 2, les bactéries sulfato-réductrices éliminent les Archaeas
méthanogenes pour obtenir de l'acétate. A des rapports substrat/sulfate entre 2 et 3, la

compétition est trés intense entre les deux groupes bactériens. Aux rapports substrat/sulfate
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supérieur a 3, les Archaeas méthanogene sont favorisées (Gerardi, 2003).

En outre, les Archaeas hydrogénotrophes utilisent 1’hydrogéne comme un donneur
d’électron et le CO2 comme un accepteur d’électron selon la réaction de I’EqQ. suivante n° 14
(Zhang, 2014). Ces Archaeas sont responsables presque & de 27 a 30 % du méthane produit
(Deublein et Steinhauser, 2008) (Monson et al., 2007) :

CO, + 4H, — CH, + 2H,0 Eq.14

La réactions (eq.14) est effectuée par des Archaeas qui oxydent I'acétate en association
syntrophique avec des méthanogenes hydrogéotrophes (Batstone et al., 2014). Les Archaeas
méthanogénes hydrogenotrophes jouent aussi un réle essentiel dans le systeme de transfert
d'hydrogene, réduisant ainsi la pression partielle de I'nydrogene et augmentant I'énergie
disponible pour les non-méthanogenes(Monson et al., 2007). La production de méthane est plus
élevée par rapport a la réduction du dioxyde de Carbone, mais la concentration d’hydrogene est
limitée dans les digesteurs ce qui rend la réaction d'acétate le principal producteur de méthane
(Record, 2009).

11.3.5.2 Autres voies secondaires de production du méthane :

Le méthane est également formé a partir de certains composes organiques autres que
I'acétate a travers la méthanogénese méthylotrophique ou les composés C1 méthyles comme (le
formiate (I’acide méthanoique), le méthanol, la méthylamine, le diméthylsulfure, etc.), sont
transformés en méthane. Ces composés n’ayant qu’une contribution trés secondaire et leurs
transformations est limitée par des especes de I'ordre Methanosarcinalesles qui appartient a
I'ordre Methanobacteriales selon (Eg. n°15). (Zhang, 2011) (Angelidaki et al., 2011).
4CH;0H - 3CH, + CO, + 2H,0 Eq.15

11.3.5.3 Role complémentaire des Archaeas methanogeénes

L'activité métabolique du stade méthanogéne est protégée lorsque la "vitesse de travail"
des bactéries productrices d'acide et des Archaeas formant le méthane sont a peu pres
semblables. Si le stade méthanogene est protége, les acides sont décomposés et un milieu
Iégerement alcalin est obtenu a partir du processus global en raison de la formation d’Ammoniac
(NH3) a partir de groupes amines (-NH2) qui sont libérés par la dégradation des protéines et des
acides aminés. L'Ammoniac libéré dans les boues réagit souvent avec le dioxyde de Carbone et
I'eau, ce qui entraine la production de carbonate d'ammonium qui fournit de l'alcalinité au

systéeme selon I’Eq. 16. Le carbonate d'ammonium est disponible pour réagir avec les acides
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volatils présents dans les boues. Cette réaction conduit a la production de sels d'acides volatils
selon I’Eq. 17 (Gerardi, 2003).

NH; + CO, + H,0 — NH,HCO, Eq.16
NH,HCO; + RCOOH* — RCOONH, + H* + HCO;~ Eq.17

* R représente la partie non carboxyle (-COOH) de I'acide volatil.

1.4 La microbiologie de processus de digestion anaérobie (DA).

L’activité bactérienne contrdlée joue un rdle essentiel dans la réduction de la teneur
organique des boues et des déchets organiques solubles. Cette réduction est effectuée par le
processus de digestion anaérobie grace a I’activité bactérienne anaérobie. Ce processus est
complexe et nécessite une série d'événements bactériens a travers laquelle la matiere organique
est dégradée par différents types de microorganismes qui convertissent les composés
organiques en méthane comme mentionné dans la Figure 16 (Francisci et al., 2015). D’apres
(Angelidaki et al., 2011) trois groupes physiologiques majeurs de microorganismes sont
responsables a la réalisation des étapes de ce processus, ce sont les bactéries primaire de
fermentation  (hydrolytique-acidogéne), les bactéries anaérobies oxydant (syntrophique-
acetogene), et les Archaeas méthanogenes .

Une analyse détaillée et approfondie a été menée par (Deublein et Steinhauser, 2008)
traite les différents microorganismes responsables de la réalisation des étapes de méthanisation.
Les travaux de (Wenzel, 2002) sur un total de 182 souches isolées au moins 58 espéces de 18
genres ont été identifiés a travers des analyses des ADNr 16S et cela durant la premiere et la
deuxiéme phase (hydrolyse-acidogénése ) de dégradation. La majorité de ces bactéries étaient
des représentants des genres clostridium, Ruminococcus, Eubacterium et Bacteroides.
Concernant la troisieme et la quatrieme phase de la dégradation hydrolytique (acétogénése et
méthanogeéneése), les bactéries du méthane sont majoritaires. Environ 81 especes de 23 genres,
10 familles et 4 ordres ont été déterminés par (Deublein et Steinhauser, 2008). En outre, il est
a noter que les staphylocoques, qui appartiennent au systeme écologique des bioréacteurs et qui
est indirectement impliqué dans la dégradation peuvent entrainer des dangers pour la santé
humaine.

Ci-dessous, une description détaillée de 1’aspect microbiologique des étapes de
digestion anaérobie et les microorganismes agissent a chaque étape ainsi que les corrélations
entre eux en se basant sur les livres de base qui expliquent la microbiologie du processus de
DA.
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I1.4.1 L’étape de désintégration

La desintégration est un processus physique, il progresse par cisaillement mécanique ou

autolyse

I1.4.2 La microbiologie de I’étape d'hydrolyse

Selon Gerardi (Gerardi, 2003) les bactéries hydrolytiques, les anaérobies facultatives et
les anaérobies strictes sont capables d'exécuter I'hydrolyse et réalisent le bris de liaisons des
grande molécules (Cellulose, sucrose etc...). Ces bactéries peuvent excréter les enzymes
hydrolytiques (comme les lipases, les proteases, les cellulases etc...) pour hydrolyser les
substances organiques macromoléculaires en petits produits moléculaires (Liu et al., 2011). a
titre d’exemple 1’espece de Bacillus amyloliquefaaciens, produit de I'amylase pour convertir
I'amidon en sucres solubles (Dart, 1996), tandis que les sucres tels que le glucose est fermenté
par les Lactobacillus et les Streptococcus en pyruvate (Wang et al., 2010). Aussi le genre
Ruminococcus fermente les sucres en acétate, en formiate, en succinate, en lactate, en éthanol,
en Hy et en CO> (Deublein et Steinhauser, 2008). En revanche les genres Bacteroides,
Clostridium, et Acetivibrio sont responsable a I'hydrolyse de polysaccharides, les protéines sont
dégradees par les genres Clostridium, Peptostreptococcus et Bifidobacterium, et les lipides sont
dégrades aussi par le genre clostridium (Schunurer et Jarvis, 2009). Semblablement, plusieurs
espéces de champignons appartenant aux genres Aspergillus, Penicillium, Fusarium,
Cladosporium et Trichoderma peuvent étre dégrade la cellulose et peuvent agissent
simultanément sur la pectine, ainsi que des graisses et des protéines présentes dans la
décomposition des matieres végétales, également la levure Saccharomyces cerevisiae peut
causer la fermentation (Astrid et Robinson K., 1999).

Les bactéries de fermentation englobent celles de de I'hydrolyse et de I'acidogénése,
elles comprennent les bactéries chimiotrophes ; les bactéries chemoheterotrophes; et les
bactéries photohétérotrophes qui couvrent plus de 50 espéces et 18 genres, tels que
Fusobacterium, Bacteroides, et Butyrivibrio. Certains champignons et protozoaires jouent
également le méme rdle que la fermentation des bactéries (Liu et al., 2011). Dans le méme
contexte, certains chercheurs remarquent que les étapes d'hydrolyse et acidogenes peuvent étre
combinés dans les bactéries acidogénes anaérobies. Les bactéries acidogenes qui se trouvent
couramment dans les digesteurs comprennent des espéces Butyrivibrio, Propionibacterium,
Clostridium, Bacteroides, Ruminococcus, Acetivibrio, Bifidobacterium, Eubacterium,
Peptostreptococcus, Peptococcus, Selenomonas, Lactobacillus, Streptococcus, et les membres

de la famille des Enterobacteriaceae. Dans les boues d'épuration mésophiles, il y a
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habituellement entre 108 et 10° bactéries par millilitre hydrolytiques (Borja, 2011).

I1.4.3 La microbiologie de I’étape d’acidogénese :

Les microorganismes dominants durant cette étape sont les bactéries, il a également
signalé que de petites populations de protozoaires, de champignons et de levures ont eu
participé a 1’acidogenése (Wang et al., 2010). Presque tous les microorganismes acidogénes
participent également a I'nydrolyse. Les genres Clostridium, Paenibacillus et Ruminococcus
apparaissent dans toutes les phases du processus de fermentation mais dominent en phase
d’acidogénese. Le deuxiéme groupe de microorganismes au cours des deux premiéres phases
de la décomposition est le groupe Cytophaga - Flavobacterium - Bacteroides (Deublein et
Steinhauser, 2008). L’éthanol est fermenté par les levures. Les microorganismes formant I'acide
butyrique se sont du genre Clostridium tels que Clostridium acetobutylicum, et Butyrivibrio.
En résumé, la population acidogéne représente environ 90% de la population microbienne totale

dans les digesteurs (Wang et al., 2010)

I1.4.4 La microbiologie de I’étape d’acétogénese

Ce groupe de bactéries métabolise les acides organiques Cs ou supérieurs (propionate,
butyrate, etc.), I'éthanol et certains composés aromatiques tels que le benzoate en acétate, H; et
CO2 (Liu et al., 2011). Par ailleurs les genres Acétogénes peuvent seulement survivre en
symbiose avec les genres qui consomment I'hydrogéne (Deublein et Steinhauser, 2008). Cela
conduit & une condition thermodynamiquement favorable pour les bactéries acétogenes
produisant de I'nydrogéne pour décomposer les composés organiques susmentionnés en acétate,
H> et CO.. Parmi les genre qui oxydent les acides organiques et les alcools en acétate il y a le
genre Desulfovibrio (Liu et al., 2011). Plus précisément, I’éthanol est oxydé par les Pelobacter
aceylenicus et les Pelobacter carbinolicus a I'acétyl-CoA et a I'acétate par l'intermédiaire de
I'acétaldéhyde. En revanche, I'oxydation de I'acétaldéhyde en acétyl-CoA peut étre couplée a la
formation d'hydrogéne via ferredoxine a une pression d'’hydrogene suffisamment faible, ainsi
que la formation d'hydrogéne a partir de I'éthanol dans des extraits bruts de Pelobacter
aceylenicus est stimulée par I'ATP. Thermotoga maritima fermente le glucose en acétate, CO2
et H2 via la voie Embden-Meyerhof (Hackstein et Steinbu, 2010)

Alors que les acides aminés sont fermentés par le genre Aminobacteria en acétate.
Tandis que, le genre Acidaminococcus fermentent les acides aminés, les trans-aconitate et les
citrates en acétate, en CO: et en Hz (Deublein et Steinhauser, 2008). De méme, I’Eubacterium
pectinii, fermente la pectine stoechiometriguement en acétate (Drake, 1994). Les

syntrophobacter wolinii et les Syntrophobacter fumaroxidans dégradent le propionate. Alors
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que les sytrophomonos wolfei dégradent le butyrate. Bien que les dégradateurs anaérobies de

butyrate connus a ce jour appartiennent seulement a de deux groupes de bactéries: le genre
Syntrophomonas dans le phylum Firmicutes et le genre Syntrophus dans [l'ordre
Syntrophobacterales du phylum Proteobacteria (Hackstein et Steinbu, 2010) D'autres
formateurs d'acide sont clostridium spp., Peptococcus anerobus, lactobacillus et actinomyces
(Verma, 2002).

I1.4.5 La microbiologie de I’étape de méthanogénese :

La derniére phase de la décomposition anaérobie est dominée par un groupe spécial de
microorganismes. Ce groupe se caractérise par une spécialisation physiologique élevée et une
anaérobiose extrémement stricte. Il appartient a 1’embranchement Euryarchaeota
d'Archeobacteria, du regne Archées (Deublein et Steinhauser, 2008). Actuellement, plus de 200
espéces dans 25 genres et 3 classes de méthanogénes ont été isolés et identifiés. Il y a des
méthanogenes avec diverses morphologies comme les tiges, les cocos et les spirales dans les
systemes de DA (Liu et al., 2011). Aussi elles peuvent étre détectées par son autofluorescence
dans un microscope optique (Deublein et Steinhauser, 2008). Comme il est cité précédemment,
le méthane est produit par trois groupes de bactéries méthanogénes de trois voies différentes.
Le premier groupe (Acétotrophiques) est réalisé uniquement par deux genres de méthanogenes
capables de pousser sur I'acétate comme source de Carbone et d'énergie mais ils fournissent peu
d’énergie se sont les Methanosarcina et les Methanosaeta. Le deuxieme groupe
(hydrogénotrophiques) est effectué par de nombreuses espéces méthanogénes (genre
Methanobacterium, Methanococcus et autres). Environ 73% des espéces méthanogenes
consomment I’hydrogéne (Megonigal et al., 2013). Comme ces bactéries dérivent a la fois leur
énergie et leur Carbone cellulaire a partir de composés inorganiques, elles devraient étre
classées comme autotrophes. Un troisieme groupe (méthylotrophique) est réalisé par un certain
nombre de méthanogenes qui peut également se développer de fagon autotrophique sur
I'nydrogene + CO2 est la disproportionation du formiate (Wang et al., 2010). Les
Methanomicrococcus blatticola sont parmi les bactéries méthylotrophique, elles sont
spécialisées dans la réduction du méthanol ou des méthylamines en méthane en dépendance
obligatoire de I'nydrogene. Les affinités de substrat de Methanomicrococcus blatticola pour
I'nydrogéne et le méthanol sont plus élevées que celles d'autres méthanogenes méthylotrophes

(Methanosphaera stadtmanae, Methanosarcina barkeri), (Hackstein et Steinbu, 2010).
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1.5 Facteurs influencant la digestion anaérobie

La performance de ce processus complexe est affectée par plusieurs facteurs, a savoir ;
des facteurs environnementaux tels que la température et la pression d’hydrogéne, le pH,
I'apport en nutriments et les toxines ; des facteurs de charge de processus tels que le temps de
rétention des solides TRS, le taux de charge organique volumétrique et le taux de charge
hydraulique total ; les facteurs opérationnels tels que le mélange, le chauffage et les

caractéristiques des déchets traités.
I1.5.1 Facteurs physiques

11.5.1.1 Latempérature

La température est un parameétre opérationnel clé pour les processus du DA. La
décomposition de la matiére organique dans les conditions aérobie dégage une énergie sous
forme de chaleur, ce qui provoque le réchauffement du compost aéré. Alors qu’une trés faible
quantité d'énergie est libérée sous forme de chaleur au cours du processus anaéerobie pour la
production du biogaz sans oxygene (Digestion Anaérobie). Au lieu de cela, la majeure partie
de I'énergie libérée par la respiration cellulaire se lie directement au produit final, qui est le
méthane (Schunurer et Jarvis, 2009) . Par conséquent, ce produit sera riche en énergie, alors
que le processus lui-méme n'est pas chauffé de maniere significative. Pour que les micro-
organismes se développent mieux et forment ainsi beaucoup de biogaz, un apport de chaleur
externe est nécessaire.

En effet, chaque espéce de bactérie a une plage de température de croissance. Une
diminution, voire, une absence de développement de ces organismes peut engendrer avec une
température supérieure ou inférieure a cette plage de croissance. Les producteurs de méthane
(les bactéries méthanogenes) sont généralement plus sensibles a la température que les autres
micro-organismes impliqués dans le processus (hydrolytique et acidogéne). (Schniirer, 2016)
signale que l’influence de la température est apparue fortement sur la structure de la
communauté, la diversité microbienne, les voies de dégradation et le taux de dégradation.

Egalement (Zhang, 2011) rapporte que les variations fortes de température des effluents
et les changements brusques de cette dernieére peuvent entrainer des inhibitions de 1’épuration
anaérobie en créant un choc thermique. (Batstone et Jensen, 2011) démontrent aussi que les
augmentations brusques des températures supérieures au maximums produisent une diminution
rapide de l'activité microbienne. Pareillement, une augmentation de la désactivation des agents
pathogeénes est observée avec 1’augmentation brusque de la température. Normalement, les

gélévations de température sont maintenues sous 2°C/jour. Selon les mémes auteurs, il existe

52



CHAPITRE II: ETUDE THEORIQUE DE LA
Partie théorique DIGESTION ANAEROBIE

également un certain nombre d'impacts physico-chimiques de I'augmentation de la température

comme la diminution de la solubilité des gaz, ’augmentation de la fraction de vapeur d'cau en
phase gazeuse, I’augmentation de la concentration de I'Ammoniac libre et I’augmentation de la
viscosité du liquide modifient I'énergie nécessaire pour pomper et mélanger le contenu du
réacteur.

Généralement, dans les processus de production de biogaz, il existe trois plages de
température, Psychrophile, Mésophile et Thermophile. Ces plages de température different d’un

auteur a un autre. Le paragraphe qui suit discute chaque plage a part.

11.5.1.1.1 La digestion psychrophile

Les conditions psychrophiles sont généralement naturelles, basées sur des températures
ambiantes et ne nécessitent pas d’interventions. (Gerardi, 2003) limite cette plage de
température entre 5-25°C, selon lui, ce type de digestion se limite généralement a de petites
unités de traitement, comme les fosses septiques et les lagunes a boues. La température des
digesteurs est approximativement égale a celle de I'environnement extérieur et le processus ne
nécessite pas un chauffage. Par conséquent, le taux de digestion des boues varie d'une saison a
I'autre. En raison de la baisse de température des boues du digesteur, le temps de rétention des
boues est généralement long, souvent supérieur a 12 semaines. (Zhang, 2011) cite dans sa thése
que le temps de croissance les bactéries méthanogenes est de 50 jours dans les conditions
psychrophiles a 10°C. (Batstone et Jensen, 2011) montrent que cette plage est varié entre 10-
30°C, alors que (Schnirer, 2016) restreint cette plage entre 15-25°C, quoique, (Wellinger et al.,
2013) et (Stamatelatou et al., 2011) indiquent que cette plage concerne toutes les températures
inférieures a 20°C.

(Gerardi, 2003) signale que la production de méthane dans ces conditions de
température progresse tres lentement, alors que la formation d'acide volatil continu a des
températures plus basses a un rythme rapide, jusqu'a 21 ° C. (Stamatelatou et al., 2011) citent
que les conditions psychrophiles des systémes favorisant 1’accumulation de biomasse sont
nécessaires pour obtenir une efficacité élevée. Aussi, une autre possibilité consiste a introduire
des enzymes stables, actives a basses températures, en utilisant le génie génétique afin de

fournir des catalyseurs améliorés pour le processus de biométhanisation.

11.5.1.1.2 La digestion mésophile
Selon (Gerardi, 2003), la digestion anaérobie mésophile offre deux avantages pratiques

par rapport a la digestion anaérobie psychrophile et thermophile. Premierement, il y a plus de
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microorganismes mésophiles anaérobies dans la nature que de psychophiles et de thermophiles.

Deuxiémement, il est moins colteux de maintenir les températures mésophiles dans les
digesteurs que de maintenir les températures thermophiles. Il est le plus couramment utilisé
dans les processus de traitement des eaux usées municipales et industrielles et la plupart des
digesteurs anaérobies en Amérique du Nord fonctionnent dans la gamme mésophile. (Tezel et
al., 2011) ajoute qu’une bonne destruction du SV (45 a 50%) avec de faibles concentrations en
AGV et en DCO soluble est obtenus au niveau des digesteurs mésophiles. Egalement, une
stabilité élevée dans le processus et un besoin en chaleur plus faible, généralement fourni par
la conversion du biogaz généré in situ.

Parallélement, (Monson et al., 2007) confirme que la digestion mésophile est considérée
comme plus stable que la digestion thermophile. Les températures mésophiles favorisent
beaucoup I’existence d’une plus grande diversité de bactéries résistante aux facteurs
environnementaux ou aux variations de charge.

Elle est mentionnée aussi que cette plage de température varie entre 30 et 35°C (Gerardi,
2003). Alors que certains d’autre €largir cette plage de 30°C a 40 °C(Batstone et Jensen, 2011)
et (Monson et al., 2007). Bien que (Hess, 2007) dans sa thése mentione une plage plus étendue
de 20°C a 45°C. Cependant, (Wellinger et al., 2013) restreint cette plage entre 32°C et 42°C.
pour la majortié de ces auteurs, la plage optimale de croissance méthanogéne mésophile est de
33 a 37 ° C. Plus précisement pour cetains auteurs, la température optimale utilisée
généralement pour la plage mésophile est de 37°C (Muthudineshkumar et Anand, 2019)
(Tatangelo, 2016) (Deublein et Steinhauser, 2008) (Hess, 2007). Si la température chute en
dessous de la température optimale, les producteurs de méthane n'étant plus actifs, ils ne
peuvent pas digérer tous les produits de fermentation formés. Ceux-ci s‘accumulent donc
rapidement, et les organismes de fermentation moins sensibles aux fluctuations de température
continuent a produire divers acides gras et alcools ce qui entraine une baisse du pH et une
interruption du processus de digestion anaérobie (Gerardi, 2003) .

Le temps de rétention hydraulique pour la digestion mésophile des boues d'épuration
varie entre 10-15 jours selon (Tezel et al., 2011). Alors que les déchets d'abattoirs, excréments
humains et lisier sont fermenteés pendant 30 jours dans les mémes conditions mésophiles apres
désinfection a 70 ° C selon (Deublein et Steinhauser, 2008)
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11.5.1.1.3 Digestion Thermophile

Selon (Gerardi, 2003), la production de méthane avec la gamme thermophile est généralement
utilisée par les installations de traitement des eaux usées industrielles qui sont capables de
chauffer les eaux usées ou les boues. D’apres le méme auteur, les bactéries formant du méthane
ne supportent pas des températures comprises entre 40 °C et 50 °C, elles sont inhibées, ainsi
que des perturbations de performance du digesteur peuvent étre enregistrées aux alentours de
42 ° C, ce qui représente la transition des organismes mésophiles aux organismes thermophiles.
La plage de température thermophile comprise entre 50°C et 60°C. La température optimale
peut varier en fonction de la composition des déchets et le type de digesteur. Mais généralement
les digesteurs thermophiles utilisent 55°C comme une température optimale (Monson et al.,
2007). Le fait de fonctionner a une température plus élevée (thermophile) augmente le
rendement en méthane spécifique d'un substrat donné, ce qui donne un taux de génération de
méthane dans les systéemes thermophiles peut étre plus élevé que dans les systémes mésophiles,
ce qui ne peut étre déterminé qu'en cas par cas, par exemple dans des études de BMP a deux
températures avec des inoculum acclimatés (Wellinger et al., 2013). Une solution souvent
employée est la combinaison d’une premiére étape thermophile pour accélérer la conversion de
la matiére organique en acides, suivit d’une étape mésophile (Hess, 2007).

Selon (Monson et al., 2007), les avantages majeurs de digestion thermophile peuvent
étre représentés par un taux de réaction plus rapides ce qui donne un temps de rétention des
déchets plus court, une charge organique plus élevée, et une réduction importante des agents
pathogénes en raison des températures plus élevées, et donc un résultat plus désinfecté.
(Deublein et Steinhauser, 2008) ajoutent que l'oxygéne est moins soluble dans la plage
thermophile, de sorte que les conditions optimales de fonctionnement anaérobie sont atteintes
plus rapidement. Contrairement, le co(t élevé de construction et le besoin d'énergie
supplémentaire pour maintenir la température de fonctionnement plus élevée restent les

inconvénients majeurs des systémes thermophiles (Monson et al., 2007).

11.5.1.2 La pression d’hydrogéne

La production de méthane durant le processus de digestion anaérobie dépend de la
pression a l'intérieur du digesteur. Selon (Gerardi, 2003), si I'hydrogene s‘accumule a l'intérieur
du digesteur et qu'une pression d'hydrogéne importante produite, une cessation de I'activité des
bactéries formant l'acétate entrainant la perte de la production d'acétate. Cependant, I'hydrogene
est nécessaire pour les bactéries productrices de méthane afin de produire le méthane et par

conséquence une pression d'hydrogene significative ne se produit pas.
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11.5.1.3 La pression atmosphérique

Les microorganismes sont divisés en deux groupes, a savoir, les microbes piézosensibles
et les microbes piézophiles. Etant donné que la plupart des microbes présents dans les digesteurs
anaérobies sont généralement sensibles & la pression atmospheérique ou piézosensibles, il en
résulte que les taux de croissance de ces microbes ne sont guere réprimés par une pression
pouvant atteindre 10 bars. Les microbes piézo-tolérants et piézophiles sont des bactéries
capables de se reproduire et se multiplier, sous une pression pouvant atteindre 1 000 bars
(Muthudineshkumar et Anand, 2019). Des travaux expérimentaux démontrent que la
communauté bactérienne réductrice de sulfate organoclastique est piézophile, ainsi que les
réductrices de sulfate couplée a la méthanotrophie (oxydation biologique du méthane en
condition aérobie) ne sont pas fortement affectées par la pression atmosphérique (\Vossmeyer
etal., 2012).

11.5.1.4 Le mélange et I’agitation

Le contenu du digesteur anaérobie nécessite un mixage. (Atelge et al., 2018) citent que
la température et le pH sont équilibrés a 1’aide de 1’agitation. Il empéche aussi la stratification
et le dépbt de solides et d'écumes dans le réacteur. De plus, le mélange répartit les nutriments,
le substrat et les bactéries dans le digesteur. Dans ce sens (Deublein et Steinhauser, 2008)
confirment que chaque micro-organisme doit étre alimenté de maniére homogene en nutriments
et les produits du métabolisme doivent également étre éliminés de maniére homogéne, ce qui
peut étre obtenu par 1’agitation. Ainsi, ces deux mouvements peuvent étre bloqués par une
couche de Hz autour du microorganisme, qui doit étre détruite par 1’agitation. (Gerardi, 2003)
mentionne qu’une agitation lente et douce assure un contact spatial étroit nécessaire pour les
activités métaboliques des bactéries formant de 1’acétate et des bactéries formant du méthane.
Cela est confirmé par (Deublein et Steinhauser, 2008) qui évoquent la haute sensibilité des
micro-organismes au stress provoqué par une agitation trop forte qui peuvent conduire a la
destruction de ces derniers.

Le mélange peut étre divisé en trois types principaux, a savoir le cordage mécanique, le
pompage et le systeme d’injection de gaz. Les mélangeurs mécaniques sont plus efficaces que
les circulateurs des gaz. Ils se composent d'une hélice, d'un mélangeur a tige et d'un agitateur a
palettes, mais ils sont souvent encrassés par les solides du digesteur qui peuvent causés |’usure
de ses composants et conduisent a la consommation de plus de temps et d'argent pour les
réparations. Un systéme de pompage mécanique prend le substrat dans un digesteur et le renvoie

sous pression ce qui crée un flux a I'intérieur du réacteur. L'inconvénient du systeme comprend
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un encrassement provoqué par des substrats. Un systéme d'injection de gaz injecte le biogaz

acheté pour abaisser le niveau du réacteur avec la pression. Les bulles de gaz remontent dans le
réacteur et créent un mélange (Atelge et al., 2018).

(Batstone et Jensen, 2011) ajoutent que le taux de charge maximal influe sur I’agitation,
il dépend fortement des niveaux de solides pouvant étre atteints. En raison de la viscosité et de
1I’échange de chaleur, la concentration maximale en solides dans le réacteur doit étre environ
4% (concentration d’alimentation d’environ 8%). Cela est appliquée aux boues d'épuration, aux

boues activées et a la digestion du fumier.

11.5.1.5 Le temps de rétention

Dans un digesteur anaérobie, il y a deux temps de rétention importants. Le temps de
rétention hydraulique (TRH) et le temps de rétention des solides (TRS) (Gerardi, 2003). Le
TRS est le temps moyen pendant lequel les solides (bactéries) sont dans le digesteur anaérobie.
Le TRH est le moment ou les eaux usées ou les boues sont dans le digesteur anaérobie.
(Tasneem et al., 2012) expliquent que le terme « solides » est le terme couramment utilisé pour
désigner les micro-organismes dans un digesteur. Ce n'est pas un terme précis car la plupart des
aliments du digesteur contiennent des matiéres en suspension qui ne sont pas nécessairement
constituées de biomasse vivante, donc, ces solides sont également présents avec les micro-
organismes. De plus, c'est la teneur en « matiéres solides volatiles » de tout substrat qui participe
a la digestion anaérobie (les matiéres organiques non volatiles ou « réfractaires » ne le font pas).
(Gerardi, 2003) ajoute que les TRS typiques des digesteurs anaérobies sont supérieurs a 12
jours. Les temps de détentions inférieurs a 10 jours ne sont pas recommandés. Pendant les
périodes de rétention inférieurs a 10 jours, il se produit une importante élimination des bactéries
formant du méthane. Cela indique que TRS est le temps de rétention le plus important.
Cependant, la majorité des auteurs dans la littérature considére que TRS est le méme que le
TRH. (Tasneem et al., 2012) ont souligné ceci. Le terme communément utilisé pour désigner
le temps de rétention du substrat est « temps de rétention hydraulique ». Il s'agit du temps qu'une
matiére organique, assujetti a étre dégradée en aérobiose, passe dans un digesteur a partir du
moment ou elle est entrée dans le digesteur jusqu'a sa sortie.

Les travaux de (Liu et al., 2012) sur les déchets de biomasse municipaux et des boues
activées résiduaires, trouvent des resultats optimaux avec un temps de rétention hydraulique de
15 jours. Alors que (Aramrueang et al., 2016) obtenant un TRH de 25 jours comme un optimum
pour la production du biogaz a partir de la Spirulina platensis. Quoique, (Muthudineshkumar

et Anand, 2019) ajoutent que pour une digestion thermophile en une seul étape, les temps de
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séjour sont habituellement plus courts et durent environ 14 jours, tandis que dans une digestion

mésophile typique en deux étapes, le THS varie entre 15 et 40 jours. Donc le temps de rétention

aussi, se varie selon le type de substrat et le type de digestion.
11.5.2 Facteurs chimiques

11.5.2.1 Le rapport inoculum/substrat

La discussion de TRH conduit a I'analyse du rapport inoculum/substrat. Par ce que les
micro-organismes présents dans un digesteur ne peuvent consommer qu'une quantité limitée de
nourriture chaque jour. Par conséquent, pour digérer une quantité donnée de substrat pendant
une période donnée, il faut fournir un nombre adéquat de micro-organismes. Ces
microorganismes sont appelés inoculum. L'inoculum fournit au systeme la population
microbienne initiale, qui participera ensuite aux réactions constituant les processus de
dégradation de la matiere organique. Il contient également plusieurs macronutriments pouvant
affecter positivement l'activité des enzymes et la production de biogaz (Pellera et Gidarakos,
2016).

Le rapport entre la quantité de substrat et la quantité de bactéries disponible pour
consommer ce substrat est appelé « rapport Inoculum/Substrat » (1 /S). Ce rapport est le facteur
déterminant dans tous les processus de traitement biologique. Plusieurs études avaient pour
objectif principal I'optimisation de ce parameétre et leurs résultats dépendaient en fait du substrat
utilisé. Les études de (Boulanger et al., 2012) sur les déchets solides municipaux indiquent que
le taux maximal de production de méthane et le temps de latence minimal sont atteints avec un
rapport (1/S) de 2. Une défaillance du systeme est atteinte a des rapports | / S inférieurs a 0,12.

Les travaux de (Raposo et al., 2009) découvrent que le pH était toujours stable entre 7,1
a 7,6 au cours du processus de digestion anaérobie pour les ISR allant de 3,0 a 0,8 au cours de
la digestion anaérobie des tourteaux de tournesol. Aussi, ils ont remarqué un phénoméne
d'inhibition par la concentration en substrat lorsque les ISR ont diminué de 3,0 a 0,5. Alors que
les travaux de (Raposo et al., 2006) sur la digestion anaérobie de I'ensilage de mais avec quatre
rapports d'inoculum sur substrat différents (3, 2, 1,5 et 1), ont trouvé une faible variation de
production de biogaz entre les différents rapports testés. La forte charge initiale de substrat de
15 g MO 1 (I/S = 1) donnait un taux de production de méthane spécifiqgue maximal plus élevé.
Les travaux de (Moset et al., 2015) sur la paille de blé et I'ensilage de mais confirment les
résultats précédents. La fourchette optimale du rapport I/S pour I'ensilage de mais était de 1,0
et 1,5 ; cependant, une gamme I/S plus large peut étre utilisée dans la paille de blé (0,5¢et 2,5).

Cela nous confirme aussi que le rapport optimum de 1I/S se varie selon le type de substrat. Il est
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généralement entre 1 et 2.

11.5.2.2 La présence d’oxygene

Généralement, I'oxygéne est considéré comme un facteur inhibiteur de la digestion
anaérobie (AD). Cependant, des études démontrent que la performance de la DA pouvait étre
améliorée en introduisant des quantités limitées d'oxygéne (ou d'air) directement dans le
digesteur anaérobie ou au cours de I'étape de prétraitement. (Tatangelo, 2016) cite que les étapes
d’hydrolyse et d’acétogénése sont améliorées par la présence d’oxygeéne en concentration
limitée, cela est permis de limiter ’accumulation des acides gras volatils. Dans le méme sens,
I’effet de la micro-aération et du type d'inoculum sur la biodégradation du substrat
lignocellulosique a été étudiée par (Tsapekos et al., 2017), les résultats de cette étude
démontrent que la charge en oxygeéne a eu le plus grand impact sur la biodégradabilité de la
paille, parmi les variables examinées. Une augmentation importante de 9% en injectant 7,3 ml
de O2/g de MO, répartis en 2 impulsions, au cours d’une période de traitement 1égérement plus
courte (47 h). En revanche, une intensité de micro-aération de 10 ml d'Oz/g de MO a été
identifiée comme le seuil critiqgue au-dessus duquel la performance de I'AD était plus
susceptible a l'instabilité.

Les travaux de (Botheju, 2011) qui comparent une multitude de catégories de déchets
organiques, démontrent que la DA assistée par une aération partielle peut constituer une
stratégie de traitement bénéfique pour le traitement simultané des déchets et la production
d’énergie. (Fu et al., 2016) dans leurs travaux ils prouvent qu’avec une charge en air de 12,5
ml/L/Jour, une amélioration du rendement en méthane de 16,5% et 10,3% supérieurs a ceux de
I'échantillon sous anaérobiose a été observé avec une efficacité d'élimination maximale de
54,3%. Une autre étude récente par (Loughrin et Lovanh, 2019) sur un digesteur d’une capacité
de 133 L, démontre que I'aération a 200 et 800 ml / jour avait augmenté la production de biogaz
de 14 et 73% par rapport a la digestion anaérobie, tandis que I'aération a 2 000 ml / jour a
diminué la production de biogaz a 19%. Aussi, la qualité du biogaz produit était similaire dans
tous les digesteurs, bien que le dioxyde de Carbone et le méthane étaient les plus bas lors du
traitement a 2 000 ml / jour.

Tous ces travaux ont démontré que la DA peut étre améliorée par 1’ajout de faibles

quantités d’aération sans nuire les microbes responsables de la production de méthane
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11.5.2.3 La charge organique (le taux de dilution)

Une charge organique optimale est nécessaire pour un bon fonctionnement du digesteur.
Il s'agit d'un parametre important de contréle de processus, en particulier lorsque la digestion
est effectuée en mode continu. Si un matériau est trop dilué, les particules solides peuvent se
déposer dans le digesteur et ne peuvent pas se dégrader correctement. Si le digesteur est trop
chargé, il peut étre difficile d'agiter et d'empécher I'écoulement de gaz dans la partie supérieure
du digesteur. D’autre part, une surcharge peut facilement entrainer une défaillance du systéme
par une augmentation significative de la concentration en acides gras volatils, entrainant une
chute brutale du pH (Tasneem et al., 2012). Le taux de la charge organique des digesteurs est
généralement exprimé en termes de matiere organique (MO), des taux de charge de (0,52 0,6
g MO/L/jour) sont typiques (Gerardi, 2003). Cependant, des taux de charge plus élevés peuvent
étre traités si des boues plus concentrées pouvaient étre acheminées vers le digesteur. (Liu et
al., 2012) effectuent une étude sur ’effet du taux de la charge organique sur la co-digestion
anaérobie a I'échelle pilote de déchets de biomasse municipaux et de boues activées résiduaires
en Chine. Les résultats de cette étude indiguent que le fonctionnement était stable avec des taux
de charge organique de 1,2 a 8,0 g MO/L/ j, et que le taux de production de méthane maximal
de 2,94 L/L/j a été atteint a une charge organique de 8,0 g MO /L/ j.

Par ailleurs, les travaux de (Aramrueang et al., 2016) sur I’effets du taux de charge
organique sur les performances et la stabilité de la digestion anaérobie de Spirulina platensis
démontrent que le rendement en méthane a diminué avec 1’augmentation du la charge organique
au-dela de 2 gMO/L/jour. Le digesteur a bien fonctionné a une charge organique inférieur a
cette valeur, auquel la digestion n’était pas limitée par des taux élevés d’Ammoniac ou une
accumulation d’acides gras volatils. Un rendement maximal en méthane de 0,342 L/g MO a été
produit lorsque le digesteur est exploité a une charge organique de 1,0 gMO/L/jour. Alors que
les travaux de (Dalk et Ugurlu, 2015) sur la digestion de fumier de poulet a différentes charge
organiques [1,9 g MO/ L/j et 4,7 g MO/ L/j], indiguent que la production maximale en biogaz
s’est établi a 554 ml / g de MO avec une charge organique de 2,2 g de MO / L/j. Donc
généralement, les charges organiques se différent selon le type de substrat traité, il est se varie
entre (0.5-8 g MO/L/jour).

11.5.2.4 LepH
Le pH est I'un des facteurs les plus importants du processus DA, qui affecte directement
les performances du réacteur. L'état physico-chimique est le plus souvent exprimé par le pH ou

le log négatif de la concentration en ions hydrogene. Le pH exprime le taux net des acides forts
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et faibles présents dans le systeme, mais pas leurs concentrations ou forces individuelles

(Batstone et Jensen, 2011). Selon (Wellinger et al., 2013) la mesure du pH est obligatoirement
surveillée par tous les opérateurs d’installation de biogaz afin d’assurer un environnement
approprié pour les consortiums de bacteéries. (Gerardi, 2003) conclut que la plupart des bactéries
anaérobies fonctionnent bien dans une plage de pH de 6,8 & 7,2, y compris les bactéries
méthanogenes. Ainsi que les activités enzymatiques ou les performances des bactéries formant
du méthane ne se produit pas en dessous de pH 6,2. (Borja, 2011) élargir la plage optimale de
fonctionnement des digesteurs anaérobies jusqu’a un pH compris entre 6,6 et 7,8. Alors que
(Liu et al., 2011) allerent plus loin, jusqu’a des valeurs de pH entre 6 et 8. Ajoutant aussi que
certains methanogénes isolés continuent de bien fonctionner dans une plage de pH plus large
allant de 5,524 9,5.

Cependant, les activités enzymatiques de celle des bactéries formant d’acide se produit
au-dessus de pH 5,0, parce qu’au début de la digestion anaérobie le pH diminuera initialement
avec la production d’acides volatils. Mais a des temps de rétention hydraulique supérieur a 5
jours, les bactéries formant du méthane commencent a consommer rapidement les acides
volatils. Par conséquence 1’alcalinité est produite, et le pH du digesteur augmente puis se
stabilise. 1l est a noter aussi que le pH d'un systéme anaérobie est considérablement affecté par
la teneur en dioxyde de Carbone du biogaz, donc, il est nécessaire de veérifier le pH toute au
long de I’expérience. Une diminution de 1’alcalinité en dessous du niveau de fonctionnement
normal a été utilisee comme indicateur de défaillance imminente (Gerardi, 2003). Pour assurer
un pH presque neutre, une alcalinité élevée (2 000 a 4 000 mg/l de CaCOs) est souvent
nécessaire en raison de la teneur élevée en CO> dans les biogaz développés (30 a 50% de CO)
(Zhang, 2014).

11.5.2.5 Le rapport Carbone Azote (C/N)

Le rapport C/N est un parametre important pour la caractérisation de la matiére premiére
(substrat) avant la digestion anaérobie. (Gerardi, 2003) suggére en générale une valeur du
rapport C/N d'au moins 25,1 pour une production de biogaz optimale. (Atelge et al., 2018)
allerent plus loin, ont proposé pour 1’étape de 1’hydrolyse un rapport C/N entre 16:1 et 45:1 et
pour la méthanogénése un rapport C/N entre 20/1 et 30/1. (Tasneem et al., 2012) expliquent
pourquoi ces intervalles ont éte choisi par la littérature. 1ls rapportent que si le rapport C/N est
trop élevé, les méthanogénes consomment rapidement de I'Azote pour répondre a leurs besoins
en protéines pour la synthese cellulaire et ne sont plus disponibles pour réagir sur la teneur en

Carbone restante du matériau ce qui limite l'utilisation du Carbone, en consequence, la
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production de biogaz devient déprimée. Si le rapport C/N est trop bas, I'Azote est libéré et

s'accumule sous forme d’Ammoniac, ce qui augmente le pH du matériau et commence a exercer
un effet toxique sur les bactéries méthanogénes lorsqu’il dépasse des valeurs de pH 8,5. Pour
cela il est conseillé pour maintenir un seuil du rapport C/N des digesteurs a des niveaux
optimaux, de faire mélanger ou co-digéré les matériaux contenant un rapport C/N élevé avec
celle des matériaux a faible rapport C/N. comme par exemple le mélange des matiéres végétales
(la paille de riz, la sciure de bois etc...) qui contiennent un pourcentage élevé de Carbone
(rapport C/N élevé); avec les boues ou les fumiers des animaux qui ont un rapport C/N faible
d'environ 8.

Certains auteurs ajoutent des sources de nitrogéne pour équilibrer ce rapport comme
’urée et le chlorure d’Ammoniac, etc. Dans les travaux de (Yao et al., 2013), pour compenser
le manque d’Azote dans les résidus de transformation du peuplier ont ajouté le chlorure
d’Ammoniac (NH4CI). Alors que (Zhang et al., 2015) ont ajouté 1’urée a la paille de riz pour

équilibrer ce rapport.
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11.6 Prétraitements de la biomasse lignocellulosique pour améliorer la DA

La biomasse lignocellulosiques représente une solution prometteuse en tant que matiére
premiére pour la production de biocarburants, compte tenu de leur abondance, disponibilité,
rendement de production plus élevé, non comestibles et de leur faible colt. Parallelement les
biocarburants a base lignocellulosique attirent de plus en plus d'attention en raison de leur
densité d'énergie ¢élevée, de leur faible hygroscopie et de leur caractére moins corrosif pour le
transport, (Dutta et al., 2014). Ce sont des biocarburant qui nécessite des équipements de
production et de traitement les plus sophistiqués, des investissements plus importants par unité
de production et des installations a plus grande échelle pour limiter et réduire les colts
d'investissement (Ali et al., 2019). Pour réduire les colts de production, plusieurs défis liés a la
conversion de la biomasse lignocellulosique en biocarburants doivent étre évalués et résolus
(Ciolacu, 2018).
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Figure 17: Vision schématique attendue de I'effet du prétraitement sur la biomasse
lignocellulosique ; Source (Bajpai, 2016)

Parmi ces deéfis, ses caractéristique récalcitrantes, sa cristallinité et polymérisation qui
réduisent la surface accessible aux attaques microbiennes. Par conséquent, diverses méthodes
de prétraitements ont été proposées pour augmenter la porosité des matériaux, éliminer la
lignine et les hémicelluloses et réduire la cristallinité de la cellulose comme le montre la Figure
17 (Dalena et al., 2017).
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Ce chapitre discute les différentes méthodes de prétraitement de la biomasse

lignocellulosique pour I’amélioration de la digestion anaérobie et par conséquence le rendement
en méthane. 1l discute plus précisément les principales techniques de prétraitements utilisé dans

la littérature comme les prétraitements physiques, chimiques et biologiques.

I1.6.1 Les méthodes physiques

Ces méthodes comprennent le prétraitement mécanique (jet mécanique,
homogénéisateur haute pression, et la boule mécanique moulin), prétraitement thermique et le
prétraitement par les ultrasons.

Des problemes tels que la faible dégradation du substrat, le faible rendement en méthane
et des problémes d'instabilité du procédé sont les étapes de limitation de la dégradation
anaérobie. L'application d'un prétraitement physique peut augmenter la vitesse d'hydrolyse, par
la suite, la biodégradabilité de substrats, et par conséquence le rendement en méthane (Tableau
4).

Tableau 4 : Effet des prétraitements physiques sur le rendement en méthane

Prétraitement  Matiéres premieres Conditions de Amélioration Références

physique prétraitement Du RM

Mécanique La paille de blé 0,212 mm 137% (Paolo et al., 2020)
Mécanique La paille de blé 2mm 26% (Gallegos et al., 2017)
Hydrothermale La paille de riz 200 (2min) 222% (Chandra et al., 2012a)
Hydrothermale  La paille de riz 100°C (20min)  22,8% (Luo etal., 2019)
Hydrothermale  La paille de blé 200 (10min) 20% (Chandra et al., 2012b)
Ultrason Sida hermaphrodita 25 kHz 175% (Marta et al., 2020)
Ultrason La paille de riz 35 kHz 21,95% (Pansripong et al., 2019)
Ultrason Déchets des légumes 20 kHz 57% (Zeynali et al., 2017)

11.6.1.1 Le prétraitement mécanique

Le prétraitement mécanique par la réduction de la taille de substrat permet d'améliorer
la digestion anaérobie et de rendre les composants biodégradables plus accessibles pour les
micro-organismes. La technique de réduction de la taille augmente la densité apparente de la
biomasse ce qui augmente I'accessibilité aux micro-organismes. Il diminue aussi la cristallinité
de la cellulose pour les déchets lignocellulosiques, ce qui améliore la vitesse et I'efficacité de
I'nydrolyse (Kang et al., 2019).

Le prétraitement mécanique emploie plusieurs stratégies pour désintégrer physiquement
les cellules et solubiliser partiellement leur contenu. Certaines des techniques mécaniques qui
ont été utilisées sont le broyage, le fraisage, le concassage et le hachage (Lindmark et al., 2012)

Dans le réacteur de broyage, les parois des cellules microbiennes sont hachées par

cisaillement élevé. Dans les travaux de (Dumas et al., 2015) ont rapporté que le processus du
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broyage a un effet positif sur la cinétique de biodégradation et par conséquence sur la cinétique

de digestion anaérobie, il réduit le temps de rétention hydraulique mais n'améliore pas le
rendement en méthane. Cependant (Lindmark et al., 2012) ont obtenu une amélioration de la
production de méthane jusqu’a 59% lorsqu’ils ont appliqué un broyage a 1’ensilage de récolte
de ley. Dans le méme contexte (Herrmann et al., 2012) et avec une taille des particules de 33 &
6 mm, une augmentation maximale du rendement en méthane de 11% a 13% a été obtenue.
Egalement (Hajji et Rhachi, 2013) ont démontré une amélioration de rendement en biogaz
jusqu’a 20% de plus avec une ameélioration des performances de digestion lorsqu’ils ont
appliqué un prétraitement de substrat par la réduction de la taille des particules a des tailles
inférieures a 10 mm.

Contrairement, dans les travaux de (Zhang et Banks, 2013) qui ont étudié I’effet de la
taille des particules sur la digestion anaérobie des fractions organiques des déchets solides
municipaux. Les résultats indiquent un effet négatif de la granulométrie plus fine de substrat
qui conduit a I'acidification du milieu et finalement a I'échec du processus. Cette granulométrie
plus fine conduit aussi a la forte formation de mousse dans les digesteurs continus et a I’arrét
du processus qui ne pouvait pas fonctionner au-dessus de 5 kg MO/m®/jour.

Finalement, la synthese évoquée ci-dessus démontre que la taille fine des particules
influe positivement sur la digestion anaérobie des déchets lignocellulosiques et des boues des
stations d’épurations, alors qu’elle est négativement influencée sur la digestion anaérobie des

déchets solides municipaux.

11.6.1.2 Le prétraitement hydrothermal

L’hydrolyse hydrothermale a été étudiée afin d'améliorer la digestion anaérobie de la
biomasse lignocellulosiques, des boues d'épuration et des déchets solides municipaux. En raison
de leur utilisation de «l’eau uniquement» comme milieu de prétraitement, le prétraitement
hydrothermal est considéré comme un processus propre (Ahmad et al., 2018). Ce type de
prétraitement il pourrait aussi améliorer la production en méthane par la déstabilisation efficace
de la structure de la lignocellulose, il est aussi plus éco-énergétique que les prétraitements
thermochimiques. Ils mentionnent aussi que ce type de prétraitement est effectué dans des
plages de températures entre 90 a 260 ° C et que plusieurs facteurs contrblent I'efficacité de ce
dernier comme la température, la pression, le type de biomasse, le temps de séjour, et le rapport
solide / liquide (Phuttaro et al., 2019).

Les résultats des études de (Song et al., 2019) sur le prétraitement hydrothermal de paille

de mais demontrent une amélioration de rendement en biogaz et en méthane de 16,26% et de
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22,74% par rapport a celui non traité. Ajoutant (Eskicioglu et al., 2017) dans leurs travaux sur

I’effet du prétraitement hydrothermal sur des diverses biomasses lignocellulosiques que ce type
de prétraitement fourni des composés phénoliques et des furannes dans les hydrolysats
prétraités avec des seuils inférieurs aux niveaux inhibiteurs pour la production de méthane.
Dans le méme contexte, les travaux de (Phuttaro et al., 2019) sur la biomasse lignocellulosiques
prétraitée hydrothermiquement a 175 ° C donne une amélioration du rendement en méthane de
35% par rapport a la biomasse non traitée. Dans la méme étude, une inhibition du processus est
obtenue lorsque la température de prétraitement atteint 200°C causée par la production des
furfurals et I’acidification rapide du digesteur. Egalement, les études de (Tahir et al., 2017) sur
les déchets lignocellulosiques des régions arides comme les déchets des palmier dattier (P.
dactylifera L.) démontrent que I’utilisation de prétraitement hydrothermal seul est suffisant
pour I’exploitation de ce type de substrat pour la production du bioénergie.

Ce type de prétraitement est bénéfique et donne des bons résultats aussi avec d’autres
types de substrats comme les boues de station d’épuration, il augmente leur teneur en solides.
Les travaux de (Farhat et al., 2018) sur les effets du prétraitement sur la digestion anaérobie des
boues d'épuration municipales et la production d'énergie démontrent une amélioration
significative du rendement en méthane (50% -160%) avec une stabilité des déchets
accompagné d’une augmentation de la production totale d'énergie de 30,9 kWh/tonne a 93,5
kWh/tonne.

Le prétraitement hydrothermal de la fraction organique des déchets solides municipaux
dans les travaux de (Bhakta et al., 2020) a entrainé une amélioration de la production de biogaz
de 39% plus une solubilisation plus élevée de la matiere organique par rapport a la biomasse
non traitée. Parallélement, les travaux de (Dasgupta et Chandel, 2019) sur le méme type de
déchet montrent une amélioration du rendement en méthane et la biodégradabilité avec une
réduction du temps de digestion

Toutefois, les inconvenients majeurs de prétraitement hydrothermal lorsqu’il dépasse
les 180°C, il conduit a la réduction de la biodégradabilité en produisant soit des intermédiaires
toxiques/inhibiteurs comme 1’excés d’Ammoniac ou bien des matiéres organiques solubles
récalcitrantes. Aussi I'augmentation du codt électrique qui est plus élevé par rapport au procedé
mécanique (Mudhoo, 2012)
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11.6.1.3 Les prétraitements ultrasoniques

Le prétraitement ultrasonique est une technologie de prétraitement physique, basée sur
la production des ondes sonores, ces ondes ont une fréquence supérieure a la plage auditive
normale des étres humains (> 20 kHz), elles génerent des basses pressions transformées en
microbulles de cavitation qui contiennent essentiellement du liquide vaporisé et du gaz. Ces
microbulles atteignant une taille instable aprés un balancement sous l'influence de la pression
positive. Ce phénomeéne conduit a sa dilatation et a sa violent effondrement. L'effondrement
des bulles dégage des températures et des pressions qui générent de puissantes forces de
cisaillement hydromécaniques dans le liquide qui entoure les bulles (Khanal et al., 2007).

Le prétraitement des boues par les ultrasons a faible irradiation «des fréequences plus
basses entre 20 et 40 kHz», améliorent la stabilisation des boues, et augmentent
considérablement la solubilité d’Azote et la concentration initiale de la DCO soluble ce qui
entrainent une amélioration et une augmentation de rendement en méthane durant la digestion
anaérobie (Gogate et Kabadi, 2009). Dans ce contexte, une étude sur I’effet de prétraitement
ultrasonique sur la digestion anaérobie des boues démontre que 1’utilisation d’une fréquence
ultrasonique faible de 20 kHz améliore les efficacités d'élimination de la demande chimique en
oxygene (DCO) et les solides pendant la DA que les boues témoins (Kim et Lee, 2012).

Un autre travail sur les prétraitements des résidus organiques par ultrasons montre une
amélioration de la solubilisation et de rendement en biogaz pour les matériaux a base de
lignocellulosie alors que pour les substrats riches en protéines il y avait une diminution de
production du biogaz (Cesaro et al., 2014).

Malgré les avantages du prétraitement ultrasoniques évoqués dans les travaux ci-dessus,
comme I’amélioration considérable de la biodégradabilité anaérobie ainsi que la désintégration
des boue et la réduction de TRH et par conséquence I’amélioration de rendement en biogaz sauf
qu’il est a signalé qu'un exces d'irradiation par ultrasons inhibe la DA et diminue le rendement
en biogaz (Kim et Lee, 2012). Certains auteurs constatent que ce type de prétraitement il n’est
pas reéalisable économiquement en raison de ses besoins energétiques élevés (Sahinkaya et
Sevimli, 2013).
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11.6.2 Les méthodes chimiques

Le prétraitement chimique a pour but d’hydrolyser la paroi cellulaire et la membrane,
ce qui augmente la solubilité de la matiére organique contenue dans les cellules. Concernant la
biomasse lignocellulosique, il élimine surtout la lignine et I'némicellulose présente dans ce type
de biomasse (Abraham et al., 2020a). Ce type de prétraitement utilise deux principales
catégories reconnus alcalins et acides pour solubiliser ou décomposer les composés organiques
complexes présents dans la biomasse ce qui engendre une augmentation du rendement en bio-

méthane (Tableau 5).

Tableau 5: Effet des prétraitements chimiques sur le rendement en méthane

Prétraitement  Matiéres Conditions de prétraitement Amélioration  Références
chimique premieres du RM
NaOH La paille de riz 2%NaOH 60% (Junaid et al., 2019)
Ca(OH); La bagasse dela  8,5% Ca(OH)..180°C (20mn) 69% (Mustafa et al.,
canne a sucre 2018a)
NaOH La paille de riz 6% NaOH 35°(192h) 103% (Dai et al., 2018)
NaOH Cosse de riz 3N NaOH ; 100° (60min) 88,2% (David et al., 2020)
NaOH La paille de riz 3% NaOH 37°C (120h) 123% (Chandra et al.,
2012a)
NaOH La paille de riz 6% NaOH ; 20° (30jours) 450,4% (Guodong and
Ronghou, 2011)
Ca(OH); La paille de riz 2% Ca(OH), . 80° (6h) 24% (Du et al., 2019)
NaOH La paille de blé 4% NaOH 37°C (5jours) 111,6% (Chandra et al.,
2012b)
Acide acétique  Lapailledeblé 2% (24h) 24,3% (Peng et al., 2019)
dilué
H,SO4 Salvinia molesta 4% H,SO, (T° ambiante) 81% (Syaichurrozi et al.,
2jours 2019a)
H>S04 Jacinthe d'eau 5% H>SO4, 60 min 131,45% (Sarto et al., 2019)

11.6.2.1 Les prétraitements alcalins

Le prétraitement alcalin possede plusieurs avantages comme la délignification,
I’augmentation de la porosité de la biomasse lignocellulosique et la diminution de leur degré
de polymérisation (Abraham et al., 2020a). Il est considéré comme plus préférable a cause de
leur effet postérieur qui permis 1’amélioration des conditions de fonctionnement de la DA par
I’empéchement de la baisse du pH. Plusieurs solutions alcalines a savoir NaOH, KOH, Ca(OH)>
et NHz peuvent étre impliquées dans la dégradation et la perturbation de la liaison des lignine
et glucides et entrainant une modification de la structure (Raj et al., 2017). 1l est cité que le
prétraitement alcalin est plus efficace qu'un prétraitement acide. L'ordre d'efficacité dans la
solubilisation des boues étant NaOH> KOH> Ca(OH). (Khadaroo et al., 2019).

Une amélioration de la cinétique de DA accompagné d’une augmentation considérable

de rendement en biogaz de I’ordre de 450,4% avec une diminution de TRH sont enregistrées
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lors de la digestion de la paille de riz prétraitée par le NaOH avec une concentration de 6% dans

les travaux de (Guodong et Ronghou, 2011). Une autre étude sur le méme substrat (paille de
riz) prétraitée avec 2% de NaOH donne une amélioration de rendement en méthane de 60% par
rapport au témoin (Junaid et al., 2019)

Le prétraitement de la paille de blé avec du KOH a des différentes concentrations 1, 3,
6 et 9% donne une amélioration de rendement en méthane de 41% avec la concentration 6%
par rapport a la paille de blé non traitée (Jaffar et al., 2016).

Une élimination efficace de la lignine avec une augmentation de la teneur en sucre
fermentescible accompagné d’une augmentation de rendement en méthane de 36,7% est
enregistrée lors du traitement de la paille de riz par le Ca(OH). dans les travaux de (Gu et al.,
2015). Un autre travail sur la bagasse de la canne a sucre démontre que le prétraitement avec le
Ca(OH)2 8,5 % donne un rendement en énergie de méthane net le plus élevé par rapport au
témoin et le prétraitement combiné (hydrothermale et alcalin) (Mustafa et al., 2018b).

Une diminution de la lignine de la cellulose et des hémicelluloses a été observé lors du
prétraitement de la paille de mais par I’Ammoniac dans les travaux de (Yuan et al., 2014) avec
une amélioration de rendement en biogaz de 26,7%. Ce type de prétraitement (NHz dilué) est
considéré comme une source d'Azote qui peut étre fournie pour améliorer la digestion anaérobie

en régularisant le rapport Carbone-Azote (C/N) (Wang et al., 2019).

11.6.2.2 Le prétraitement par hydrolyse acide

Le prétraitement de la biomasse lignocellulosique par I’acide dilué est généralement
utilisé pour la production de biocarburant de deuxiéme génération. 1l est réalisé par I’immersion
du substrat dans une solution d'acide dilué et ensuite le mélange est chauffé a des températures
comprises entre 120 et 210 °C pendant un certain temps (de quelques minutes a une heure). Les
acides les plus couramment utilisés pour le prétraitement sont le HCI et le H2SO..

Le prétraitement de la jacinthe d'eau par le H2SO4 de 5% v/v pendant 60 min améliore
le rendement en biogaz jusqu’a 131,45% par rapport au substrat non traité (Sarto et al., 2019).
Un autre substrat lignocllulosique (salvinia molesta) a été traité par la méme solution (H2SO4)
avec une concentration de 4% pendant deux jours donne une amélioration de rendement en
biogaz de 81.78% par rapport au témoin (Syaichurrozi et al., 2019b)

En deuxiéme position 1’acide chlorhydrique. Le prétraitement de la paille de riz avec
des différentes concentrations de HCI (2, 4, 6 et 8%) pendant 8 jours démontre une
augmentation de 3% de biogaz pour la concentration 2% par rapport au contréle, tandis que les

autres concentration entrainaient une diminution de production de biogaz (Dai et al., 2018).
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Ces résultats démontrent que malgré 1’amélioration de la biodégradabilité et par

conséquence 1I’augmentation du rendement en biogaz, quoique, ce type de prétraitement produit
parfois des composés inhibiteurs comme les furfurals qui peuvent géner la digestion anaérobie.
D’autre part le colit élevé a 1’échelle industriel ainsi que la corrosion du matériel associé a ce
dernier en raison du pH extréme et la nécessité d’une nouvelle neutralisation restant les

principales contraintes limitant ce type de prétraitement.

I1.6.3 Les méthodes biologiques

Le prétraitement biologique est basé sur des approches innovantes en utilisant des
métabolites de micro-organismes afin de dégrader la structure lignocellulosique complexe
(Tableau 6). La technique commence par I'inoculation des champignons, des bactéries, ou des
consortiums mixtes dans le substrat lignocellulosique solide afin d’hydrolyser ce dernier pour
générer des composés oligomeres et monomeres solubles qui sont ensuite convertis en acides
gras volatils prét a étre consommes directement par les micro-organismes lors de la DA (Bharati
etal., 2018).

Tableau 6: Effet des prétraitements biologiques sur le rendement en méthane

Prétraitement Matieres Conditions de prétraitement Amélioration  Références

biologique premiéres Du RM

Enzymatique La paille deriz  Cellulase 40 U/g TS 122% (Dai et al.,

2018)

Enzymatique Microalgues Cellulase plus pectinase (E1) et 485% (Ometto et al.,

Chlorella sp estérase plus protéase (E2) 24h 2014)
(50°C)

Enzymatique Déchets Ea-amylase, p-glucosidase et 255% (Mlaik et al.,
solides CMCase ; 2019)
municipaux

Liquide du La paille deriz  39° C pendant 120 h 82,6% (Zhang et al.,

rumen 2016)

Bactériologique  La paille de Archaea (Methanosaeta) ; 6 jours 62,85% (Zhao et al.,
mais 2019)

Bactériologique  La paille de Clostridium thermocellum ; quelques  34% (Tsapekos et
blé heures al., 2017)

Fongique La paille de riz  Pleurotus ostreatus fungus , 30jours 165 (Mustafa et

al., 2017)

Fongique La paille de riz  Pleurotus. ostreatus (20jours) 75% 120 (Mustafa et

humidité al., 2016)
Fongique La paille de riz  Trichoderma reesei; (20jours) 75% 78,3 (Mustafa et
humidité al., 2016)

Pour les autres structures complexes comme les lipides et les polyméres protéiques sont

hydrolysés par les micro-organismes en molécules plus simples : acides gras a longue chaine,
acides aminés respectivement. La réaction d'hydrolyse affecte le processus de DA en aval,

influencant la conversion de la biomasse en bio-méthane (Venturin et al., 2019). Certain auteurs
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ajoutent la co-digestion comme une approche biologique traditionnelle pour améliorer la

digestion anaérobie (Tabatabaei et al., 2020).

Le prétraitement biologique en générale ne nécessite pas beaucoup d’énergic et ne
génerent pas d'inhibiteurs par la suite, plus qu’il est respectueux de I'environnement mais il
nécessite beaucoup de temps. Aussi il est affecté par des conditions physico-chimiques comme
la taille des particules qui doivent étre fines pour augmenter I'accessibilité aux micro-
organismes, la température et le pH qui devront étre adéquats aux types des micro-organismes
(Tu et Hallett, 2019).

11.6.3.1 Prétraitement par champignon

Le prétraitement par les champignons est 1’un des prétraitements biologiques qui peuvent
contribuer a résoudre le probleme de récalcitrance de la biomasse lignocellulosique par la
sécrétion des enzymes ligninolytiques pour la dégradation de la lignine afin d’améliorer le
rendement du biogaz ultérieurement.

Le prétraitement fongique (Pleurotus ostreatus) de la paille de riz (2mm) durant 30 jour
permis d’¢liminer 30,4 % de la lignine et augmentent le rendement en méthane jusqu’a 165%
par rapport a la paille de riz non traité (Mustafa et al., 2017). Une autre étude sur 1’agropyron
elongatum avec un taux d’humidité de 65% prétraité par les champignons de la pourriture
blanche (Flammulina velutipes) a 28 C° pendant 4 semaines, démontre une forte élimination de
lignine et d'hémicellulose de 35,4% et 29,1% respectivement avec une amélioration de
rendement en méthane de 134% par rapport a un échantillon non traité (Lalak et al., 2016).
Parallelement une autre étude qui utilise le prétraitement fongique pour un autre objet qui est la
production des acides gras volatils a partir de la fermentation du digestat provient de 1’usine de
co-digestion de résidus agricoles comme les résidus de fruits et Iégumes gaspillés. Les résultats
de cette étude confirment que le digestat prétraité par la pourriture blanche P. sajorcaju pendant
6 semaines donne un rendement maximal en AGV 1,24 fois supérieur a celui du substrat brut.
Aussi il démontre que les souches fongiques sécrétent des enzymes ligninolytiques telles que
la laccase et la peroxydase de manganéese qui favorisent la dégradation de la lignine a des
différents degrés et endommagent la structure et augmentent la surface et la taille des pores du
digestat solide (Fang et al., 2018).

Ces résultats suggerent que le prétraitement fongique de la biomasse avant la DA pour la
production de biogaz est une méthode efficace pour améliorer la biodégradabilité et
I’élimination de la lignine et de I'némicellulose et augmenter le rendement en AGV et par

consequence en biogaz.
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11.6.3.2 Le prétraitement bactériologique

Le deuxieme type de prétraitement biologique est le prétraitement bactériologique qui est
basé généralement sur des bactéries hydrolytiques anaérobies. Ces derniéres sont caractérisées
par un taux de croissance plus €levé, une résistance aux conditions extrémes avec un systéme
de production multi-enzymatique sophistiqué qui produit une large gamme d'enzymes
d'hydrolyses, y compris les glucanases, les hemicellulases et les chitinases. Ces bactéries
appartiennent généralement aux embranchements Firmicutes (genre: Clostridium,
Ruminococcus, Caldicellulosiruptor, Caldanaerobacter, Butyrivibrio, Acetivibrio, Halocella et
Eubacterium), Bacteroidetes, Fibrobacter, Spirochaetes (Spirochaeta) et Thermotogaot (genus)
(Tabatabaei et al., 2020).

Le prétraitement bactérien de la jacinthe d'eau par les citrobacter werkmanii VKVVG4
avec une dose optimale de 10° UFC / ml et un temps de 4 jours accélére la période de démarrage
de digesteur et augmente la production accumulée en biogaz trois fois par rapport a la jacinthe
d'eau non traitée (Bharati et al., 2018). Un autre travail sur le prétraitement de la microalgue
Chlorella vulgaris par la bactérie (Bacillus sps) prouve que 1’indice de stress de la biomasse
algale prétraitée est plus élevé d'environ 18% contre 11,8% de celle de témoin (non prétraité)
avec un rapport énergétique positif de 1,04 (Kavitha et al., 2017). Parallelement, les déchets
agricoles a savoir le fumier de bétail et la paille de blé sont prétraitée avec des bactéries
hydrolytiques (Clostridium thermocellum et Melioribacter roseus). Les résultats obtenus ont
montré que le substrat prétraité par C. thermocellum augmentait le rendement en méthane de
34% par rapport a celui non traité (Tsapekos et al., 2017). Dans le méme contexte, le
prétraitement biologique de la paille de mais par un type d’Archaea (Methanosaeta) augmente
la production en méthane jusqu’a 62,85 % par rapport a la paille de mais non traité (Zhao et al.,
2019).

Les résultats évoqués ci-dessus indiquent que le prétraitement bactériologique avec ses
bonnes caractéristiques peut-étre une méthode prometteuse pour améliorer la bio-dégradabilité

de la biomasse lignocellulosique et augmenter la production en méthane.
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11.6.3.3 Le prétraitement enzymatique

Le troisieme type des prétraitements biologiques est celle du prétraitement enzymatique.
L'effet ce type de prétraitement sur la biomasse lignocellulosique dépend du type d'enzymes
ainsi que de la composition de la biomasse a traiter. L’enzyme la plus utilisée est la cellulase,
elle est connue par sa grande capacité de dégrader la cellulose insoluble présente en majeur
partie dans la biomasse lignocellulosique suivie par la B-glucosidase et de la xylanase (Koupaie
et al., 2019). Par conséquent, les micro-organismes peuvent synthétiser et secréter différentes
enzymes comme par exemple, la lipase, I'amylase, la protéase et I'enzyme ligninolytique qui
catalysent la dégradation de I'huile et de la graisse, des glucides, des protéines et de la lignine
respectivement. Actuellement, et avec le développement technologique, plusieurs types de ces
enzymes sont préparés a 1’échelle industrielle et peuvent étre commercialisés pour les utilisés
comme des suppléments artificiels afin d’améliorer la biodégradation et I'hydrolyse en général
dans les systemes anaérobies. L'efficacité de la réaction enzymatique dépend généralement de
plusieurs facteurs, parmi lesquels, le temps d'incubation, le pH, le dosage enzymatique,
I’agitation, la température et la configuration du réacteur (Xiu et al., 2020).

Le prétraitement biologique de la fraction organique des déchets solides municipaux par
un cocktail enzymatique (Ea-amylase, p-glucosidase et CMCase) a entrainé une variation de
40,6% des sucres réducteurs et une variation de 34,6% de la demande chimique soluble en
oxygene avec une augmentation de rendement en méthane qui est passé de 189,2 ml/gMO a
environ 672 ml/gMO soit une amélioration de 255% (Mlaik et al., 2019). Un autre type de
substrat (microalgues Chlorella sp.) subit un prétraitement enzymatique mixte de cellulase, de
xynalase et de pectinase afin d’améliorer la production du biodiésel et du méthane.
Parallélement, une augmention de rendement final en méthane jusqu'a 485% a été obtenu lors
de I'nydrolyse de I’algue Scenedesmus obliquus par voie enzymatique en utilisant un mélange
des enzymes composé de cellulase plus pectinase (E1) et estérase plus protéase (E2) avec une
amélioration de la DA (Ometto et al., 2014). Le prétraitement des boues biologiques par six
types d’enzymes provient de deux sous-groupes d’enzymes a savoir les protéases et les
glucosidases démontre que quatre types seulement donne une amélioration de la digestibilité
anaérobie avec une augmentation maximale de 26% du rendement en biogaz (Bonilla et al.,
2018)

Malgré les avantages de ce type de prétraitement, le cout élevé reste toujours le principal

inconveénient.
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11.6.3.4 La Co-digestion

La co-digestion est considérée comme une approche biologique traditionnelle qui attire

I’attention de plusieurs chercheures grace a ses multiples avantages. La co-digestion des
fumiers des animaux qui sont caractérisé par une capacité tampon élevée, une forte teneur en
Azote et une grande variété de nutriments nécessaires pour les bactéries méthanogénes avec
les déchets riches en Carbone comme les déchets lignocellulosiques peut résoudre plusieurs
problemes parmi lesquels la correction du rapport C/N, les concentrations de la macro et
micronutriments et la capacité de mise en mémoire tampon (Creamer et al., 2010) (Moral et
al., 2008) (Angelidaki et al., 2003). La co-digestion donne aussi la possibilité de fournir une
large gamme des bactéries bénéfiques pour la DA comme c’est le cas de la co-digestion des
eaux useées laitieres avec les fumiers de bovins qui a produit une abondance significative de
bactéries comme les Bacteroidetes, Firmicutes et Synergistetes. (Toumi et al., 2015). ;

Les résultats de certaines recherches étudiant la co-digestion de fumier avec un déchets
biodégradables donnant de meilleurs rendement en augmentant la production de biogaz de 80
a 400% dans les usines de production de biogaz (Braun et al., 2003). En outre, de nombreuses
études ont montré que la sensibilité du processus de digestion anaérobie aux changements
environnementaux peut étre améliorée en combinant plusieurs flux de déchets (Creamer et al.,
2010) (Romano et Zhang, 2008) (Wau et al., 2010). Dans le méme sens, une nette amélioration
de la productivité du biogaz avec une stabilité du processus de digestion anaérobie a été
enregistré lors de la co-digestion des déchets alimentaires avec les eaux usées de la porcherie
dans les travaux de (Zhang et al., 2011). Ils ont trouvé que les déchets alimentaires contenaient
un potentiel énergétique plus élevé et des concentrations d'oligo-éléments plus faibles que les
eaux usées de la porcherie. lls suggérent alors que les oligo-éléments pourraient étre la raison
pour améliorer les performances de la co-digestion.

Pour résoudre les problémes d'inhibition de composés toxiques, surtout pour les déchets
désucrées contenant une plus faible concentration de sucres et une concentration élevée d'ions
tels que le sodium et le potassium. Comme exemple dans les travaux de (Fang et al., 2011) et
en raison de sa charge organique relativement élevée, la mélasse désucrée MD constituerait un
substrat intéressant pour les DA pour la production de biogaz. Cependant, sa concentration en
ions élevees peut poser un probléme d’inhibition pour le processus de digestion anaérobie. La
dilution des déchets toxiques par la co-digestion avec du fumier animal est considéré comme
une bonne solution, elle permit de fournir des quantités importantes en nutriments pour la

croissance microbienne et joue un role dans la neutralisation du pH et de I'amélioration de la
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capacité tampon. Il est prouvé aussi que la co-digestion offre des avantages économiques et

environnementales causees par le partage des codlts par le traitement des flux de déchets
multiples dans une seule installation (Dareioti et al., 2009).

1.7 Les produits de la méthanisation

La digestion anaérobie est la dégradation des déchets organiques par une succession de
réactions biochimiques réalisées en conditions anaérobies sous I’intermédiaire des bactéries
entrainant la production d’un biogaz composé majoritairement du méthane avec un pouvoir
calorifique élevé et un sous-produit riche en nutriment utilisé comme amendement pour la
fertilisation des sols agricoles qui est le digestat. Ce chapitre discute les produits de la
méthanisation biogaz et digestat. Il commence par le biogaz, sa composition, sa purification
avant son utilisation et sa valorisation énergétique. En deuxiéme étape, ce chapitre discute le
sous-produit de méthanisation qui est le digestat et ses propriétés fertilisantes selon les normes
internationales prises en considération sa teneur en matiére organique, son pH, sa teneur en
Azote, sa teneur en Carbone et le rapport Carbone/Azote, sa teneur en macro et en
micronutriments. Le chapitre se termine par des recommandations de normalisation des métaux

lourds.

I1.7.1 Le biogaz

Le biogaz est le premier produit de méthanisation, est un melange gazeux obtenu apres
la fermentation de la matiére organique non valorisée: Par ailleurs, grace a son pouvoir
calorifique et sa contribution a la diminution des déchets nuisibles pour 1’environnement, le

biogaz est considéré comme une source d’énergie renouvelable prometteuse.

11.7.1.1 Composition du Biogaz

Le biogaz est composé de 50-75% de méthane, le reste étant principalement du dioxyde de
Carbone entre 25-50% avec des traces d'autres gaz Tableau 7 (Akunna, 2019). Le seul gaz de
valeur économique parmi ces composants est le méthane. Pour cela, le terme "biogaz" est un
terme inexact et imprécis car le gaz qui est produit par décomposition aérobie (dioxyde de
Carbone) est aussi "biogaz" en ce sens qu'il est aussi le résultat de la biodégradation tout comme
les autres biogaz. Mais le mot "biogaz" est venu pour désigner exclusivement le mélange
combustible CHs-CO. généré par la décomposition anaérobie de la matiere organique
(Deublein et Steinhauser, 2008). Celui-ci soit inflammable a des taux de méthane supérieurs a
45 % (Boulinguiez et Le cloirec, 2011).

Le biogaz est similaire au gaz naturel, mais le biogaz est une ressource renouvelable
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produite comme cité ci-dessus, découvrit récemment & la fin du XIX®™ siécle, alors qu'il a fallu

des millions d'années pour que le gaz naturel se développe (Record, 2009).

Tableau 7 : Composition typique du biogaz selon (Akunna, 2019)

Composant Gamme typique (% volume)
Méthane (CHa) 50-75

Dioxyde de carbone (COz) 25-50

Diazote (N2 0-10

Hydrogene (H2) 0,01-5

Oxygeéne (O2) 0,1-2

Vapeur d’eau (H20) 0-10

Ammonium (NHs) Moins de 1%

Sulfure d'hydrogeéne (H2S) 0,01-3

Siloxanes 0-0,00002

Mais il faut noter qu'un mélange de CHa et de CO> n'est pas le seul gaz possible produit
par la dégradation anaérobie de la matiere organique. Le méthane est produit seulement si les
bactéries méthanogénes sont impliquées dans la décomposition anaérobie. Dans des conditions
différentes, et avec d'autres especes de micro-organismes anaérobies, des gaz tels que
I'nydrogene et I'hydrogeéne sulfuré peuvent étre généreés a la place du méthane (Tasneem et al.,
2012) (Zhang, 2011). Cependant les bactéries méthanogénes se rencontrent tres fréquemment
dans la nature et dans la plupart des cas, la digestion anaérobie aboutit a la génération du
mélange compose majoritairement du CHs+—CO2, que l'on appelle communément «biogaz»
(Tasneem et al., 2012).

Bien que le biogaz se compose principalement de méthane et de dioxyde de Carbone, il
contient également plusieurs impuretés. Les impuretés se trouvent dans le biogaz brut pour
différentes raisons. Certaines impuretés sont présentes dans le substrat qui est introduit dans le
réacteur ; elles s'évaporent dans le digesteur et sont donc présentes dans le biogaz produit. La
quantité qui s'évapore dépend de la volatilité du composé et de la température dans le digesteur.
Des impuretés peuvent également se former lors de la digestion anaérobie. Des exemples de
telles impuretés sont I'Ammoniac et I'hydrogéne (Wellinger et al., 2013). Selon M. Gerardi
2003 (Gerardi, 2003) un bon nombre de ces impuretés sont malodorants. Parmi celles-ci, il y a
des composes organiques et inorganiques. Les gaz organiques comprennent le méthane et les

composés organiques volatils (COV) comme les acides gras volatils (AGV), les composés
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soufrés volatils (CSV) et les composés azotés contenant de I'Azote qui est due a la dégradation

des déchets protéiques. Les gaz inorganiques contenant 1’Azote moléculaire (N2) et le
protoxyde d'Azote (N2O) qui sont produits par respiration anoxique (dénitrification) dans le
digesteur anaérobie et contenant aussi le sulfure d’hydrogéne (H2S) qui est le plus indésirable.
Si le biogaz contient trop de sulfure d'hydrogéne, le gaz peut endommager I'équipement du
digesteur. La production excessive de sulfure d'hydrogéne est due a I'exces des composés

protéiques qui sont transférés dans le digesteur.
11.7.1.2 Les impuretés et leur impact sur I'utilisation de biogaz brut

11.7.1.2.1 Particules solides

Des particules solides (poussieres, silices, etc...) sont susceptibles de se trouver dans le
biogaz. Si celles-ci atteignent un moteur de valorisation ou une turbine a gaz, elles peuvent
causer l'usure de I'équipement en raison de leurs propriétés abrasives (Record, 2009). Dans de

nombreux cas, les particules forment les noyaux sur lesquels les gouttes d'eau se condensent.

11.7.1.2.2 La vapeur d’eau

Comme I'eau est toujours présente pendant la digestion anaérobie, une partie de celle-ci
s'évapore dans le digesteur et est donc présente dans le biogaz produit. Le biogaz qui sort du
digesteur est donc toujours saturé d'eau. Le contenu varie entre 1 et 5% en volume. La saturation
de biogaz en dépend de la pression et de la température a l'intérieur du digesteur. L'eau dans le
biogaz brut peut causer des problémes et perturbe la performance de la valorisation énergétique.
Il réagit avec les gaz acides comme le H2S, le NHs et le CO.. Et par conséquence provoque la
corrosion dans les pipelines en raison de la formation d'acide carbonique (Devia, 2013). D’autre
part, lI'accumulation d'eau liquide dans les points bas du réseau réduit I'espace disponible au
passage du gaz, boucher les vannes, les raccords et entraine des pertes de charges. De plus, la
présence de deux phases — liquide et gazeuse provoque des oscillations de flux pouvant géner
le contréle des opérations (Record, 2009). Donc il est indispensable de sécher le biogaz

11.7.1.2.3 Sulfure d'hydrogéne

Une autre impureté commune dans le biogaz est le sulfure d'hydrogéne. D'autres
impuretés contenant du soufre peuvent également étre présentes dans le biogaz brut, mais le
sulfure d'hydrogéne est le plus commun. La présence de ce dernier dans le biogaz provient de
la réduction microbiologique des composes contenant du soufre (sulfates, peptides, acides

aminés) et autres composés contenant du souffre (Kumara et Varma, 2016b). Les composés
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soufrés sont largement responsables de I’odeur nauséabonde attribuée aux biogaz. Lors de

I'utilisation du biogaz le sulfure d’hydrogene peut entrainer une corrosion car il forme de I'acide
sulfurique en combinaison avec de l'eau. La combustion du biogaz contenant du sulfure
d'’hydrogene entraine des émissions d'acide sulfurique lors de la combustion (Kennedy et al.,
2015). Il est également important de noter que le sulfure d'hydrogéne est hautement toxique et
peut entrainer des risques graves pour la santé. Une exposition d’une demi-heure a une

concentration de 0,05% en volume dans 1’air est mortelle (Record, 2009).

11.7.1.2.4 Les composes organiques volatils

Les composés organiques volatils représentent les différents types des composés
organiques existent a 1’état de traces dans le biogaz. Le type de composés et leurs concentrations
dépendent du substrat utilisé pour la production de biogaz. Des exemples de tels composés nous
citons les alcanes, les aromatiques, les halogénés, les alcools, les carbonylés, les soufrés et les
siloxanes. Ceux-ci peuvent pénaliser lourdement la valorisation des biogaz paradoxalement a
leurs faibles concentrations massiques inférieures a 1 %. Soit une concentration totale d’environ
2 000 mg - m® en raison du fait que certains de ces composés s'évaporent (Boulinguiez et Le
cloirec, 2011). Ces accumulations sont pénalisantes pour le bon fonctionnement des systémes
de conversion du biogaz en énergie. A titre d’exemple, quand le biogaz est briilé pour produire
de I’¢électricité les siloxanes se transforment en dioxyde de silicium (SiO2) et formeront des
dépdts indésirables sur I'équipement de combustion en contact avec le gaz bralé (Achimi et al.,
2011). Parallélement, la combustion des composés halogénés forme, en présence d’eau, des
acides corrosifs tels que I’acide chlorhydrique (HCI) ou I’acide fluorhydrique (HF) qui
engendrent une dégradation prématurée de 1’équipement par corrosion et une acidification des
huiles de moteurs et/ou des fumées (Boulinguiez et Le cloirec, 2011). Les hydrocarbures
hydrogénés aussi peuvent provoquer une corrosion et une acidification lorsqu'ils sont brilés, en
raison de la formation d'acides (par exemple I'acide chlorhydrique) (Wellinger et al., 2013). Et
finalement la combustion des organo-soufrés aboutit a la formation du dioxyde de soufre (SO>),
lequel, en présence d’eau produit les espéces corrosives que sont les acides sulfureux H2SOs et

sulfurique H2SO4 (Boulinguiez et Le cloirec, 2011) :

11.7.1.2.5 Oxygene et Azote
Normalement, le biogaz contient un ratio d'azote et d'oxygene de 4: 1. Cependant,
puisque le biogaz est formé dans des conditions anaérobies, ni I'oxygene ni I'azote ne sont pas

généralement présents dans le biogaz. Quoique, lorsque la ventilation est activée pour éliminer
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le sulfure d’hydrogéne comme moyen de nettoyage du biogaz et si les conduites de gaz ne sont

pas completement étanches, le rapport 4/1 peut étre modifié (Deublein et Steinhauser, 2008).
En outre, I'Azote dans le biogaz brut peut ainsi étre un signe de fuite d'air dans le digesteur.
L'oxygéne peut conduire a la formation de mélanges inflammables avec le méthane dans le
biogaz et la teneur en oxygéne doit donc étre soigneusement contrélée (Wellinger et al., 2013).

11.7.1.2.6 Ammoniac

L'Ammoniac est une impureté souvent présente dans le biogaz brut; il est formé dans le
digesteur lors de I'nydrolyse de matériaux contenant des protéines, tels que les déchets animaux
(fumier, déchets de bovins, déchets de volaille) et certains déchets industriels tels que les
déchets alimentaires. Ces concentrations élevées d'Ammoniac dues a un taux d'hydrolyse élevé
(Sung et Liu, 2003). Des niveaux élevés d'’Ammoniac dans le digesteur peuvent entrainer une

inhibition de la production de méthane dans le digesteur.

11.7.1.2.7 Le gaz carbonique CO:2

Mis a part le méthane, le dioxyde de Carbone est le principal composant du biogaz. Il
est formé dans les différentes étapes et agit comme un accepteur d'électrons pour les bactéries
productrices de méthane. La teneur de ce composant dans le biogaz est influencée par les la
température est la pression. Plus la température est élevée pendant le processus de fermentation
plus la concentration de CO> dissout dans I'eau est faible (augmentant le niveau de CO> dans la
phase gazeuse). Une pression plus élevée entraine une concentration plus élevée de CO> dissout
dans I'eau (réduisant ainsi le niveau de CO. dans la phase gazeuse) (Gerardi, 2003).. Si une
haute teneur en énergie volumétrique est importante (par exemple lorsque le gaz est utilisé
comme carburant de véhicule ou injecté dans le réseau de gaz), dans ce cas-la, le dioxyde de
Carbone est considéré comme une impureté qui doit étre €liminée. Ce dernier va diminuer la
teneur en énergie volumétrique dans le biogaz. La présence de CO; elle diminue la puissance
du moteur, prend de la place dans les bouteilles de stockage et peut poser des problémes de
congélation aux vannes. Toute ou la plus grande partie du CO; doit donc étre éliminée du biogaz
brut pour le préparer a une utilisation comme carburant pour les véhicules et ceci avant la
compression du gaz dans des bouteilles a hautes pressions, qui seront transportées par le
vehicule (Marchaim et al., 1994a). Pour d'autres applications, telles que la production

d'électricite et de la chaleur, cela ne pose généralement pas de problemes.
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11.7.1.3 Purification de biogaz

Avant la valorisation énergétique du biogaz, il y a des contraintes et des impuretes liées
aux composés traces qui doivent étre éliminée, en fonction de I'utilisation ultérieure du biogaz.
Bien que les concentrations d'impuretés soient relativement faibles, elles peuvent avoir un effet
négatif sur l'utilisation du biogaz comme cité ci-dessus. La purification du biogaz vise a
augmenter les proportions de méthane pour améliorer les propriétés energétiques du melange
gazeux. Dans I’étape de purification du biogaz, il y a les différents traitements (primaire,
secondaire et tertiaire) qui consistent a éliminer les gouttelettes d’eau, la poussiére, la boue, les

traces de gaz toxiques et corrosifs et le gaz carbonique.

11.7.1.3.1 Traitements primaires
Les techniques de traitement primaire du biogaz consistent en de simples procédés
physiques pour éliminer ou réduire I'humidité (la vapeur d’eau) et les poussicres (les particules

solides).

11.7.1.3.2 Traitements secondaires

Les procédés de traitement secondaire du biogaz comprennent des traitements
physiques, chimiques et biologiques. Ce traitement consiste en des étapes de desulfuration,
élimination des composés organiques volatils, élimination d'autres impuretés comme

I’oxygene, I’ Azote et I’Ammoniac.

11.7.1.3.3 Traitements tertiaires

Le traitement tertiaire du biogaz consiste en l'enrichissement du biogaz en méthane par
I'élimination du dioxyde de Carbone. Ce type de traitement n'est nécessaire que si le biogaz doit
étre introduit dans le gaz naturel et/ou utilisé comme carburant pour les véhicules(Hess, 2007).
Les six technologies les plus répandues pour ce type de traitement selon la littérature sont
comme suit ; I’adsorption par variation de pression, I'absorption physique qui consiste au lavage
par de I'eau ou bien par I’utilisation des solvants organiques, 1'absorption chimique en utilisant
des solvants organiques, la séparation membranaire a haute pression, Il'amélioration
cryogénique et I’enrichissement biologique du méthane comme illustré dans la Figure 18 (Ullah
etal., 2017).
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Figure 18: Technologies de purification du biogaz, source (Ullah et al., 2017).

11.7.1.4 Valorisation énergétique du biogaz

La valorisation énergétique du biogaz est un sujet d’actualité largement étudié et discuté
par la littérature. Son utilisation en tant que remplacant du gaz naturel a attiré une attention
significative ces derniéres années. Le méthane est le seul composé du biogaz qui soit
énergétiqguement intéressant et le pouvoir calorifique du mélange dépend uniquement de la
pression partielle en méthane, pour cela I’étape de purification du biogaz et I’enrichissement en
méthane est primordiale. Le méthane peut servir a la production de la chaleur, de I’électricité
ou les deux a la fois comme une co-génération. Il peut aussi étre injecté dans les réseaux locaux

de gaz naturel ou bien comme carburant pour les véhicules comme le montre la Figure 19.
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Figure 19 : Les différentes techniques de valorisation du biogaz,
source ; http://www.heracleantech.com/

11.7.1.4.1 Production de chaleur (énergie thermique)

La combustion directe du biogaz pour produire de la chaleur est la solution la plus facile
a mettre en ceuvre et la moins exigeante en termes de qualité du biogaz (Hess, 2007). La chaleur
de combustion du biogaz peut étre convertie en énergie thermique utile généralement pour la
production d’eau chaude, la cuisson, le chauffage des maisons et des installations a travers les

chaudieres et la production de froid par absorption etc....

11.7.1.4.2 Production d’électricité par le biogaz

Le biogaz peut étre utilisé comme carburant pour la production d'électricité dans les
moteurs, les turbines ou les micros turbines a gaz (gaz naturel ou propane) apres modification.
Les piles a combustible ont également utilisé le biogaz afin de produire 1’électricité (Wellinger
et al., 2013). Pour un méthane pur, le pouvoir calorifique est de 12,67 kWh/m?® (Hess, 2007).
Une autre étude démontre que le méthane pur a un pouvoir calorifique de 9100 kcal/m® & 15°C
et sous une atmosphére, son pouvoir calorifique varie de 4800 & 6900 kcal/m®. En termes
d'équivalence énergétique, 1,334 1,87 et 1,5 a 2,1 m® de biogaz sont respectivement équivalents
a un litre d'essence et de gas-oil. Le biogaz a approximativement une densité de 0,86 (air = 1,0)

par rapport a l'air (Marchaim et al., 1994b).

82


http://www.heracleantech.com/

CHAPITRE II: ETUDE THEORIQUE DE LA
Partie théorique DIGESTION ANAEROBIE

11.7.1.4.3 Injection du biogaz plus précisément du bio-méthane dans les réseaux de gaz

naturel

Ce mode de valorisation est assez exigeant car les caractéristiques du biogaz doivent
étre similaires a celles du gaz naturel ; il est donc nécessaire d’augmenter les proportions de
méthane jusqu’a 97% (Hess, 2007). Le bio-méthane est un carburant souple et facilement
stockable qui peut étre utilisé partout ou le gaz naturel est utilisé sans qu'il soit nécessaire de
modifier les paramétres d'un équipement concu pour utiliser du gaz naturel (Wellinger et al.,
2013). Avant d'introduire le biogaz dans le réseau de gaz naturel, la densité, la pression, le
soufre total, la teneur en oxygene et en humidité et I’indice de Wobbe doivent étre ajustés
(Deublein et Steinhauser, 2008).

La densité relative (d) d’un biogaz selon (Wellinger et al., 2013) est le résultat de la
densité d'un gaz particulier (par exemple du gaz naturel) et de la densité de I'air sec a une
température et un pression égales. Lorsqu’il est introduit dans un réseau de distribution a basse
pression, le bio-méthane doit étre comprimé a la pression cible dans le réseau de gaz qui est
généralement aux environ de 9 bars. Le soufre total ne doit pas dépasser les 5 mg Nm= et la
teneur en oxygene doit étre inférieure a 0,5% en volume. Concernant I’humidité relative il ne
faut pas qu’elle dépasse les 60% comme un taux maximal (Deublein et Steinhauser, 2008).
L'indice de Wobbe est un indicateur de I'interchangeabilité des gaz combustibles et porte le
nom de Goffredo Wobbe. L’indice de Wobbe (IW) est le quotient de la valeur calorifique et de
la racine carrée de la densité relative. En fonction de la valeur calorifique sous-jacente, il existe
des indices de Wobbe supérieurs ou inférieurs (Wellinger et al., 2013).

Avant d'alimenter le biogaz dans le réseau, il doit étre odorisé. Parce que les usines
d'odorisation sont tres cheres, elles ne sont installées que dans les grandes usines de biogaz.
Pour l'alimentation en biogaz des petites usines, il est recommande d'odoriser le flux principal
de gaz naturel un peu plus en amont. L'odorisation peut étre effectuée soit par injection des
agents odorisants directement dans le courant de gaz naturel, soit par passage d'une partie du
flux de gaz a travers un récipient dans lequel l'agent odorisant s'évapore (Deublein et
Steinhauser, 2008).

11.7.2 Le digestat et ses propriétés fertilisantes -

La digestion anaérobie recycle la matiere organique et les nutriments contenus dans les
déchets en un sous-produit de la digestion, a savoir le digestat. La recherche d'un rendement
énergeétique optimal dans les installations de biogaz conduit a utiliser une large gamme de

déchets organiques et de mélanges de différents déchets pour alimenter les digesteurs. Cela se
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traduit par la production des digestats variant de maniére continue qui ne sont pas encore

complétement caractérises (Tambone et al., 2010). Si les boues d'épuration digérées ont été
largement étudiées, les digestats provenant d'autres déchets organiques tels que les biodéchets

ou les déchets solides municipaux (DSM) ne sont pas encore bien connus (Martel, 2011a).

11.7.2.1 Définition

Le digestat est considéré comme un engrais organique potentiel a cause de sa richesse
en nutriments entierement fermenté, qui peut idéalement remplacer I'engrais inorganique
(Tambone et al., 2010). Les caractéristiques agronomiques des digestats peuvent favoriser la
croissance des plantes et les propriétés du sol apres la fertilisation, mais des effets nocifs
peuvent également survenir en raison de la qualité du digestat, par exemple le pH, la matiere
organique et la teneur en métaux lourds (Tampio et al., 2016a).

Les normes britanniques (BSI, PAS 110 2010) (BSI, 2010) ne spécifient aucune limite
nutritionnelle pour les digestats, bien qu'un certain nombre de parameétres tels que la matiére
séche, la matiére organique, le pH, la teneur en sel, I’ Azote total, P, K, Ca, Mg, S, NO3", NH.",
les micronutriments, Cl et Na doivent étre déclarés. Il est a noter que plusieurs digestats

anaérobies évalués dans la littérature sont conformes aux normes frangaises (Nkoa, 2014).

11.7.2.2 Matiere organique de digestat

La principale caractéristique d'un fertilisant organique est d'assurer I'ajout de la matiére
organique au sol. La teneur en OM est donc essentielle pour décrire une modification du sol.
Des différents digestats ont été caractérisés dans la littérature selon leurs teneurs en matiére
organique. Les résultats démontrent la MO variée largement de presque 40 a plus de 85% de
matiére seche, en fonction de la nature des déchets d'entrée (Martel, 2011a). Par ailleurs, la
teneur en matiere organique dans le digestat augmente I'équilibre du Carbone du sol, ce qui
conduit a des processus microbiens améliorés et a une activité enzymatique, ce qui augmente
encore la libération de nutriments a long terme dans les sols. En outre, la MO augmente la
germination et la croissance des racines des plantes et la qualité du sol en augmentant I'équilibre
de l'eau et la structure du sol. Ainsi, des quantités excessives de matiére organique peuvent
conduire a une fonction microbienne déséquilibrée et a une immobilisation azotée, aussi elle
peut causer la phytotoxicité due aux acides organiques (Tampio et al., 2016b).

La stabilité de la matiére organique du digestat est un parameétre clé pour son utilisation
en agriculture. Elle évite des problémes de gestion tels que la poursuite de la fermentation

conduisant a des émissions odorantes. Elle limite également la décomposition dans le sol qui
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peut conduire a I'immobilisation de I'Azote en fonction de la période d'utilisation au cours de
I'année (Martel, 2011a).

La stabilité de la matiere organique a été comparée entre 14 digestats post-traités et la

relation entre la complexité de la matiere organique et la biodégradabilité est mise en évidence.
Les digestats traités proviennent de divers types de déchets, y compris les déchets agricoles, les
boues d'une station d'épuration, les déchets solides municipaux, les déchets de traitement des
aliments etc... Les post-traitements ont un effet significatif sur la biodégradabilité et la
complexité de la matiére organique de digestat. La biodégradabilité était faible pour les
digestats compostés qui comprennent des molécules complexes a acceés lent. Inversement, pour
les fractions facilement accessibles qui comprenant des molécules plus simples sont
caractérisées par une biodégradabilite trés forte (Maynaud et al., 2017). La compréhension de
I'effet du post-traitement sur la biodégradabilité des digestats doit permettre d'optimiser leur
valorisation. La quantité de matiére organique apportée au sol est une caractéristique majeure
d'un amendement organique, mais la composition de cette matiére organique est également

pertinente.

11.7.2.3 Le pH du digestat

Le pH neutre favorise I'utilisation des digestats en agriculture, il peut réduire I'alcalinité
des sols basiques et favoriser ainsi I'extraction du calcium et du magnésium par les cultures
(Martel, 2011a). Tandis que l'utilisation de digestats alcalins pourrait augmenter la
volatilisation du NHs-N du sol pendant I'épandage selon la température (Nkoa, 2014). Par
ailleurs, les digestats acides peuvent diminuer le pH du sol et améliorer la mobilisation des
métaux lourds dans les sols (Otabbong et al., 1997).

Selon la littérature, plusieurs chercheurs ont montrés que le pH des digestats est proche
de la neutralité car il varie entre 6,7 et 8,5 (revue par (Martel, 2011a)).

Une étude sur cing types de digestats des déchets urbains provenant de différents
digesteurs, traitant des déchets alimentaires, une fraction organique de déchets solides
organiques, un mélange de boues désactivées et de déchets végétaux montre que tous les
digestats étaient neutres ou Iégérement alcalins (pH 7.6 - 8,4) (Tampio et al., 2016b).

L'effet du pH du digestat sur le sol dépend aussi des caractéristiques du sol. dans une
étude de fertilisation de 4 ans, le pH initial du sol de 5,4 n'a pas été affecté aprés I'application
du digestat urbain a base de déchets ménagers de restaurants (Tampio et al., 2016b). Une autre
étude sur I’incubation de fumier de porc traité en aérobie et en anaérobie pendant 2 mois dans

le sol démontre que le sol avec un pH 7,8 mélangé avec du fumier traité a I'aérobie avec un pH
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7,5 donne une faible valeur du pH initiale 7,1. Aprés 3 jours, une augmentation rapide jusqu'a

une valeur de pH 7,5 a été mesurée. Malgré cela, une baisse du pH du 3°™ au 21°™ jour a été
observée parallélement au processus de nitrification. Une valeur de 7.2 est enregistrée Apres le
21°™ jour. Contrairement, l'incorporation de fumier traité de facon anaérobie avec un (pH 7,3)
dans le sol a donné le pH initial le plus élevé (7,5). Pendant la période initiale d'immobilisation
de NH;", aucun changement de pH n'a été observé. Par la suite, la nitrification a provoqué une

baisse constante du pH pour atteindre a la fin la valeur de 7,2(Bernal and Kirchmann, 1992).

11.7.2.4 Teneur en Azote (N) de digestat

Pendant la DA, la minéralisation de la matiére organique a entrainé la transformation
d’Azote (N) organique en Ammoniac, due par conséquence a une augmentation de la teneur en
NH3 dans le digestat (Tambone et al., 2010).

Souvent est rapporté que le N total est principalement conservé pendant le processus de
digestion anaérobie. Cependant, Neuner et al. (2011) in (Méller, 2015) ont équilibreé les entrées
et les sorties de nutriments des digesteurs de biogaz et ont trouvé des pertes nettes de N de
18%. Les composés N organiques complexes sont minéralisés en NH; dans le digesteur. Une
partie du NH; -N est utilisée par le microorganisme du digesteur pour leurs croissances (Moller
et Muller, 2012). Aussi une autre partie du NH; se trouve sous forme des traces dans le flux
de biogaz, mais expliquant seulement environ 10% de ces pertes; le reste des pertes devrait
étre attribué a d'autres raisons, par exemple la sédimentation partielle organique/inorganique
ainsi la précipitation et la rétention subséquente dans les digesteurs (Méller, 2015). Certains
auteurs trouvent que généralement que la fraction d'Azote (N) disponible pour les plantes est
équivalente a la fraction de NH}-N dans le digestat. Simultanément, avec I'application du
digestat sur le terrain, I'Azote organique du sol (Norg) s'accumule, améliorant ainsi la
minéralisation de Norg du sol méme apres une seule application de digestat. La minéralisation
nette de Norg au cours d'une période expérimentale de six mois était de 12% (Moller et Miller,
2012).

La faible teneur en Azote totale et surtout celle en NHz mesurée dans les composts
étaient attendues, car le traitement aerobie a determiné les pertes d’Ammoniac par décapage
lors du compostage si le pH est élevé (Nkoa, 2014). D'autre part, la faible teneur en Azote totale
et en Ammoniac dans la boue digérée était due au processus de séchage qui s'est produit a la
fin du traitement des eaux usées, permettant a I'Ammoniac de se volatiliser (Tambone et al.,

2010). Les résultats d’une étude sur la décomposition de fumier de porc traité de maniére
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aérobie et anaérobie démontrent que tout le NH3 présent dans le fumier traité par voie aérobie

était volatilisé, alors que seulement 28% s’est volatilisé du fumier frais et du fumier traité
anaérobiquement (Bernal et Kirchmann, 1992).

La composition en Azote totale de plusieurs digestats de différente sources a été
examiné par (Martel, 2011a). Les résultats montrent que la teneur en Azote totale est plus
variable selon le type de digestat, entre 50 et plus de 150 mg/kgMS. Ces données ont montré
aussi que la majorité de I'Azote contenu dans les résidus de digestion est présent sous forme
minérale car le N-NHz représente toujours plus de 50% de I'Azote total. La prédominance de
I'’Azote minéral pourrait réduire le potentiel de valorisation des digestats en amendement
organique et améliorer leur utilisation comme engrais (Martel, 2011a). En revanche, une autre
étude examine d'autres types de digestats solides montre une fraction d'Azote minéral plus
faible (24-36% N total) par rapport a la fraction organique, ce qui suggére que ces digestats ont
un potentiel de valorisation plus élevé en tant qu'amendement organique (Nkoa, 2014).

En ce qui concerne l'absorption d’Azote, le rapport entre I'Azote minéralisé et I'Azote
total indique la disponibilité de I'Azote pour I'absorption des plantes (Martel, 2011a). une étude
sur I’absorption d'Azote par la culture fourragére dans les sols fertilisés avec du fumier de porc
brut et traité (digérée) a montré que les sols amendés avec des digestats liquides de porcins
donnent des résultats similaires a ceux amendés avec les engrais synthétiques inorganiques,
mais les résultats étaient inférieurs avec les fumiers porcins liquides bruts, décantés et filtres
(Chantigny et al., 2007). Dans le méme contexte, d’autres travaux démontrent que les digestats
obtenus a partir de la co-digestion des boues animales et de I'ensilage de mais ont une valeur

relative d'engrais azoté supérieure de 30% a celle des boues de bovins et de porcs. (Nkoa, 2014)

11.7.2.5 Teneur en Carbone (C) de digestat

La digestion anaérobie signifie une transformation d'environ 20 & 95% du Carbone (C)
de la charge en composés C gazeux, selon le type et la récalcitrance des charges. La digestion
des fumiers et des résidus de récolte réduit les quantités de Carbone organique introduites dans
le sol comparativement a I'incorporation directe dans le sol des matieres premieres non digérées
(Moller, 2015). La teneur totale en Carbone des digestats varie entre 36 et 45% de la matiere
séche (Moller et Muller, 2012). Les sols arables soumis a une gestion intensive tendent a perdre
son Carbone, pour cela, des apports adéquats de matieres organiques dans le sol sont importants
pour maintenir la fertilité des sols arables (Mdller, 2015). Les impacts potentiels de Carbone de
digestat sur le sol et I’évaluation de son effet sur 1'état nutritif du sol (minéralisation) et

I'équilibre humique (modification des proprietes) ont ete étudiés par la littérature.
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Une étude sur le fumier de porc frais et traité en aérobiose et en anaérobiose pendant

une incubation de 2 mois dans le sol. Les valeurs de minéralisation du Carbone indiquent
qu’environ 23% du Carbone a été minéralisé dans les échantillons de fumier traités de maniére
aérobie. La proportion était plus grande pour le fumier frais (75%) et tout le fumier traité en
anaérobiose (105%) était minéralisé, ce qui indique que I'ajout de ce type de fumier au sol
stimulait la decomposition de la matiere organique du sol (Bernal and Kirchmann, 1992). Dans
le méme contexte, six digestats provenant de plusieurs expériences de co-digestion anaérobie,
utilisant le lisier de porc ou de bovin comme substrat principal, ont été évalués dans des
incubations a court terme dans le sol a 26°C pendant 56 jours. L'ajout de digestat au sol a
provoqué un developpement rapide de I'activité microbienne, qui se traduit par une libération
importante de CO»-C durant les premiers jours d'incubation. Ceci était lié a la présence d'une
fraction organique facilement dégradable dans les échantillons de digestat. Par la suite, les taux
de production de CO»-C diminuent rapidement au cours des deux premieres semaines,
atteignant des valeurs presque constantes a la fin de I'incubation. Car les sources de la matiére
organique minéralisables ont été épuisées. La quantité de CO2-C dégagée du sol traité par le
digestat aprés 56 jours d'incubation (Carbone minéralisée) a augmenté significativement dans
I'ordre (valeur moyenne): 639 <653 <730 <948 <1027 <1679 g C g-1 sol traité. Le Carbone
organique total minéralisé a partir du digestat reflete également la biodégradabilité de
différentes matiéres organiques présentes dans les digestats(José Antonio Alburquerque et al.,
2012Db).

Thomsen et al. (2013) in (Méller, 2015) ont suggerent qu'a plus long terme, la rétention
du C végétal dans le sol est peu affectée par les prétraitements tels que le passage par un
ruminant et/ou la digestion anaérobie. Les mémes auteurs conclus également que les pertes de
C pendant le processus de digestion anaérobie sont compensées par la dégradation plus faible
de C apres l'application de I'engrais sur le terrain. Une autre étude ajoute une précision que les
digestats peuvent étre un meilleur engrais pour les sols plus lourds avec une teneur élevée en
argile et en Carbone tandis que les lisiers de porc et le fumier de bovins (substrat ou ingestat)
conviennent mieux aux sols plus légers et sableux contenant moins de Carbone organique
(Risberg et al., 2016).

11.7.2.6 Le Rapport Carbone Azote C:N de digestat
Le Carbone et I'Azote sont les constituants les plus importants de toute matiére
organique. Leurs rapports relatifs par rapport a leurs formes minérales et organiques respectives

influenceront leur utilisation agronomique (Nkoa, 2014). La quantité d'Azote requise par les
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micro-organismes pour leur croissance est 20 fois plus petite que celle du Carbone (Martel,

2011a). Parmi les mécanismes qui régulent la minéralisation et la conservation de la matiere
organique dans le sol, un réle déterminant est suppose par le rapport C:N. Les valeurs C:N ont
été calculées en ne tenant compte que de la fraction N organique car la fraction NHz n'a pas
contribué au renouvellement de N & moyen et long terme dans le sol; cette fraction a été
rapidement perdue en raison de I'absorption par les plantes, de la volatilisation de I'Ammoniac
dans I'air ou de la lixiviation des nitrates dans le sol. Les rapport C:N des digestats est beaucoup
plus faibles que ceux des composts (Tambone et al., 2010). Plusieurs études montrent des
intervalles de variation du rapport C:N des digestats entre (2 et 24,8) (Nkoa, 2014).

S'il y’a a la fois une faible concentration de Carbone organique et une plus grande
quantité d'Azote par rapport aux besoins en micro-organismes, I'Azote sera minéraliseé et libéré
dans le sol. Au contraire, si la quantité d'Azote est inférieure aux besoins microbiens, I'Azote
inorganique contenu dans le sol sera utilisé pour compléter le processus de biodégradation
conduisant a I'immobilisation de I'Azote. Ainsi, le rapport C:N des résidus organiques doit étre
bien équilibré pour assurer leur stabilité une fois appliqué sur le sol. Le seuil de stabilité varie
entre 10 et 20 selon les auteurs et les déchets considerés (Martel, 2011a).

Certains auteurs estiment que les produits dont le rapport C:N est supérieur a 18 peut
entrainer une immobilisation d'Azote dans le sol lorsque ces produits sont incorporés dans des
matériaux mous (Kirchmann et Witter, 1992). Cependant, l'utilisation du rapport C:N pour
I'évaluation de la stabilité ne fait pas consensus, car ce rapport peut varier considérablement en
fonction de la nature des déchets. Un rapport C:N faible (8) indiquant une libération de N élevée
dans les sols. Alors un rapport C:N éleveé (29) suggérant une libération de N plus faible (Tampio
etal., 2016b).

Le rapport C:N des digestats est trés variable, il commence par 7 pour les résidus de
digestion provenant d'un mélange de cultures énergétiques, boues de vache, déchets agro-
industriels et fraction organique, et proche de 25 pour les digestats des déchets alimentaires et
déchets verts. Malgreé la variabilité du rapport C:N selon la nature du mélange d'alimentation,
les C:N des digestats sont généralement inférieurs a 20. Le faible rapport C:N pour les digestats
est essentiellement d au processus de digestion car le Carbone est dégradé pendant la digestion
anaérobie alors que I'Azote total est conservé. Ainsi, ces faibles valeurs de C:N n'assurent pas

inévitablement la stabilité des digestats (Martel, 2011a).
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11.7.2.7 Les principaux macronutriments (N.P.K) de digestat

Les macronutriments (N, P, K) ont un grand effet fertilisant le sol mais leurs
assimilabilités par les plantes est primordiale. Les mesures agronomiques d’assimilabilité des
nutriments par des tests de croissance des cultures (absorption de N par les plantes par exemple
et nutriments disponibles dans le sol) sont donc essentiels pour déterminer I'effet fertilisant de
ces derniers (Martel, 2011a). Les concentrations solubles dans I'eau des MN (N, P, K) peuvent
évaluer la disponibilité de ces éléments pour I'absorption par les plantes, car les composés
solubles sont facilement assimilables. J.A. Alburquerque et al in (Alburquerque et al., 2012)
ont trouveé que l'addition de digestat au sol a fourni une source de nutriments disponibles (Azote
et phosphore) a court terme et a eu des effets positifs sur les propriétés biologiques du sol
comme la biomasse microbienne et les activités enzymatiques, comparativement au sol non
amendé. Il conduit a des rendements comparables a la fertilisation minérale pour la culture de
pasteque d'été. Cela est expliqué par la disponibilité d’une quantité importante de N ammonium,
qui est rapidement nitrifié et donc directement disponible pour les cultures a court terme. De
plus, I'addition de digestat a conduit a une augmentation de la quantité de P disponible dans le
sol; par conséquent, son utilisation agronomique devrait étre basée non seulement sur le N, mais
aussi sur le P qu'il fournit.

Une autre étude comparative entre les digestats et les matrices organiques bien connues
(le compost et les ingestats) a été faite par (Tambone et al., 2010). Un total de 23 matrices
organiques qui comprennent huit ingestats et digestats relatifs, trois composts et quatre boues
digérées. Les résultats montrent que tous les échantillons de digestats étaient caractérisés par
les teneurs les plus élevées en NKT, NH3, P205 et K20 et qu'ils présentaient donc les valeurs
nutritives les plus élevées. La digestion anaérobie a permis d'obtenir un produit final (digestat)
avec de trés bonnes propriétés fertilisantes en raison de la teneur €levée en nutriments (N, P, K)
sous forme disponible (assimilable). De cette facon, le digestat semble étre un trés bon candidat
pour remplacer les engrais inorganiques, contribuant également, au renouvellement a court
terme de la matiere organique du sol.

Des différentes normes européennes existent en ce qui concerne les exigences des trois
principaux nutriments (N,P,K) pour les engrais organiques. Pour qu'un engrais organique
réponde aux normes francaises, les teneurs en N, K20 et P205 totales doivent étre
respectivement supérieures a 3% en poids frais (AFNOR: FD CR 13456), et la somme de ces
composés doit étre supérieure a 7%. En outre, la teneur en Azote organique d'origine animale

et / ou végétale doit étre superieure a 1%. Les normes allemandes, d'autre part, précise que les

90



CHAPITRE II: ETUDE THEORIQUE DE LA
Partie théorique DIGESTION ANAEROBIE

teneurs en éléments nutritifs sur une base de la matiere seche doivent étre supérieures a 0,5%
(N), 0,3% (P) et 0,5% (K20) (Martel, 2011a).

Dans ce cadre ; six digestats provenant de quatre sources différentes ont été étudiés par

Teglia et al in (Martel, 2011b). Ces sources représentées par les boues de traitement des eaux
usées, des déchets de traitement des aliments, des déchets solides agricoles et la fraction
organique des déchets solides municipaux selectionneés a la source. Les résultats de cette étude
démontrent que les teneurs en Azote total (N) sont sous les exigences francaises pour les engrais
standardisés car 1’ Azote total de ces dietes est toujours inférieur a 3% de matiére fraiche. Aussi
les deux autres principaux nutriments (phosphore et potasse) sont également soumis aux
exigences francaises de 3% de matiere fraiche. Alors, selon la réglementation allemande, les
engrais contiennent au moins 0,5, 0,3 et 0,5% de MS de N, P et K. Tous les digestats étudiés
satisfont & ces exigences en matiere de teneur en Azote, mais seuls les ingestats qui sont en
méme temps suffisamment riches en potassium et en phosphore pour étre normalisés en tant
que produits organiques fertilisants allemands.

Similairement, une autre étude realisée par Moritz et al 2016 in (Nabel et al., 2016) pour
évaluer le potentiel de croissance de la plante énergétique Sida hermaphrodita dans un sol
sableux marginal. Ils ont appliqué des différents traitements de fertilisation par I’utilisation d’un
digestat issu de la production de biogaz et un engrais minéral commercial NPK. Le digestat
originaire d'ensilage de mais est composé par N: 0,53%, NH4 <0,32%, P: 0,14%, K: 0,68%. Un
rapport N: P: K similaire au digestat d’un engrais minéral NPK avec une part élevée
d’Ammoniac a été choisi pour permettre une comparaison entre une fertilisation minérale et une
fertilisation organique. Les deux engrais ont été calculés pour simuler une application totale
d'Azote de 160 kg ha?l, en supposant une densité de plantation de 15 000 plantes S.
hermaphrodita par hectare. Les résultats de cette étude démontrent que le digestat était I'engrais
le plus performant car il produisait des rendements similaires a ceux de la fertilisation NPK

minérale mais minimisait la lixiviation des nitrates

11.7.2.8 Les principaux Micronutriments ( Fe, Cu, Mn and Zn) de digestat

La teneur en micronutriments dans le digestat dépend de I'origine du substrat entrant et
de la gestion du processus de digestion (Risberg et al., 2016). Une étude utilise 12 digestats
issus de la co-digestion anaérobie des résidus agricoles et agroindustriels base sur des mélanges
des boues de porc (BP) ou de bovins (BB) en tant que composants principaux (José et al.,
2012a). Le micronutriment le plus abondant dans les digestats était le Fe. Les boues de bovins

ayant la plus grande valeur en raison de l'utilisation de sels de Fe au cours de sa digestion
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anaérobie. Aussi des concentrations élevées de Cu et de Zn ont été trouvées dans les digestats

en raison de l'utilisation fréquente de ces deux éléments comme additifs pour prévenir les
maladies porcines et bovines et stimuler la croissance du bétail. Le contenu en Cu sur une base
séche est entre (76-682) mg/kg, avec une valeur moyenne de 173 mg/kg, et le contenu en Zn
sur une base séche est entre (222-4757) mg/kg avec une valeur moyenne de 446 mg/kg.
Certaines valeurs étant supérieures aux limites établies. Une autre étude par (Moller et Miller,
2012) trouve que les retenus en micronutriment dans les bioréacteurs sont en moyenne de 21,0%
de Mn, de 18,4% de Zn et 41,5% de Cu.

11.7.2.9 Métaux lourds (Cd, Co, Cr, Ni, Pb, Cu, Hg, et Zn) dans le digestat

Les travaux de (Martel, 2011a) mentionnent que les données disponibles sur la teneur
en métaux lourds (Cd, Co, Cr, Ni, Pb, Cu, Hg, et Zn) dans les digestats issus des biodéchets
étaient inférieurs aux recommandations de normalisation. Les normes britannique, allemandes,
francaises et canadiennes de chaque métal lourd sont comme suit en mg/Kg de Matiére séche :
pour le Cd est compris entre 1.5 et 3, Co 34, Cr entre 100 et 210, Ni entre 50 et 62, Pb entre
150 et 200, Cu entre 100 et 400, Hg entre 0.8 et 2, Zn entre 400 et 700. Concernant les normes
des Etats-Unis sont trés élevés et supérieurs a tous ces normes cités auparavant (Martel, 2011a).
Dans ce contexte, 12 digestats issus de la co-digestion anaérobie des résidus agricoles et
agroindustriels sont étudiés par Jose et al in (José et al., 2012a). Les concentrations des métaux
lourds en mg/Kg de matiere seche sont comme suit : pour Ni (7 digistats) (de 6 a 36 mg/kg
MS), Pb (7 digistats) (de 11 a 46 mg /kg MS ), Cr (2 digistats) (de 3 a 55 mg/kg MS) et Cd (6
digistats) (de 0,1 & 1,0 mg /kg MS) . Ces normes sont généralement inférieures aux normes
britanniques, allemandes, francaises et canadiennes citées en-dessus.

Une autre étude sur les digestats des fractions organiques des déchets solides
municipaux démontre que la quantité de métaux lourds apportés dans les champs est identique,
digestible ou non. Aussi, les teneurs en métaux lourds (ppm) sont plus élevées que dans le
compost, mais n'atteignent pas les limites basses données par la loi. Ces teneurs sont prélevées
sur 13 échantillons en mg/Kg de MS comme suit : Ni 28,2 mg/kg MS, Pb 59,5 mg/kg MS, Cr
36,7 mg/kg MS, Cd 0,62 mg/kg MS, Cu 77,9 mg/kg MS, Zn 269,7 mg/kg MS, Hg 0,18 mg/kg
MS. lIs sont aussi généralement inférieurs aux normes britanniques, allemandes, francaises et
canadiennes citées en-dessus.

Dans le méme contexte une autre étude sur les teneurs en métaux lourds du digestat
(mg/kgMS) a partir des échantillons séchés et comparés aux limites législatives de I'UE pour

I'application du digestat. Les échantillons étudiés composés des digestats de déchets de boues
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et de déchets végétaux (BDV), les digestats des déchets alimentaires (DDA) et les digestats des

déchets organiques (DO). Le digestat de BDV avait la teneur la plus élevée en métaux lourds
et il était le seul a dépasser les limites de la Iégislation européenne concernant le Hg, le Cu et
le Zn. Le digestat de BDV ce qui refléte trés probablement la teneur en métaux lourds du
mélange de matiéres premiéres, en particulier la boue activée par les déchets, car les déchets
veégétaux contiennent généralement des métaux lourds dans des teneurs similaires a celles des
charges DA. Comparés aux déchets de boues et de déchets végétaux (BDV), les digestats de
déchets alimentaires (DDA) et de déchets organiques (DO) contenaient moins de métaux lourds
reflétant le contenu des charges. Les teneurs en métaux lourds entre les digestats DA et DO
étaient assez similaires en Hg (0,1 e 0,3 mg / kgMS) et Cr (8 e 13 mg / kgMS), alors que DO
avait une teneur légerement plus élevée en Pb, Cd, As, Cu, Zn et faible teneur en Ni (7 mg /
kgMS). En raison des caractéristiques de la matiere premiere, le digestat BDV a montré que la
teneur en métaux lourds dépassait la limite légale et empéchait ainsi son utilisation en
agriculture en tant que telle, car les métaux lourds peuvent avoir des effets sur les sols et les
plantes (Tampio et al., 2016b).
1.8 Conclusion

Le choix de la valorisation de la biomasse de la présente étude (foliole) par la technique
de digestion anaérobie parmi les différentes techniques de valorisation citées en-dessus est
attribué a plusieurs points. En premiére position la simplicité de la technique qui ne nécessite
pas beaucoup de moyen. En deuxieme position la rareté des articles qui valorisent ce type de
substrat par digestion anaérobie. A travers ce chapitre, une description détaillée de processus
de digestion anaérobie a été discuté. Au début, les différentes définitions de ce processus dans
la littérature (plus de huit définitions) ont été abordées. En deuxiéme point une description
détaillée des étapes de digestion anaérobie ainsi que les différentes réactions de chaque étape
en se basant sur une large gamme des articles de référence dans le processus. En troisieme point
la microbiologie de chaque étape de digestion anaérobie et les différents micro-organismes
responsables a ces étapes. Passant au quatrieme point qui se rapporte aux facteurs influencant
le processus. Arrivant au cinquiéme point et apres avoir approfondi dans les études du processus
de la digestion anaérobie il est apparu que la biomasse de la présente étude (foliole) nécessite
une pré-hydrolyse avant de lancer le processus. A travers ce point, les différentes méthodes de
prétraitement de la biomasse lignocellulosique ont été exposées en détail a savoir les méthodes
physiques, chimiques et biologiques. L’objectif est I’amélioration de la digestion anaérobie et

par conséquence le rendement en methane. Parmi tous ces types de prétraitement, le
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prétraitement enzymatique est le meilleur qui réalise une amélioration dans le rendement final

en méthane de 485%. Quoique, le cout élevé reste toujours le principal inconvénient. En
deuxiéme position apres le prétraitement enzymatique il y a le prétraitement chimique alcalin a
base de NaOH avec un taux d’amélioration de production en méthane qui atteint les 450%
accompagnée d’une diminution de temps de rétention hydraulique avec un faible pourcentage
des inhibiteurs aprés prétraitement plus le faible cout de ce dernier et la facilité de leur
application. Vu ces avantages il est apparu qui est le produit le plus pratique, pour cela il est
choisi pour prétraiter le substrat de la présente thése. Terminant par le cinquieme point qui
concerne les produits de la méthanisation (biogaz et digestat). Cette partie est tres riche en

informations traitant le processus de digestion anaérobie.
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) - CHAPITRE i : DISPOSITIF  EXPERIMENTAUX  ET
Partie expérimentale TECHNIQUES D’ANALYSES

I11.1 Introduction

L'approche méthodologique globale de ce chapitre consiste en une description detaillée des
différents montages expérimentaux, échantillonnage du substrat, prétraitement et les différentes
méthodes et techniques de mesure utilisés durant cette thése.

Deux types de réacteurs sont utilisés : des réacteurs de type batch et des réacteurs de type
continu. Les réacteurs de type batch sont utilisés pour 1’étude détaillée de la digestion anaérobie
de broyat des folioles sans et avec prétraitement chimique. Concernant les réacteurs de type
continus, avant de lancer la réaction au niveau de ces réacteurs, la préparation de I’inoculum
est nécessaire pour 1’alimentation en continue des digesteurs durant la période de démarrage.
L’inoculum est préparé a partir des boues de la station de lagunage de la ville d’Adrar. Les
réacteurs de type continus sont utilisés pour la confirmation des résultats des prétraitements
physico-chimique au niveau des réacteurs de type batch. Cette partie est suivie par une
description détaillée des méthodes analytiques et techniques de mesures utilisées durant la

préparation de cette thése.
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I11.2 Les digesteurs

I11.2.1 Dispositif expérimental des réacteurs batchs

Le digesteur de type batch utilisé pour toutes les expériences qui traitent les folioles du
palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) variété H’mira durant cette étude est de la méme forme
comme mentionner dans la Figure 20. Il est constitué d’une bouteille en verre d’une capacité
de 1L avec un volume utile qui se varié entre 500 a 700 ml selon la matiére organique de
I’inoculum qui se variée d’une période a une autre. Pour assurer I’anaérobiose, le bioréacteur
est fermé avec un bouchon en caoutchouc muni de deux trous sur lesquels sont placés deux
tubes. Le premier pour le prélévement des échantillons liquides a 1’aide d’une seringue, et le
deuxiéme pour la récupération de biogaz produit. La sortie du biogaz est reliée a un dispositif
de mesure de volume du biogaz selon la méthode de liquide déplacé. Le réacteur est incubé
dans un bain marie avec un thermostat réglé a (37,0 £ 0,1) °C. Une agitation manuelle réguliére

une fois par jour est effectuée pour tous les digesteurs durant toute la période d’expérience.

/ Récupération du biogaz

Bouchon en caoutchouc

Tube pour échantillonnage

K Réacteur en verre /

Figure 20: Le réacteur de type batch utilisé pour les expériences de laboratoire

I11.2.2 Dispositif expérimental des réacteurs continus

Huit digesteurs fonctionnent en continu sont préparés au niveau du laboratoire de
I’URERMS d’Adrar. Les digesteurs sont construits a partir des bouteilles en verre d’une
capacité de 1 L avec un volume utile de 700 ml. Le bouchon de digesteur est équipé de deux
sorties, 1’une pour 1’alimentation et le prélévement et I’autre pour la récupération du biogaz. Vu
que les modeles des digesteurs continus requiérent souvent des conditions de mélange
completes (Vavilin et al, 2007), tous les réacteurs sont mélangés complétement et d’une fagon

continue jusqu’a la fin de digestion. Pour cela les réacteurs sont placés sur des agitateurs
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magnétiques avec une vitesse ajustée a 250 tr / min. La température des réacteurs est maintenue

a37° C en utilisant une plaque chauffante avec agitateur comme le montre la Photo 4. Le biogaz

provenant des réacteurs est mesuré quotidiennement par la méthode de liquide déplace.

Photo 4: Les digesteurs de type continu.

I11.3 Echantillonnage du substrat

Les folioles seches des palmiers dattiers Algériens (Phoenix dactylifera L.), de la variété
H’mira, (teneur en humidité inférieure a 5%) sont collectées a partir de 1’0asis de Gharmianou
sud de la région d'Adrar, sud-ouest de 1I’Algérie (27 ° 52'00 "nord, 0 ° 17 '00" ouest a 264m
d'altitude). La collecte passe par une succession des étapes commence par I’ opération de taillage
annuelle des palmiers dattier qui est considérer comme 1’opération d'entretien principal apporté
aux palmiers dattiers (Photo 5). Cette opération permet de récolter les fruits secs (dattes seches)
et d’éliminer les déchets comme palmes et les pétioles morts. La récolte des dattes et
I’élimination des pétioles permettent de produire trois autres types de déchets qui sont les
régimes et les spaths qui portent les fruits et le fibrillum qui entoure les pétioles. Durant cette
opération, une quantification des déchets ligoncellulosiques produits par palmier dattier a été

effectuée. Apres la collecte, des opérations de nettoyage et séchage ont été effectuées.
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Photo 5 : I’opération d'entretien des palmiers dattiers

I11.3.1 Méthode de quantification des déchets de de la variété H’mira dans le secteur
d’étude

Durant 1’¢élaboration de cette thése, des études sur terrain sur la quantification des
déchets de palmier dattier de la variété H’mira ont été effectuées. Ces études permettent de
distinguer cinq catégories de déchets lignocellulosiques produits par les palmiers dattier qui
sont représentées essentiellement par les palmes, les pétioles, les spaths, les régimes et les
fibrillum (Photo 6). Chaque palmier dattier produits annuellement soit la totalité ou bien la
majorité de ces déchets cités ci-dessus aprés chaque opération du taillage. Les rebuts de datte
et les noyaux ne sont pas pris en compte grace a leur destination a 1’alimentation du bétail ou a
la vente (Ben salah, 2014). La quantification des déchets est effectuée par un comptage direct
des nombres de déchets produit par chaque palmier dattier, il est effectué aussi par des

opérations de pesée directe des échantillons.
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Régimes

Photo 6: les cing déchets lignocellulosiques des palmiers dattiers
I11.3.2 La collecte
Les palmes séches (morts) aprés 1’opération de 1’entretien sont collectés a part comme

les autres types de déchets sous forme des paquets comme il est apparu dans la Photo 7.

Photo 7 : collecte des palmes seches
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I11.3.3 Le premier lavage et séchage

Avant le lavage et pour obtenir des échantillons représentatifs, il est important de
signaler que les palmes choisis sont provenus de 15 palmiers dattiers a partir de cing jardins
différents. Les palmes seches sont lavées avec de I'eau potable (Photo 8) afin d’enlever les
poussiéres et les altérations causées par les oiseaux et les insectes, ensuite elles sont laissées a

sécher (Photo 9) au niveau du jardin a une tempeérature ambiante locale (30 - 40 ° C).
R
C £
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I11.3.4 Le deuxieme lavage et séchage

Un deuxiéme lavage concerne seulement les folioles est effectué au niveau du
laboratoire avec de I’eau distillée (Photo 10) suivi par un séchage a une température ambiante
(30 - 40 ° C) dans un lit de séchage pendant 72 h comme le montre la Photo 11

Photo 10 : deuxiéme lavage du substrat avec du I’eau distillées au niveau du laboratoire de
PPURERMS d’Adrar

P TR

Photo 11 : deuxiéme séchage du substrat dans un lit de séchage au niveau du laboratoire de
PURERMS d’Adrar
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I11.4 Les prétraitements

I11.4.1 Prétraitement physique (Broyage)

Les feuilles séchées sont coupées et broyées a des tailles inférieures & 2 mm (Photo 12)
avec un micro-broyeur (IKA Culatti MFC Micro-Precision Beater Mill) comme le montre la
Photo 13. Ce broyage mecanique est utilisé comme un prétraitement physique. L'utilisation de
ce type de prétraitement est recommandée pour détruire le réseau physique et structurel de

lignine et pour augmenter I'accessibilité microbienne des composés lignocellulosiques.

Photo 12 : les folioles séches coupées et broyées a des tailles inférieures a 2 mm

Photo 13 : Le micro-broyeur (IKA Culatti MFC Micro-Precision Beater Mill)
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111.4.2 Prétraitement alcalin pour les digesteurs batchs

Un prétraitement alcalin des folioles séchées coupées et broyées est effectué sur trois
doses de NaOH de 6, 12 et 18% (P/P), sur la base des MO du substrat. Trois erlenmeyers
remplies avec 100 ml d'eau distillée dans laquelle est versé respectivement 0,6¢g, 1,29 et 1,89
de NaOH, sont agitées ensuite a 250 tr / min pendant 6 h a une température de 26°C
(Temperature ambiante) pour assurer une dissolution compléte du NaOH. Apres cela, 10 g MO
de feuilles sechées broyées est ajoutées a chaque bouteille et mélangées uniformément. Ceci
représente un rapport solide : liquide de 1 g MO de substrat/10 ml solution de NaOH.

Un échantillon est utilisé comme témoin consistant a mettre des folioles séchées broyées
dans des bouteilles contenant uniqguement 100 ml d'eau distillée. Les bouteilles sont placées

dans un incubateur contrélé et maintenu a 37 ° C pendant 120 heures (Photo 14).

4,‘!*., L

» |ﬂl\‘ }:\\

1 .——-.“,V— -
e X

Photo 14 : Prétraitement alcalin pour les digesteurs batchs

La charges de NaOH, la température, le temps de contact et la concentration initiale du
substrat sont sélectionnés en fonction des résultats des expériences précédentes (Sambusiti et
al., 2012), (Zhang et al., 2015), (Yungin et al., 2009), (Chen et al., 2014). Les expériences sont
conduites en triplicata. Aprés 120 heures de prétraitement alcalin, les folioles séchées
prétraitées sont dégradées. La dégradabilité du substrat est évaluée en mesurant le pH et les
valeurs de la demande chimique en oxygéne (DCO) avant et apres le prétraitement comme
indiqué dans les travaux de (Chen et al., 2014).
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111.4.3 Pré-traitement alcalin pour les digesteurs continus

Le méme prétraitement alcalin qui est effectué durant I’expérience précédente de type
batch aves les mémes concentrations du NaOH est répété au niveau des digesteurs de type
continu pour confirmer les résultats précédents. Dans ce cas-la et pour faciliter 1’alimentation
des digesteurs continus, une quantité de 1,4g de substrat qui correspond a la charge organique
adéquate pour I’alimentation quotidienne des réacteurs est préparée soigneusement. La
préparation est effectuée dans des pots de prélevement en plastique. Un volume de 14 ml de
solution de NaOH préparée au-paravent est ajouté a une quantité de 1,4 g (MO) de substrat
(Photo 15). Ceci représente un rapport solide/liquide de 1 g MO/10 ml de solution de NaOH
(Park et Kim, 2012). Parallelement, des autres pots sont utilisés comme témoin sans

prétraitement contenant la méme quantité de substrat avec du I'eau distillée seulement.

Photo 15 : pots de prélévement en plastique contenants les substrats prétraités et non traités
pour alimentation des digesteurs en continus

Ensuite, les pots sont placés dans un incubateur contr6lé maintenu a 37 ° C pendant 120
heures (5 jours). Aprés les 120 heures de prétraitement alcalin, les folioles séchées prétraitées
sont dégradées. Apres chaque prétraitement, 0,1 M de l'acide chlorhydrique est utilisé pour
ajuster le pH aux niveaux optimaux pour la méthanogenése (c'est-a-dire entre 6,5-7,5) (Cho et
al., 2013). Apres le prétraitement alcalin et I’ajustement du pH tous les pots contenant le substrat
prétraité sont conserves au réfrigérateur a 4°C jusqu’a leur utilisation. Avant 1’utilisation du

substrat pour la digestion anaérobie le pH est toujours contr6lé.
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I11.5 Préparation de I’inoculum.

Pour le démarrage normal de processus de digestion anaérobie, et afin de fournir les
micro-organismes nécessaires au démarrage des réactions, il est important d’ajouter une
certaine quantité d’inoculum durant la période de démarrage des digesteurs en continus. La
source de ces inoculums provient généralement des digestats produits par des digesteurs en
cours de fonctionnement. Les boues digérées et les fumiers des animaux sont les deux
principales sources d’inoculum les plus utilisé a travers le monde. Par conséquent, les résultats
de digestion anaérobie sont affectés par la source d'inoculum. Un inoculum approprié peut
augmenter la production de biogaz, du taux de dégradation, rendre le processus de digestion
plus stable et raccourcir le temps de démarrage.

Le substrat utilisé comme source d’inoculum dans cette expérience est constitué par les
boues de la station de lagunage (traitement des eaux usées) de la ville d'Adrar, sud-ouest de
I’ Algérie. Les échantillons des boues ont été recueillis directement a partir du 1™ bassin de
lagunage naturel a l'aide d'un récipient (Photo 16). L’expérience est effectuée dans le méme

jour de prélévement pour éviter toute dégradation de la matiere organique avant utilisation.

Photo 16 : La boue de la station de lagunage de la ville d’Adrar

Pour évaluer le bio-méthane potentiel, deux réacteurs d'une capacité de 20 L avec un
volume utile de 15 L sont utilisés pour chaque expérience a I'échelle du laboratoire. Les

réacteurs sont préparés en ajoutant 1,5 kg de MO de substrat et 375 g de MO d'inoculum. Le
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rapport inoculum/substrat (RIS) est de 1:4 en se basant sur la teneur en MO, soit une

concentration de 132,8g MO /L. Un troisiéme réacteur ne contenant que 375 g de MO
d'inoculum est utilisé comme un blanc. Le méthane endogéne produit a partir du blanc sera
soustrait des essais avec le substrat. Tous les réacteurs sont fermés avec des bouchons en
caoutchouc et incubés dans un bain thermostaté a (37,0 £ 0,1) °C avec agitation manuelle
réguliére une fois par jour pendant 1 min. Les mémes expériences sont répétées avec la boue
de la méme station et les mémes concentrations pour la préparation de 1’inoculum utilisé dans

les expériences de folioles utilisées dans la présente étude.

I11.5.1 Les analyses bactériologiques

Dans le but de déterminer la concentration de la communauté bactérienne anaérobie
contenue dans la boue (inoculum) au début et a la fin de digestion, la méthode de dénombrement
microbiologique direct des micro-organismes par comptage de colonies aprés ensemencement
dans un support nutritif solide est utilisée. L'ensemencement est effectué sur un milieu gélosé
sélectif. Les microorganismes ciblés concernent les germes mésophiles totaux, Clostridium, les

coliformes totaux et les coliformes fécaux.

111.5.1.1 Préparation de la solution meére et ses dilutions.

La préparation de la solution mere et ses dilutions est illustré dans la Figure 21. Une
quantité de 25 ml de substrat est prélevé au digesteur aprés homogénéisation pour obtenir la
solution mere (SM). A partir de cette solution-mere les dilutions décimales sont effectuées. A
’aide d’une pipette en verre graduée et stérile 1 ml est introduite aseptiquement de la SM dans
un tube a vis stérile contenant au préalable 9 ml du diluant (eau physiologie) cette dilution est
alorsau 1/10 ou 102, Aprés cela, 1 ml de la dilution 107 est introduite en suite dans un deuxiéme
tube a vis stérile contenant au préalable 9 ml du méme diluant : cette dilution est alors au 1/100
ou 1072, Ensuite dans un troisiéme tube & vis stérile contenant au préalable 9 ml du méme
diluant, 1 ml de la dilution 102 est introduite aseptiquement ; cette dilution est alors au 1/1000
ou 103, Cette opération est répétée sur chaque dilution préparée jusqu'a I’obtention d'une
gamme de dilutions décimales appropriées pour I'ensemencement des milieux de culture (10,

105, 10®). Afin de confirmer les résultats, chaque dilution est répétée trois fois.
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Figure 21 : Préparation de la solution mére et ses dilutions

111.5.1.2 Recherche et dénombrement des germes aérobies mésophiles totaux

La recherche des germes totaux permet de donne une idée sur la totalité des micro-
organismes (bactéries, levures et moisissures). Le milieu Plate Count Agar (PCA) est la gélose
standard couramment utilisés pour le dénombrement de cette flore. Une quantité de 1ml de
chaque tube de dilutions décimales allant de 1/10 a 1/1000.000 est porté aseptiqguement dans
les boites de pétri stériles. Le milieu PCA est fondu a 100°C ensuite refroidi dans un bain marie
a45°C, et il est ajouté 12 a 15ml de ce milieu a chaque boite contenant I’inoculum. Ensuite, le
mélange est homogénéisé par des mouvements rotatifs. Une deuxiéme couche de 5a 7 ml de
PCA est ajoutée a chaque boite de pétri apres solidification. Cette deuxieme couche résulte de
la faible sélectivité du PCA. Dés que la gélose sera solidifiée, les boites avec des couvercles
tournés vers le bas sont incubées & 30°C pendant 72 heures. Les colonies apparaissent
blanchétres sous forme lenticulaire. Apres 72 heures d’incubation, le dénombrement s’effectue
sur toutes les colonies ayant poussées entre les deux couches a 1’aide d’un compteur de colonies

muni d’une loupe ou a I’ceil nu (Chérif, 2016) (Jean-Louis, 2011).

111.5.1.3 Recherche et dénombrement de spores de Clostridium sulfito- réducteurs

Ce sont des micro-organismes anaérobies sulfito-réductrices formant des spores et,
appartenant a la famille des Bacillacées et au genre Clostridium. Son dénombrement est
effectué en anaérobiose (en tube). Le milieu sélectif utilisé est la gélose viande foie. L’opération
est commencée par un chauffage des tubes contenant la solution mére et ses dilutions (allant de

1/10 a 1/1000) a 80 °C pendant 8 a 10 minutes. Par la suite un refroidissement immédiat des
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tubes sous 1’eau de robinet. Apres cela, dans des tubes a vis stériles sont mises aseptiquement

1ml de chaque dilution, puis 15 ml de gélose viande foie préte a I’emploi sont ajouté a chaque
tube et sont laisses solidifier sur la paillasse pendant 30 minutes. Ensuite, les tubes sont incubés
a 37 °C pendant 18 a 24 ou au plus tard 48 heures. Les colonies formées a la fin sont noires a
cause de réduction du sulfite et la production de sulfure de fer (Jean-Louis, 2011) (Mansour,
2015).

111.5.1.4 Recherche et dénombrement des Coliformes Totaux CT (ISO 4832 de 2008)

Les coliformes sont des entérobactéries (aérobies anaérobies facultatifs) qui fermentent
le lactose avec production de gaz a 30°C. Le milieu sélectif utilisé est le la gélose VRBG (Violet
Red Bile Glucose Agar) ou (violet cristal, rouge neutre, bile, glucose Agar). Dans des boites de
pétri stériles sont mises aseptiquement 1ml de chaque tube des dilutions décimale allant de 1/10
a1/1000000 (la solution mere et ses dilutions). Ensuite, 15 a 20 ml de la gélose VRBG est coulé
et par des mouvements circulaires, I’inoculum fait répartir. Aprés solidification, une nouvelle
couche de 5ml de VRBA est mise sur la premiére, puis elle est laissée de se solidifier. Apres,
les boites sont incubées a 37°C pendant 24 heures. Apres incubation de 24h, les colonies de
coliformes totaux apparaissent rouges foncées (Chabouni et al., 2008) (Jean-Louis, 2011)
(Mansour, 2015).

111.5.1.5 Recherche et dénombrement des Coliformes Fécaux CF (NF V08-60)

Les coliformes fécaux, c’est-a-dire d’origine intestinale, sont des coliformes qui
fermentent le lactose avec production de gaz a 44°C. On les assimile souvent aux coliformes
thermotolérants. La méme préparation comme les coliformes totaux, sauf dans ce cas-la et apres
solidification du milieu, les boites sont incubées a 44°c pendant 24 heures a la place de 30°C.
Apreés incubation de 24h, les colonies de coliformes fécaux apparaissent aussi rouges foncées
comme les CT, pour cela le numéro de I’échantillon et le type de coliforme sont écrits sur les
boites de Pétri (CT ou CF) (Jean-Louis, 2011) (Mansour, 2015).

111.6 Etude de DA des folioles de la variété H’mira sans prétraitement chimique dans un
digesteur batch.

Un digesteur de laboratoire est utilisé, avec une capacité de 1 L et 0,5 L de volume utile.
La concentration de MS était de 20 g / L. Le rapport inoculum / substrat (ISR) est de 0,25 sur
la base de la teneur en MO. Dans les travaux de (Zhang et al., 2013) et (Kalloum et al., 2014)
ont constatés que la production de biogaz augment lorsque la valeur des RIS diminue en dessous
de 0,5. Aprés avoir ajouté 10 g (MS) de substrat contenant 8,65 g (MO) et 100 ml contenant
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2,15 g (MO) d'inoculum, le digesteur est rempli jusqu'a 500 ml avec de I'eau du robinet (Ge et

al., 2014). Finalement, le réacteur est fermé hermétiquement avec un bouchon en caoutchouc
et incubé dans un bain thermostaté a (37,0 £ 0,1) °C Photo 17. Cette expeérience est dupliquee

et les valeurs sont en moyennes. Les résultats sont donnés en tant que moyen + écart type (ET).

Photo 17: Réacteurs incubés dans un bain marie thermostaté a (37,0 £ 0,1) °C

111.7 Etude de DA des folioles de la variété H’mira en utilisant un prétraitement chimique
a base de NaOH dans un digesteur batch.

Pour évaluer le BMP, cing réacteurs de type batch d'une capacité de 1 L avec 600 ml
comme volume utile sont utilisés pour I'expérience a I'échelle du laboratoire. Quatre réacteurs
sont préparés en ajoutant 10 g MO des folioles séchees prétraitées et non traitées comme décrit
dans la section ci-dessus. Ces derniéres sont neutralisées jusqu’a un pH neutre (6,8-7) avec du
HCI (Cho et al., 2013). Ensuite, 20 g de MO d'inoculum sont ajoutés a chaque réacteur. Le
rapport inoculum/substrat (ISR) est de 2/1 sur la base de la teneur en MO. L'eau distillée est
ajoutée pour obtenir le volume utile de 600 ml. Un cinquieéme réacteur contient seulement 20 g
de MO de l'inoculum complété a 600 ml avec de I'eau distillée est utilisé comme blanc. Le
méthane endogéne produit a partir du blanc est soustrait ultérieurement de méthane des
réacteurs contenant du substrat (Kaparaju et al., 2010). Chaque expérience est tripliquée.
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111.8 Etude de DA des folioles de la variété H’mira en utilisant un prétraitement chimique
a base de NaOH dans un digesteur continu.

Les prétraitements physiques et alcalins des folioles de dattier Algérien sont examinés
plus en détail dans les réacteurs qui fonctionnent en continu. Quatre réacteurs en double sont
lancés. Le temps de rétention hydrauliqgue (TRH) est fixé a 15 jours. L’alimentation est
effectuée manuellement a ’aide d’une seringue une fois par jour comme mentionné par
(Demirel et Scherer, 2009). Le débit d'alimentation est de 66,66 ml/L/jour soit 46,66 ml/0,7L/j.
Avant l'alimentation, un volume équivalent d'effluent est soutiré avec la méme seringue. Les
réacteurs sont fonctionnés sur une période de 136 jours. Au cours de la période de démarrage,
tous les réacteurs sont alimentés uniquement avec un inoculum provenant d'un digesteur
mésophile de type batch au niveau du laboratoire de 'URERMS d’Adrar, traitant la boue de
station de lagunage de la ville d’ Adrar selon le protocole de (Ladu et Lii, 2014). Le taux de la
charge organique initiale durant la période de démarrage est de 0.61 g MO/L/jour. Apres cette
période de 36 jours et lorsque la production de biogaz s’est stabilisée, la digestion en continue
des folioles séchées de palmier dattier Algérien (Phoenix dactylifera L.), connues sous le nom
de H’mira variété (prétraité et non trait€) est examinée. Au cours de cette étape, la charge
organique est augmentée a une valeur de 2 g MO /L/jour (du 37 au 136eme jour). Cette charge
de 2g MO/l/jour correspond a 1,4gMO/700ml/jour. Des échantillons pour le pH, la DCO,

I’alcalinité et les acides gras volatils (AGV) sont prélevés deux fois par semaine
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111.9 Méthodes analytiques

Avant les analyses, les échantillons doivent étre homogenes, afin d’assurer que I'analyse

est représentative pour I'échantillon.

I11.9.1 Matiére Organique (MO) et Matiere Séche (MS)
La matiere seche et la matiére organique sont effectués selon le protocole de la méthode décrite
par (William, 2001)

111.9.1.1 Matiere séche (MS)

Un creuset propre et résistant a la chaleur (porcelaine) est séché a 105 ° C pendant environ
30 minutes pour garantir son séchage complet. Ensuite, le creuset est pesé a une balance
électronique (deux décimales) soit (P1). Un échantillon correspondant a environ 2/3 du volume
du creuset est ajouté et pesé. Le creuset + 1’échantillon correspond (P2). Apres, le séchage de
I'échantillon & 105 ° C pendant 24 heures et le refroidissement & une température ambiante dans
un dessiccateur individuel contenant un dessiccant frais, le creuset + 1’échantillon sont ensuite

pesés a nouveau.

Pour la confirmation du poids, I’échantillon est chauffé pendant 1 heure a 105°C, ensuite il
est refroidi pour équilibrer la température dans un dessiccateur et il est pesé. Les opérations de
chauffage, de refroidissement, de dessiccation et de peser sont répétées jusqu'a ce que le
changement de poids soit inférieur a 4% du poids total. Le poids final est enregistré en tant que
«P3».

Le pourcentage de la matiere seche pour les échantillons est calculé comme suit selon I’Eq. 18
suivante;

P3-P1

% Matiére Seche = P7_P1 *

100 Eq.18

111.9.1.2 Matiere Organique (MO)

Les creusets d'évaporation contenant les échantillons séchés (MS) sont transférés dans un
four a moufle froid. Par la suite, le four est chauffé a 550°C et I'allumer pendant 2 heures. Apres,
les échantillons sont refroidis dans un dessiccateur pour équilibrer la température et sont pesés

par la suite.

Pour la confirmation du poids, 1’échantillon est chauffé a nouveau pendant 30 min a
550°C, ensuite il est refroidi pour équilibrer la température dans un dessiccateur et il est pese.

Les étapes d'allumage (30 min), de refroidissement, de dessiccation et de pesée sont répétées
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jusgu'a ce que le changement de poids soit inférieur a 4%. Selon la valeur la moins élevée, le

poids final est enregistré en tant que « P4 ».

Le pourcentage de la matiére organique par rapport a la matiére seche est calculé comme
suit selon I’Eq. n° 19 ;
P3-P4

% Matiere Organique = P3_p1" 100 Eq.19

I11.9.2 Le volume de biogaz et du méthane

Le volume de biogaz est mesuré quotidiennement par la méthode du liquide déplacé
(Figure 22). La solution de remplissage est constitué d'eau distillée mélangée a une solution de
NaCl (10 g / L) acidifiée a une valeur de pH de 2 en ajoutant du HCI afin de minimiser la
dissolution de CO> selon (Kalloum et al., 2011).

?JL

Figure 22: Systeme de liquide déplacé pour mesurer le volume du biogaz

~ T

1- Réacteur de I’expérience

2- Tube pour prélevement de 1’échantillon
3- Seringue

4- Tube pour récupération du biogaz

5- Vanne

6- Burette graduée

7- Solution acide pH=2

8- Solution alcalin 3M
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Le volume de méthane est mesuré quotidiennement a I'aide d'une solution alcaline selon

(Yungin et al., 2009). La production de méthane accumulée est calculée en ajoutant chaque
rendement quotidien en méthane jusqu’a la fin de I’expérience.

Tous les volumes de biogaz sont normalises aux conditions de température et de
pression standard CSTP selon la loi des gaz parfaits. Le bio-méthane potentiel (BMP) est
déterminé par Eq. 20

BMP = (VCH4,substrat - VCH4,blanc)/M05ubstrat Eq- 20

Ou ((Veu, substrat —Ver, pianc) (MICHa) est le volume net (aux conditions de température et de
pression standards, STP) de méthane mesuré a la fin de 1’essai ; La MO substrat est la masse de

la matiéere organique dans le substrat (gMO).

111.9.3 Le pH

Le pH est défini comme le logarithme négatif de la concentration en ions hydrogene
—log [H*]. La mesure de ce paramétre est importante dans le processus de digestion anaérobie.
Une plage de pH de 6,8 a 7,2 est favorable pour le bon fonctionnement des bactéries anaérobies.

Le pH est mesuré a l'aide d'un pH-métre modéle (Mettler-Toledo AG).

I11.9.4 Mesure de titre alcalimétrique complet (TAC)

L'alcalinité totale (TAC) est mesurée selon la méthode décrite par (Yang et Anderson,
1992) Eq. 21 ;22 et 23.
La mesure de ce paramétre est importante, elle donne une idée sur la capacité tampon du milieu
dans le contexte de la digestion anaérobie. Pendant la production des AGV durant la phase
acidogénese, I’alcalinité réduit les changements de pH. Selon (Mussoline et al., 2013)
I’alcalinité est produite lorsque I'azote ammoniacal réagit avec du CO2 pour produire du
bicarbonate d'ammonium.
Les étapes de mesure de ce paramétre commencent par une filtration ou centrifugation de
1’échantillon pour prendre un volume approprié (Ve ml). Puis ce volume est mis dans un bécher
sur un agitateur magnétique a faible rotation (60 - 100 tr / min) pour minimiser (éviter) I'entrée
ou la perte de CO,. Finalement ce volume est titré avec du H2SO4 (0,1 N) jusqu'a pH = 4 (+/-

0,1), et le volume d'acide ajouté correspond V ml

TAC = V x0,1x 1000 Eq.21
B Ve 4

1000 :1 litre

TAC =V X 4 enmeq.l™1 Eq.22

113



) - CHAPITRE i : DISPOSITIF  EXPERIMENTAUX  ET
Partie expérimentale TECHNIQUES D’ANALYSES

Ou
TAC =V x4 x0,05en g.l1" de CaCO4 Eq.23

I11.9.5 Mesure des acides gras volatiles (AGV)

Les acides gras volatils (AGV) sont déterminés par titrimétrie et les résultats sont
exprimés en équivalent acide acétique selon I’Eq. 24, 25 et 26 (Rosemarie et Albertson, 1961)
(Yang et Anderson, 1992). La mesure de ce parameétre est un moyen de controler le bon
fonctionnement des digesteurs, parce que les fortes accumulations des AGV perturbe toutes les
étapes de dégradation biochimique (Bollon, 2012). Les étapes de mesure de ce parameétre
commencent par I’utilisation du méme bécher de titrage des TAC et avec la méme solution
(H2SO4 0,1 N) le titrage est continue jusqu’a pH 3,5 (+/- 0,1), aprés le liquide est bouillir
pendant 3 minutes exactement est refroidie par la suite. Le liquide refroidi est déplacé sous les
électrodes du pH-metre et le titrage avec le NaOH 0,1 N commence avec une burette sous
agitation jusqu’a pH= 4, soit V2 le volume obtenu. Le titrage avec le NaOH est continué jusqu’a

pH=7, soit V3 le nouveau volume.

(V3 —V2) x 0,1 x 1000

AGV = - Eq.24
AGV = (V3 —V,) X 4 enmeq.l7? Eq.25
Ou

AGV = (V3 —V,) X 4 x 0,06 en g.17! d'acide acétique Eq.26

I11.9.6 La Demande Chimique en Oxygéne (DCO)

La DCO est mesurée par la méthode standard titrimétrique a reflux fermé 5220 C; un
dispositif de centrifugation est utilisé pour séparer le liquide du substrat (AWWA-APHA-WEF,
1999) .

La DCO est un parameétre important dans le processus de digestion anaérobie, il donne
une idée sur la capacité énergétique d’un substrat. Cette dernicre, est le maximum absolu de
I'énergie qui pourrait étre récupérée par le biogaz. Cependant, dans les différentes conditions
chimiques, certaines substances ne sont pas accessibles dans les conditions biologiques, mais
peuvent étre oxydées et restent dans le digestat (Wellinger et al., 2013). La définition de la DCO
selon la méthode standard est la quantité d'un oxydant spécifié qui réagit avec I'échantillon dans
des conditions contr6lées. La quantité d'oxydant consommeée est exprimée en équivalence en
oxygene. L'ion dichromate (Cr,0+%) est I'oxydant spécifier dans cette méthode et il est réduit

en ion chronique (Cr¥). Les composants organiques et inorganiques d'un échantillon sont
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assujettis a I'oxydation, mais dans la plupart des cas, le composant organique prédomine et

présente un plus grand intérét.

L’opération est effectuée par le chauffage de I’échantillon au reflux dans une solution
fortement acide avec un exces connu de dichromate de potassium (K>Cr.O7). Apres digestion,
le KoCr207 non reduit restant est titré avec du sulfate d'ammonium ferreux pour déterminer la

quantité de K>Cr.O7 consommée et la matiére oxydable est calculée en équivalent d'oxygéne.

Cette procédure est applicable aux valeurs de DCO comprises entre 40 et 400 mg d’O2/

L. Obtenir des valeurs plus élevées par dilution.

La DCO est calculée selon I’Eq. 27 suivante :

0 VT —VE)x8000%x T
—2)=( ) Eq.27

L Ve

Ve : volume d’échantillon

DCO (mg

V. volume du sel de Mohr nécessaire pour le dosage de témoin (essais a blanc) (ml)
VE : volume du sel de Mohr nécessaire pour le dosage de 1’échantillon (ml)

T : Titre de la solution de sel de Mohr (mol/l)

8000 : poids milliéquivalent d'oxygene x 1000 ml/L

111.9.7 Analyse lignocellulosique

Les teneurs en lignine, cellulose et hémicellulose sont déterminées selon la méthode
guantitative et qualitative décrite par (Bendahou et al., 2007), (Mahdjour, 2013) et (Bokhari,
2016) résumé par la Figure n°23 .

111.9.7.1 Préparation de I’échantillon
Les folioles séches des palmiers dattiers avec un taux d’humidité de 5% sont lavées,

séchées et broyées a 1’aide d’un broyeur de laboratoire muni d’un tamis de diametre de 0,5 mm.

111.9.7.2 Préparation de résidu pariétale (RP)

La préparation du résidu pariétal est effectué selon la méthode décrite par (Bendahou et
al., 2007). Cette étape permet nettoyer le substrat par 1’élimination des lipides, des tanins, des
pigments, des sucres libres et de poudres végétales pour ne pas confondre les résultats apres
durant les calculs des composés lignocellulosique. Une quantité initiale de 20g de substrat
préparee prealablement est traitée sous reflux dans un appareil Soxhlet contenant un mélange
du toluéne-EtOH a 38:62 pendant 24 h.
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Pour éliminer les protéines résiduelles, le résidu insoluble aprés extraction par Soxhlet,

est traité avec du I’eau chaude (100°C) pendant 2x2 h et il est séché dans une étuve a 60°C
pendant 48h. La procédure de séchage est répétee, jusqu'a ce que le changement de poids soit
inférieur a 4% ou a 50 mg, selon la valeur la moins élevée. Aprés séchage, ce résidu constitue

la fraction pariétale brute

111.9.7.3 Délignification de résidu pariétale

Les lignines sont extraites a partir du résidu pariétal de maniere séquentielle en utilisant
une solution aqueuse d'agent chélateur de calcium a 0,5% d'EDTA pendant 2x2 h a 22 ° C. Par
la suite, le résidu est récupéré par filtration (porosité 3) et traité avec une solution de chlorite
de sodium (0,047 g.g-1 de RP) a 70 ° C en milieu acide (0,2 ml d’acide acétique par gramme
de substrat) pendant 1 h pour éliminer la lignine. Le résidu est filtré et rincé par 400 ml d’eau
et filtré autre fois (porosité 3) pour obtenir le résidu délignifie. La teneur en lignine est calculée
selon I’Eq. n°28

poids du résidu pariétal brute - poids du résidu délignifie

lignine % = X 100 Eq.28

la masse de la prise d’essais

111.9.7.4 Extraction des hémicelluloses

Le résidu délignifié obtenu est composé essentiellement de I’holocellulose qui est
compose de cellulose et des hémicelluloses. Les hémicelluloses sont extraites par des
traitements alcalins en utilisant 2% de solution aqueuse de NaOH pendant 2x2 h a 80 °C. Les
résidus insolubles sont séparés de la fraction hémicellulosique dissoute par filtration. Le pH des
filtrats alcalins est neutralisé par I’ajout d’acide acétique 20% jusqu’a pH 5-6. Une fraction de
filtrat est précipitée et récupérée par centrifugation pour donner la (fraction A). Les
hémicelluloses qui restent en solution dans le filtrat (fraction B), sont ensuite précipitées par
ajout de quatre volumes d’éthanol. Ensuite, les deux fractions (A et B) sont placées en dialyse
spectrapor dont les mailles sont comprises entre 6000 et 8000 Da pendant 24 h avant d’étre
lyophilisées. La teneur en hémicellulose est calculée selon I’Eq. n°29

poids du résidu lyophilisée

hémicellulose % = — — % 100 Eq.29
la masse de la prise d’essais
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[ 20 g de folioles séchés et broyés ] o )
—Lipide résines,
Extracti hl dv24hT1‘ EtOH 4 38 :62 huiles
xtraction Soxhlet pendant (Toluéne-EtOH a 38 :62) Pigments
N4 =4 Tanins
Extraction a I’eau chaude (100°C) pendant 2h x 2 —)J Sucres libres
2 Poudre végétale
= Protéines résiduelles
[ Résidu pariétale brute ]
\ 4

Extraction par une solution aqueuse d'agent chélateur du calcium a 0,5%
d'EDTA a 22 ° C nendant 2h x2

N

Filtration avec une porosité 3

N/
Traitement par solution de chlorite de sodium a 70 ° C en milieu acide pendant 1
h
S
Ringage et filtration avec une porosité 3 Lignine
N/
[ Résidu délignifie (lignine) ]
A 4
Extraction par une solution de 2% NaOH a 80 °C pendant 2h x 2 puis filtration
! V |
Filtrat Résidu insoluble
N 15
Acide acétique 20% jusqu’a pH 5-6.C Lavage avec du 'eau distillée
AV R
Centrifugation pour récupérer filtrat précipité Séchage de résidu et pesée
S N~
Filtrat précipité (fraction A) + surnagent [ (Cellulose) ]
N

Surnagent + Quatre volumes d’éthanol

S

Filtrat précipité (fraction B) + surnagent

S

Dialyse spectrapore de surnageant, lyophilisation et pesée

S

[ Hémicellulose ]

Figure 23: Etapes de détermination des teneurs en lignine, cellulose et hémicellulose.
Informations collectées a travers plusieurs références (Bendahou et al., 2007),

(Mahdjour, 2013) et (Bokhari, 2016)
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111.9.7.5 Pourcentage de cellulose

La cellulose correspond au résidu insoluble de [P’extraction alcaline séparé
préalablement de la fraction hémicellulosique. La teneur en cellulose est calculée selon 1’Eq.
n°30.

poids des résidus insolubles
cellulose % = — — % 100 Eq.30
la masse de la prise d’essais

I11.9.8 Spectroscopie FT-IR

Afin de déterminer 'influence du prétraitement chimique a base alcalin sur la
composition chimique des fibres des folioles de la variété Hmir, la spectroscopie infrarouge a
transformée de Fourier (FT-IR) est utilisé a l'aide d'un spectrophotomeétre FT-IR (Agilent
Technologies, Cray 630 FT-IR).

111.9.9 La teneur en Azote totale

La teneur en Azote totale est dosée aprés minéralisation par la méthode de Kjeldhal
selon la méthode décrite par (Bensch et Flouzat, 2012) et (AFNOR, 2004) .

Le principe de la méthode commence par la minéralisation du substrat qui permet de
transformer 1’ Azote de la forme organique a la forme minérale sous forme d’ion d’ammonium
(NH4") en présence d’acide sulfurique (H2SOs) et un catalyseur. Par la suite, ’ajout d’une base
forte permet de libérer I’Ammoniac. Apres cela, la distillation permet de récupérer le distillat
contenant de I’Ammoniac libéré dans une solution d’acide borique. Le distillat est dosé
ultérieurement par une solution d’acide sulfurique de titre connu. Le point d’équivalence est
visible par le changement de coloration du vert au rose.

Le mode opératoire est comme suit :

e Prise d’essai

La préparation de 1’échantillon commence par le lavage, le séchage et le broyage a des
tailles inférieures a Imm. Par la suite 1 g de 1’échantillon préalablement préparé est séché a

105°C jusqu’a poids constant avant de I’introduire dans les tubes de digestion.

e Minéralisation

La minéralisation commence par le préchauffage de minéralisateur a (410 °C) pendant 15
min avant de mettre les tubes a essai spécifiques (matras). Par la suite, 1g de 1’échantillon
préalablement préparé plus 15 ml de H2SO4 concentré a 98% plus 1 mg de catalyseur en poudre

composé d’un mélange de 2 % de sélénium SeO, de 1,5% de sulfate de cuivre CuSOs et de
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96,5% de sulfate de potassium K>SO4 sont introduits dans chaque matras. Ensuite, les matras

sont placés dans le minéralisateur et se sont branchés au systéme d’évacuation des gaz pour
mineéralisation jusqu’a 1’obtention d’une couleur claire qui indique la transformation de tout

1’Azote organique en Azote mineérale selon I’Eq. n°31

T°+catalyseur

Azote organique + H,SO, —— > (NH,),S0, + CO, + H,0 Eq.31

e Distillation

Pour transformer 1’ Azote sous forme de sulfate d’ammonium SO4(NHa4)2 en Ammoniac NHs,
en premiére étape, un exces de la soude caustique (NaOH) a 32% correspond 3 fois le volume
de H2SOq utilisé lors de la minéralisation et il est ajouté au digestat refroidi selon I’Eq. n°32.
S0,(NH,), + 2(NaOH) - SO,Na, + 2NH,OH Eq.32

En deuxiéme étape et apres cette réaction, et pour obtenir un distillat contenant de

I’Ammoniac NHs, un chauffage du mélange pendant 4 min est effectué selon I’Eq. 33

chauffage
2NH,0H ——=5 2NH, + 2H,0 Eq.33
Ensuite, le distillat sous forme d’hydroxyde d’ammonium est récupéré par condensation
des vapeurs d’Ammoniac au contact d’un réfrigérant dans un récipient contenant de 1’acide

borique selon I’EqQ. n°34.

condensation

NH; + H,0 —— NH,OH Eq.34
e Titrage

Apres I’étape de distillation et la récupération des vapeurs d’hydroxyde d’ammonium
dans la solution de I'acide borique qui contient 1’indicateur coloré tashiro (mélange de rouge de
méthyle et de bleu de méthyléne), un titrage colorimétrique direct par une solution d'acide

sulfurique 0,1 N est effectué selon les Eq.s suivantes (35) et (36):

NH,OH + H;BO; — NH,H,BO; + H,0 Eq.35
indicateur coloré
NH4H2303 + H2504 _— 2H2803 + (NH4_)2$04 Eq 36

Le virage de l'indicateur coloré du vert au rose représente le point d’équivalence visible.
e Essais a blanc

Un essai a blanc est effectué en introduisant le papier de pesé dans le tube de
mineralisation en appliquant les mémes conditions que 1’échantillon.

e Expression des résultats
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Le taux en Azote totale dans le substrat est calculé selon I’Eq. n°37 comme suit

NO/_(Vl—VO)xTxMxlOO Ea.37
0= m % 1000 4

V1: Volume d’acide sulfurique 0,1 N utilisé pour neutraliser 1’échantillon ; en ml

VO : Volume d’acide sulfurique 0,1 N utilisé pour neutraliser le blanc ; en ml
T : Titre d’acide sulfurique en normalité (0,1N)

m : masse de la prise d’essais

111.9.10 La teneur en lipides

La teneur en lipides est importante dans le processus de digestion anaérobie, ils sont
hydrolysés en acides gras et en glycérol par les microorganismes. Le glycérol est métabolisé
par la suite en acide propionique (Kounouz, 2005).

La teneur en lipides totaux est déterminée par la méthode d'extraction standard 5520 E
(AWWA-APHA-WEF, 1999).

Le principe de la méthode est basé sur 1’extraction standard solide liquide dans un
appareil Soxhlet en utilisant un solvant organique. La teneur de substrat en huile et en graisse
est déterminée aprés élimination du solvant d’extraction en pesant le résidu restant de 1’extrait
obtenu.

e Préparation de I’échantillon

L’échantillon a analyser est préparé convenablement selon les normes 1SO 542 et 664
(Nettoyage et séparation des impuretés, broyage a des tailles fines inférieures a 2mm, séchage
jusqu’a une valeur d’humidité inférieure a 10%).

e Procédure

Une quantité de 10 g de I’échantillon préalablement préparée (me) est transférée a la
cartouche d’extraction et elle est installée dans 1’appareil Soxhlet. Par la suite une quantité
adéquate du solvant est versée dans un ballon de capacité de 200 ml a 250 ml. Le pesé du ballon
correspond (mi). Ce dernier contient quelques granules de pierres & ponces, bien nettoyées
préalablement, séchées a I’étuve et ensuite refroidies dans un dessiccateur. Puis I’extraction est
lancée a I’appareil Soxhlet en trois cycles (4 + 2 + 2 heures) afin d’obtenir une récupération
compléte de I'huile contenant dans le substrat. La durée a varié Iégerement (£10 min) entre un

cycle et un autre, mais elle n’est pas étendue pendant une longue durée.
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111.9.10.1 La premiére extraction

Apres une durée de 4 h d’extraction et de refroidissement convenables, la cartouche est
enlevée de I’appareil Soxhlet et elle est placée ensuite dans un courant d’air afin d’éliminer la

majeure partie du solvant résiduel.

111.9.10.2 La Deuxieme extraction

Le substrat contenu de la cartouche est vidé dans un micro-broyeur et broyé pendant 7
min. Apreés cela, toutes les particules de substrat sont récupérées du broyeur et replacées dans
la cartouche et remises dans I’appareil Soxhlet a nouveau. Aprés une durée de 2 h d’extraction
et refroidissement, I’opération décrite ci-dessus est répétée (élimination de solvant, broyage,

récupération de substrat dans la cartouche est remise dans 1’appareil Soxhlet)

111.9.10.3 La Troisiéme extraction
Une troisiéme extraction d’une durée de 2 h est procédée comme avant en utilisant le

méme ballon.

111.9.10.4 Elimination du solvant et pesée de I’extrait

Le solvant est éliminé par distillation en utilisant un rota-vapeur. La partie du solvant
qui reste dans le ballon est éliminée par chauffage dans une étuve a (80+2) °C pendant 30 min
a 60 min sous pression atmosphérique. Par la suite, le ballon est refroidi pendant au moins 1h
dans un dessiccateur pour atteindre la température ambiante. Aprés, il est pesé a 1 mg pres. Le
chauffage, le refroidissement et la pesé sont répétés jusqu’a ce que la différence entre les deux

pesées ne dépasse pas les 5 mg. A la fin, la masse finale du ballon est enregistrée comme ms

111.9.10.5 Expression des résultats
Le pourcentage des lipides dans le substrat est calculé selon la formule 38 suivante :
(my —m;)

me

lipide % = x 100 Eq.38

I11.9.11 Le rendement en méthane

Le rendement en méthane est généralement exprimé en Eq (39) selon (Saber, 2015).
Rendemenr en Methane = V¢, /mMOi Eq.39
Vchs : Volume en méthane

mMOi : Masse initiale de matiére organique
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111.9.12 Le potentiel théorique de rendement en méthane

Le potentiel théorique de rendement en méthane pourrait étre obtenu sur la base des
compositions élémentaires du substrat CaHpOc, comme indiqué dans les Eq. 40 et 41,
respectivement, en utilisant la formule steechiométrique de Buswell citée dans (Angelidaki and
Sanders, 2004)

C.HyO, + (a—E—E)HZO = (3+E—£>CH4 + (3—9——) Co, Eq. 40
4 2 2 8 4 2

Le potentiel théorique de rendement en méthane a été calculé comme suit :

22,4(4a + b — 2¢)

8(12a + b + 16¢)

REEE(STPL/gumo) = Eq.41

Ou Rzﬁj est le rendement théorique en méthane, 22,4 est le volume de 1 mole de gaz aux

conditions de pression standard (1 atm) et de température (0 ° C) (conditions STP).

111.9.13 Biodégradabilité

La matiere premiére biodégradable peut étre estimée par I’¢limination de la DCO et de
MO, en utilisant les Eq.s 42 et 43 respectivement.

Le taux d'élimination de la DCO (BD) est calculé par I'Eq. (38).

D
D

COf
DCO removal % = [1 — ] x 100 Eq.42
CO;
ou (DCOf) et (DCOI) sont les DCO finales et initiales de la DA.
MOi — MOf
MOi
Ou (MOi) est le taux de la matiere organique au début de digestion et (MOf) est le taux

MOBD (%) = MO reductions (%) = ( ) X 100 Eq.43

des solides volatiles a la fin de digestion.
Tous les tests sont triplés et leurs valeurs sont moyenneées. Les résultats sont donnés en

moyenne * écart type (ET).
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Partie expérimentale CHAPITRE VI : RESULTATS ET DISCUSSIONS

IV.1 Introduction
Ce chapitre est consacré a la présentation et la discussion des résultats des expériences

réalisées au niveau de laboratoire de bioconversion de la division thermique de ’'URERMS
d’Adrar concernant I’amélioration de la digestion anaérobie des déchets organiques dans un
digesteur en continu. Les déchets organiques choisis pour la présente étude sont comme cités
en-dessus représentés par les folioles seches de palmier dattier Algérien de la variété
« H’mira ». La méthode choisie pour améliorer la DA est celle du prétraitement chimique a
base de I’hydroxyde de sodium NaOH.

Ce chapitre traite quatre volets. Le premier volet est consacré 1I’investigation sur terrains
et au laboratoire de la variété H mira dans le secteur d’étude (wilaya d’Adrar). Le deuxiéme
volet discute les résultats des expériences réalisé aux niveaux des digesteurs de type batch (les
folioles sans prétraitement et les folioles avec prétraitement chimique). Le troisieme volet
discute les résultats des expériences réalisé aux niveaux des digesteurs en continus (la
préparation de I’inoculum pour la période de démarrage et la DA des folioles avec prétraitement
chimique aux niveaux des digesteurs en continus). Le quatrieme volet est consacré a
I’évaluation énergétique du méthane produit par ce type de substrat.

Au cours du premier volet, I’investigation sur terrains comporte 1’évaluation quantitative
des déchets de la variété H’mira dans le secteur d’étude (wilaya d’Adrar), alors que
I’investigation au laboratoire concerne les caractéristiques chimiques des folioles (substrat de
I’étude) de cette variété et la quantification de la capacité théorique de production en méthane
a partir des folioles de cette variété.

Le deuxieme volet (digesteurs de type batch). Durant la premiére expérience et afin de
comprendre les effets de prétraitement chimique de substrat sur le rendement en biogaz, les
réactions sont initialement effectuées sans prétraitement chimique avec uniqguement un broyage.
Dans cette partie, une évaluation et discussion des caractéristiques du substrat avec une analyse
de ses capacités théoriques et expérimentales de production en biogaz, sa biodégradabilité et sa
cinétique de DA sont abordées. Arrivant & la deuxieme expérience qui traite I’amélioration de
la digestion anaérobie des folioles en utilisant un prétraitement physico-chimique a base de la
soude caustique NaOH avec trois concentrations a savoir 6%, 12% et 18%. La discussion des
résultats de cette expérience traite les effets des prétraitements physico-chimiques sur le
substrat, sa biodégradabilité, le temps de digestion technique, les rendements quotidien et
accumulatif en méthane ainsi qu’une comparaison des résultats de la présente étude avec les
résultats des autres substrats lignocellulosiques prétraités avec du NaOH.

Passant par le troisieme volet qui est la digestion de substrat en continue. Cette partie
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commence par la préparation de I’inoculum de la présente étude qui provient des boues de la

station de lagunage de la ville d’Adrar, ou ses caractéristiques, sa cinétique de digestion
anaérobie ainsi que ses capacités de production en biogaz seront discutées. Analysant aussi ses
activités microbiennes afin de développer une idée globale sur ce type d’inoculum ainsi que sur
la durée exacte de période de démarrage afin de pouvoir arréter I’inoculation des digesteurs en
continus durant cette période dans le moment idéale. La préparation de I’inoculum est suivie
par le lancement des digesteurs des expériences au niveau des digesteurs continus qui traite le
méme substrat (folioles) avec les mémes prétraitements physico-chimiques afin de confirmer
les résultats des digesteurs en type batch. Dans ce cadre-1a, cette partie est commencée par une
discussion détaillée des résultats de la technique analytique de la Spectroscopie Infrarouge a
Transformée de Fourier (FT-IR) utilisé pour I’identification de I’effet de prétraitement physico-
chimique de substrat en comparaison avec le substrat brute. Par cette technique un suivi des
changements chimiques et structurels de la biomasse lignocellulosique pour I’identification des
effets du prétraitement alcalin a base du NaOH sur la digestibilité de la biomasse de la présente
étude (Foliole de la variété H’mira) est effectué. Par la suite une analyse et discussion détaillée
des résultats obtenus par les réacteurs continus. Commencant par un suivi des parameétres de
surveillance du processus de DA représentés essentiellement par le pH et la DCO durant les
140 jours de I’expérience. Et terminant par 1’étape finale qui est le suivi quotidien de rendement
en méthane et la comparaison de ce dernier avec les résultats obtenus précédemment.

Arrivant au quatriéme volet qui est consacré a 1’évaluation énergéetique du méthane
produit par ce type de substrat.

IV.2 Investigation sur terrains et au laboratoire de la variété H’mira dans le secteur
d’étude

Cette partie est consacré uniquement a 1’étude de la variété H’mira dans la région
d’Adrar, et plus précisément elle traite les déchets lignocellulosique de cette variété dans 1I’Oasis
de village de Gharmianou, commune de Tamest, Wilaya d’Adrar sud-ouest de 1’ Algérie. Elle
commence par une investigation sur terrains qui comporte une évaluation qualitative et
quantitative des déchets lignocellulosique produit & partir de cette variété. Par la suite, une
investigation au niveau du laboratoire sur les principales caractéristiques chimiques des folioles
de cette variété (substrat de la présente thése) en se basant sur la composition lignocellulosique
de ce substrat ainsi que sur d’autres parametres. Cette étude est accompagnée d’une
comparaison avec d’autres études sur d’autres variétés. A la fin de cette partie une
quantification de la capacité théorique de production en méthane a partir des folioles de cette

variété accompagnée d’une comparaison avec d’autres variétés.
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1V.2.1 Poids moyen de chaque type de déchets de palmier dattier

L’opération d’évaluation du poids de chaque type de déchets de palmier dattier est basée
sur la pesée des déchets de 15 palmiers dattier de variété H’mira au niveau de cing jardins
différents (3 palmiers par jardin) dans 1’Oasis de village de Gharmianou, commune de Tamest,
Wilaya d’Adrar sud-ouest de 1’Algérie. L’opération commence par la pesée de 5 unités de
chaque déchet pour chaque palmier (Tableau en Annexe). La moyenne est calculée a la fin
d’évaluation. Les résultats moyens sont présentés dans le Tableau n°8.

Aprés avoir le poids moyen de chaque type de déchets, il est apparu que les palmes
contenant les folioles possedent le poids le plus élevé avec un poids de 556,41 g par palme ce
qui représente un taux de 46,44 % du poids totale des déchets (Figure 24), suivi par les pétioles
et les régimes avec des taux de 33,9 % et 15,76 % du poids totale des déchets respectivement.
En derniére position les spathes et les fibrillum avec des taux de 2,18 % et 1,72%
respectivement.

Tableau 8: Poids moyen de chaque type de déchet de palmier dattier.

Poids en gramme

Jardin Palmier Palme Pétiole Spath  Régime Fibrillum
Jardin N°1 Palmier N°1 501,35 397,144 23,26 180,49 20,84
Palmier N°2 586,56 417,024 29,35 191,14 20,03
Palmier N°3 580,33 418,686 27,57 203,16 21,93
Jardin N°2 Palmier N°4 557,37 397,1 26,75 181,49 20,11
Palmier N°5 544,79 399,946 24,03 190,59 18,53
Palmier N°6 538,63 386,988 28,52 185,55 20,14
Jardin N°3 Palmier N°7 527,31 385,288 26,34 180,05 19,58
Palmier N°8 629,14 447,24 27,66 195,13 20,76
Palmier N°9 492,58 372,504 26,90 177,72 20,74
Jardin N°4 Palmier N°10 606,00 428,23 24,72 201,67 19,01
Palmier N°11 531,20 391,474 24,62 183,78 19,30
Palmier N°12 630,99 459,998 28,67 198,06 23,35
Jardin N°5 Palmier N°13 559,59 411,184 24,42 194,30 20,50
Palmier N°14 512,66 377,642 25,09 179,77 22,77
Palmier N°15 547,58 401,892 24,26 190,07 21,01
Poids moyen (g) 556,41 406,16 26,14 188,87 20,57
Pourcentage (%0) 46,44 33,90 2,18 15,76 1,72
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Figure 24 : Pourcentage du poids de chaque type de déchet de palmier dattier de variété H’mira

1V.2.2 Nombre de chaque type de déchets par palmier dattier

L’estimation du nombre moyen de chaque type de déchets par palmier dattier est basée

sur les calculs directs apres chaque opération de taillage annuelle pour chaque palmier

sélectionné au niveau des cinq jardins choisis dans 1’Oasis de village Gharmianou commune de

Tammest. Les résultats sont représentés dans le tableau 9.

Tableau 9 : Nombre de chaque déchet par palmier dattier apreés ’opération de taillage annuelle

Jardin Palmier Nombre
Palmes Pétioles Spaths Régimes  Fibrillum
Jardin Palmier N°1 10 11 4 4 3
N°1 Palmier N°2 16 13 8 8 5
Palmier N°3 15 13 7 7 5
Jardin Palmier N°4 13 14 6 6 6
N°2 Palmier N°5 13 12 6 6 4
Palmier N°6 12 13 5 5 5
Jardin Palmier N°7 12 10 6 6 3
N°3 Palmier N°8 17 13 7 7 5
Palmier N°9 9 11 5 5 3
Jardin Palmier N°10 16 13 9 9 5
N°4 Palmier N°11 13 12 7 7 4
Palmier N°12 17 16 11 11 7
Jardin Palmier N°13 14 13 5 5 5
N°5 Palmier N°14 11 11 4 4 3
Palmier N°15 12 13 5 5 5
Nombre moyen par palmier 13,33 12,53 6,33 6,33 4,53
Pourcentage % 30,96 29,10 14,71 14,71 10,53
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Figure 25 : Pourcentage du nombre de chaque type de déchet par palmier dattier

La Figure 25 démontre que le nombre de déchet le plus élevé est partagé entre les palmes
et les pétioles avec un taux de 30,96 % et 29,10 % respectivement parmi la totalité des déchets
de chaque palmier, c’est-a-dire les deux déchets représentent un taux de 60 %. Concernant les
régimes et les spaths ont presque le méme taux de 14,71 %, alors que le nombre des fibrillums

ne représentent que 10,53 %.

1V.2.3 Poids des déchets de chaque palmier dattier

L’opération finale est le calcul du poids global des déchets de chaque palmier dattier en
se basant sur le poids moyen de chaque type de déchet par palmier multiplier par le nombre de
ce type de déchet par palmier (Tableau 10). Ces calcules permettent une estimation
approximative du poids moyen des déchets produits annuellement par la variété H’'mira au

niveau de cinq jardins dans I’Oasis de village Gharmianou commune de Tammest wilaya

d’Adrar.

Les résultats du Tableau 10 démontrent un poids de déchets qui se varie entre 9 et 20
kg par palmier dattier. Cet intervalle donne une valeur moyenne des déchets de 14 kg par

palmier dattier (Tableaull) pour la variété H mira.
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Tableau 10 : Poids de déchets de chaque palmier dattier

Poids en gramme

Jardin Palmier Palmes  Petioles  Spaths Régimes Fibrillum  Poids
totale

Jardin N°1  Palmier N°1 ~ 5013,54 4368,58 93,03 721,97 62,51 10259,64
Palmier N°2 ~ 9385,02  5421,31 234,77 1529,14 100,13 16670,37
Palmier N°3  8704,92 544292 192,98 1422,15 109,64 15872,60

Jardin N°2  Palmier N°4 724578  5559,40 160,48  1088,96 120,64 14175,26
Palmier N°5  7082,32  4799,35 144,16 1143,56 74,10  13243,50
Palmier N°6  6463,58 5030,84 142,60 927,74 100,70 12665,47

Jardin N°3  Palmier N°7  6327,70  3852,88 158,06  1080,30 58,73  11477,67
Palmier N°8  10695,38 5814,12 193,59  1365,94 103,78 18172,81
Palmier N°9  4433,22  4097,54 134,50 888,60 62,23  9616,10

Jardin N°4  Palmier N°10 9696,03  5566,99 222,44  1815,07 95,03 17395,55
Palmier N°11 690557 4697,69 172,35 1286,45 77,21  13139,27
Palmier N°12 10726,80 7359,97 315,37 2178,64 163,45 20744,22

Jardin N°5  Palmier N°13 7834,32 534539 122,08 971,48 102,48 14375,75
Palmier N°14 5639,26  4154,06 100,35 719,10 68,30 10681,07
Palmier N°15 6570,94 522460 121,29 950,33 105,04 12972,19

Tableau 11 : Poids moyen des déchets des palmiers dattiers

Jardin Palmes Pétioles Spaths Régimes Fibrillum  Poids totale

Poids moyen (g) 7514,96 5115,71 167,20 120596 93,60 14097,43

Pourcentage (%) 53,31 36,29 1,19 8,55 0,66 100%

La Figure 26 démontre que les deux types de déchets les plus dominant sont les palmes

et les pétioles avec un taux 53,31 % et 36,29% respectivement. Ces poids représentent 89,6 %

de la totalité de déchet de palmier dattier. Les déchets qui restent ne représentent que 10,4 %

avec 8,55 % pour les régimes seulement, donc le taux des spaths et fibrillum est négligeable

presque.
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Figure 26 : Pourcentage du poids moyen des déchets des palmiers dattiers

Grace a la quantité importante des palmes (contenant foliole) parmi tous les types des
déchets, le choix du substrat de la présente étude était sur les folioles seche de palmier dattier

de la variété H’mira.

IV.2.3.1 Evaluation du poids des déchets généré par la variété de H’mira dans la région
d’Adrar

La variété H’'mira de la région d’Adrar est considérée comme la variété la plus
dominante avec un nombre de 1.626.450 palmiers soit un taux de 42.81% de nombre totale des
palmiers dattiers de la région (DSA, 2019).

Selon le nombre moyen des palmes seche estimé de 13,33 palmes/palmier/année, au
niveau de I’oasis de village Gharmianou commune de Tammest wilaya d’Adrar, le nombre total
des palmes seche produits annuellement dans la wilaya d’ Adrar est estimé approximativement
de 21,68 millions palme générent une quantité annuelle de déchet de 12.063,20 tonnes de
palmes seches

Selon le poids moyen des déchets estimé de 14,09 kg/palmier/année au niveau de I’oasis
de village Gharmianou commune de Tammest wilaya d’Adrar, le poids des déchets produits
annuellement par la varieté H’mira dans la Wilaya d’Adrar est approximativement estimé de
22.916,68 tonnes de déchet.
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IV.2.4 Caractéristiques du substrat de la présente étude (folioles seches)

Les caractéristiques des folioles séches de palmier dattier (Phoenix dactylifera L.)

Algérien du variété « H’mira » sont indiquées dans le (Tableau 12).

Tableau 12 : tableau comparatif des caractéristiques des folioles séchées de palmier dattier
Algérien (Phoenix dactylifera L.) de variété H’mira avec d’autres variétés

Paramétre Cette étude (Saadaoui et al., (Nasser et al., 2016)
2013)
Matiére séche (MS%) 95.10+0.2 93.7+£0.5 ND
Matiere organique (MQO%) 86.48+0.2 ND ND
MO/MS (% 90.93+0.2 - -
Protéine (MS%o) 4.12+0.3 9.7+0.3 ND
Lipides (MS%o) 3.82 £0.02 6.8+0.7 ND
Lignine (MS%) 25.63+8.19 11.6+1.3 36,73
Cellulose (MS%) 38.15+5 29.7+13 47,14
Hémicelluloses (MS%) 27.20+6 23.3+1.2 16,13
LCH (MS%) 90.98+19.19 64.6 +3.8 100

ND: Non Déterminé; LCH = lignine + cellulose + hémicellulose

Les folioles seches contiennent 95% de matieres seches sur la base du poids humide de
la biomasse des folioles séches et 86% de matiéres organiques sur la base de poids sec de la
biomasse des folioles séches. Ces résultats sont meilleurs que ceux rapportés par des études
antérieures (El may et al., 2013),(Bousdira et al., 2014) qui ont trouvé seulement 68% de MO.
Le rapport MO/MS est de 90%. Ce rapport élevé montre que la matiére organique est
prédominante sur les composants solides, ce qui est mieux pour la production de méthane (Qiao
etal., 2011). En outre, I'analyse de la composition lignocellulosique des palmes séches a donné
25,63% de lignine a 38,15% de cellulose et 27,20% d'hémicellulose, donc 90,98% de LCH
(lignine, cellulose, hémicelluloses), ce qui est conforme a la littérature (Sbiai et al., 2011). Cette
composition prouve que le substrat étudi¢ est un matériau lignocellulosique typique. D’autre
part, le contenu de la somme de LCH de 90,98% est nettement supérieur aux folioles séches du
palmier dattier marocain qui est de 64,6% seulement (Saadaoui et al., 2013). Ce qui indique
que les caractéristiques varient d’une maniére significative entre les différentes variétés de
palmiers dattiers. La composition restante est constituée de 9,02% représentant d’autres

composants (minéraux, gras et protéiques) sur la base du poids sec des folioles séches.
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1V.2.5 Evaluation de la capacité théorique de production de bio-méthane & partir des
folioles Algérien en comparaison avec celle tunisien.

Pour évaluer la capacité de production en biogaz du substrat il faut calculer le rendement
théorique en méthane (RTM) a travers sa composition élémentaire. Le rendement en méthane
théorique (RTM) donne une idée de la capacité de production de bio-méthane du substrat. Pour
calculer le (RTM), I'Eq. de Buswell est utilisee (Eq. (40) et (41)). Le (Tableau 13) montre le
calcul de (RTM) de quatre variétés différentes. La valeur de (RTM) calculée a partir des folioles
de palmier dattier Algérien de la variétés H’mira (présente etude) est 492 ml CH4/g MO est
proche de celle obtenu a partir des folioles des autres palmiers dattiers Algérienne (Deglet Nour
(DN) 534 ml CH4/g MO et Ghars (GH)) 499 ml CH4/g MO (Bousdira et al., 2014) ainsi que de
celles Tunisienne de 1’0asis de Tozeur avec 510 ml CH4/g MO (El may et al., 2012).

Tableau 13: Le rendement théorique en méthane et les compositions élémentaires des folioles du
palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) de la variétés H’mira en comparaison avec
deux variétés Algériennes et une variété Tunisienne.

Variété C% H% O% N% RTM Ref.

(ml CH4/g MO)
H’mira (Algérie) 40,24 5,33 3458 0,87 492 Cette étude
DN (Algérie) 4474 593 3522 0,172 534 (Bousdira et al., 2014)
GH (Algérie) 48,99 6,27 41,66 0,33 499 (Bousdira et al., 2014)
FT (Tunisie) 408 6 352 0,63 510 (El may et al., 2012)

DN: Deglet Nour; GH: Ghars; FT: foliole de palmier dattier de variété tunisien de Oasis
Tozeur; RTM: rendement théorique en méthane

Ces valeurs indiquent une capacité potentielle élevée en méthane de ce type de substrat
qui est due a la composition du substrat. Celui-ci est principalement composé de carbohydrates
structurels (polysaccharides). La décomposition de ces polysaccharides donne des composants
simples tels que le glucose, le mannose, le galactose, le xylose et I'arabinose (Ulises et al.,
2019). De plus, la quantité des lipides et de protéines a augmenté considérablement la
production de méthane (Long et al., 2015). L'exploitation de cette quantité importante en
méthane a partir des folioles de la variété H’mira dans la région d’Adrar seulement peut
contribuer directement a la stratégie d'énergie renouvelable du pays avec une capacité de 6
millions de m® de CHa par an, tout en contribuant a protéger I'environnement en réduisant les

déchets.
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IVV.3 Etude de la digestion anaérobie des folioles dans des digesteurs de type batch

Cette partie commence par I’étude de la digestion anaérobie de substrat (folioles) sans
prétraitement chimique avec uniquement un broyage afin d’identifier 1’effet du prétraitement
chimique & base de NaOH appliqué ultérieurement dans la deuxieme expérience avec trois

concentrations a savoir 6%, 12% et 18%.
IV.3.1 La digestion anaérobie des folioles sans prétraitement chimique

IV.3.1.1 Le rendement en méthane (REM)

Pour objectif de connaitre la cinétique de production de biogaz de ce type de substrat,
le processus de production de biogaz a été suivi, comme indiqué sur la Figure 27. A partir de la
Figure 27a, deux processus importants (stables et instables) ont été enregistrés. Le processus
instable a été commencé dés le début jusqu’au 45°™ jour, alors que le processus stable avait
débuté le 46°™ jour jusqu’a la fin de I’expérience.

Par ailleurs, pour les processus instables, trois phases ont été citées. La premiére dés le
début jusqu’au douziéme jour, la deuxiéme du 13 au 23°™ jour, la troisiéme du 24 au 45°™
jour. Durant la premiére phase, la production de biogaz était faible et fluctuait entre 23 et 38 ml
/ jour au premier stade (hydrolyse et acidogénese). En outre, la teneur en méthane dans le biogaz
pendant cette période était inférieure a 32,5%, comme le montre la Figure 27 b. Dans les travaux
de (Kang et al., 2019) ont rapportés que les petites particules favorisent I'attaque microbienne
par I’augmentation de la surface accessible ainsi que la porosité des particules et entrainent par
conséquent une solubilité et une dégradabilité élevées du substrat. Tous ces facteurs peuvent
étre conduits a ’accumulation des AGV et par conséquence 1’abaissement de la quantité de
biogaz produit pendant cette période, qui ne dépasse pas 241 ml. Au cours de la deuxieme
phase, la production de biogaz avait augmenté jusqu'a 443 ml durant cette période soit une
production de 15 & 60 ml / jour. La teneur en méthane dans le biogaz aussi dépassait les 60%.
Dans le méme contexte, des études similaires signalent que 1’augmentation de la production de
biogaz résultait de I’activité microbienne élevée qui convertissait 1’acétate produit au cours de
la premiere étape en méthane (Brown et Li, 2013). Ces résultats suggerent que le digesteur
fonctionne favorablement (processus stables) durant cette étape (13-23 jours).

En troisieme phase, la production de biogaz a encore diminué et est restée entre 10 et
30 ml / jour. La teneur en méthane dans le biogaz est également diminuée et chute inférieure a
53,5%. Donc, un nouveau processus instable a été enregistré qui affecte la production de biogaz
Iégerement pour ce diminuer a 414,5 ml.

Ces trois premieres phases se sont déroulées au cours du grand processus instable. La

132



Partie expérimentale CHAPITRE VI : RESULTATS ET DISCUSSIONS

production accumulative de biogaz au cours du processus instable (Figure 27¢) a montré que la

production de biogaz était faible et ne dépassait pas les 1,1 L. L’instabilité du processus est
expliquée par la structure cristalline et thermorésistante du substrat lignocellulosique. Les
mémes résultats ont été rapportés par (Girolamo et al., 2013).
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Figure 27: a), production quotidienne de biogaz; b) teneur en méthane dans le biogaz (%); C),
production accumulative de biogaz durant la DA des folioles sans prétraitement

Au cours du processus de stabilisation, la production de biogaz a augmenté de maniere
significative, atteignant une valeur maximale de 300 ml/ j le cinquante-deuxieme jour, avec un
pourcentage de méthane qui atteigne 68%. Cette augmentation est expliquée par la
consommation des AGV par les bactéries méthanogenes et leur conversion en d'autres
métabolites, tels que le CH4 comme il est noté par (Aarle et al., 2015) (Song et al., 2005).

Apres cela, le biogaz a diminué jusqu'a ce qu'il devienne nul & la fin de la digestion le
soixante-dixiéme jour. Il est a noter que la majorité du rendement en biogaz a été généree
pendant cette période. La production accumulative de biogaz au cours du processus stable
(Figure 15 c) était trés élevée et a atteint 1420 ml. A la fin de I'expérience, la production totale
de biogaz testée a atteint 2.518,47 + 19 ml. Le rendement final en biogaz et en méthane a partir
de ce substrat est estimé de 197 + 6 ml / g de MO et 130 + 6 ml / g de MO respectivement.

I1VV.3.1.2 Biodégradabilité a partir de la DCO durant la DA des folioles

Pour évaluer la biodégradabilité du substrat, les principaux paramétres mesures etaient
la DCO, le rapport entre le rendement expérimental et le rendement théorique en méthane et la
réduction de la teneur en matiéres volatiles. La DCO représente I'énergie chimique maximale
présente dans la matiére premiere, ainsi que les matiéres dégradables par les micro-organismes
anaérobies (Wellinger et al., 2013). De plus, la DCO donne une idée de la cinétique de
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biodégradabilité.

Selon le graphique d'évolution de la DCO (Figure 28), le phénomene de stabilisation et
déstabilisation du processus est aussi bien évident. Des le début de la digestion anaérobie
jusgu'au seizieme jour (processus instables), la DCO est passée de 1500 mg Oz / L a 6400 mg
O2 / L avec une faible production du biogaz. Ce qui suggere que les fractions facilement
biodégradables représentées par de petites particules de biomasse lignocellulosique ont été
dégradees. Dans les études de (Rubia et al., 2011) aussi ont rapporté que les petites particules
favorisent l'attaque microbienne et entrainent par conséquent une solubilité et une dégradabilité
élevées du substrat.

Du dix-septieme au vingt-troisieme jour, la DCO est passée de 6400 a 3500 mg Oz / L,
ce qui est équivaut a 45,31% d’élimination de la DCO. Pendant cette période, il y a une légere
production de biogaz qui est due a la bioconversion de partie biodégradée précédemment

(processus stables).

7000
[ ]

6000 - / \ /.
) l/%\l [ o
=, 5000 - /
$
§ 4000 - / .
@)
a

3000 \

0 10 20 30 40 50 60 70
Temps (jours)

Figure 28: Evolution de la demande chimique en oxygéne (DCO) en fonction du temps durant la
DA des folioles en utilisant un prétraitement physique.

Du vingt-quatriéme au quarante-quatrieme jour, il y a eu une nouvelle augmentation de

laDCO de 3.500 mg O2/ L a5.800 mg O2/ L due a la biodégradation progressive des particules

difficilement biodégradable en matieres organiques solubles ce qui conduit a une diminution

significative du rendement en biogaz (processus instables). Les méme constatations ont été
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reportées par (Zuo et al., 2020). Conformément aux graphes de la production du biogaz, Ces

trois premiéres phases correspondent au grand processus instable

A partir du quarante-cinquiéme jour, la DCO chute continuellement jusqu'a la fin du
processus, atteignant sa valeur minimale de 1.300 mg Oz / L. Au cours de cette étape, une
élimination plus élevee de la DCO a été obtenue avec une valeur de 77,58%. La quantité
d'élimination de la DCO a été convertie en une production importante de biogaz ce qui
correspond au processus stable. Ce phénomeéne a également été rapporté par (Begum et al.,
2018).

En ce qui concerne la relation entre le rendement theéorique et le rendement expérimental
en méthane, une biodégradabilité de 25% a éteé enregistrée, alors que pour la réduction de la

matiére organique, la biodégradabilité est estimée de 29%.

IVV.3.1.3 Cinétique de la digestion anaérobie

La Figure 29a montre I'évolution du rapport AGV/TAC en fonction du temps. Ce
rapport est un paramétre clé qui permet de déterminer la cinétique de digestion anaérobie
représentée par la stabilité du processus et le risque d'acidification (Liew et al., 2012). Au cours
des dix premiers jours, il y a eu une diminution puis une augmentation du rapport AGV/TAC
de 1,02 2 1,17. Tous ces valeurs du rapport VFA / TAC sont supérieures a 0,5 ce qui permet de
confirmer le déséquilibre du digesteur (processus instable) durant cette période (0-12 jours).
Ces mémes observations sont citées par (Nkemka et Murto, 2013).

Du dixiéme au vingtiéme jour, une diminution significative du rapport AGV/TAC de
1,17 a 0,36 a été remarquée, accompagnée d'une légére augmentation du rendement en biogaz
composé principalement de méthane. Cette diminution plus forte du rapport AGV/TAC indique
que le processus est stable durant cette période.

Le rapport AGV/TAC a légérement augmenté du vingtieme au quarante-cinquiéme jour,
passant de 0,36 a 0,55. Simultanément, une diminution de la production de biogaz a été
enregistrée en raison du processus instable a ce stade.

Conformément aux parameétres précédents (production du biogaz et DCO), Ces trois
premiéres phases correspondent au grand processus instable.

Aprés le quarante-cinquiéme jour, le rapport AGV/TAC a diminué jusqu'a la fin de la
digestion avec des valeurs comprises entre 0,44 et 0,29. Ces valeurs démontrent un bon
fonctionnement du digesteur avec une stabilité du processus pendant cette période. Au cours de
cette période, une production de biogaz significative est observée, similairement aux résultats

obtenus par (Mussoline et al., 2013).

136



Partie expérimentale CHAPITRE VI : RESULTATS ET DISCUSSIONS

1.2 -
- (a)
—n
1,0 E "
O 08-
: .
C
2 06-
0,4 - . Vs \“i
_ .
0,2 -
T T T T T - T |
0 10 20 30 40 50 60 70
Temps (jours)
7’6 T T 1 T T T T T T + T . T r ; 1 1
7,4 : (b) =
7,2 = %% T pH /./E\E\ - 1,0
7,0 - 4 777 AGV /. i Ly o
1 L -7
6,8 o P /_ s £
= 6,6 =N\, . - Z
(=9 ’ | % ; ‘\:/. | 0’7 g
] - ;=
6,41 T o
6,2 - i T i )
6.0 % F05 2
1) __ I Z
5,8 1 ﬁ - 0,4
561 %é‘ % % 0,3
5,4 - ; : V00 1o,

40 50 60 70
Temps (jours)
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Pour plus d’explication de la stabilité du processus et confirmer le risque d'acidification,

la surveillance du pH et des AGV est importante aussi. Comme le montre la Figure 29b, pendant
les dix premiers jours, le pH a commenceé a diminuer de 6,5 a 5,62 tandis que les AGV sont
fortement augmentés de 0,6 a 1,05 g d'acide acétique/L. Cela peut s'expliquer par I'effet de la
réduction de la taille des particules qui accélérent la digestion anaérobie, entrainant une
accumulation rapide d'acides gras volatils qui provoquent une chute du pH (hydrolyse et
acidogénese). (Izumi et al., 2010) et (Mussoline et al., 2013) ont également observé que la
réduction de la taille du substrat entraine une accumulation des AGV.

Au vingt-sixieme jour, une augmentation du pH jusqu’a une valeur de 6,76 a été
enregistré. L'augmentation du pH était accompagnée d'une diminution des AGV de 1,05 a 0,35
et d'une légére augmentation du rendement quotidien en biogaz en raison de la consommation
d'’AGV. Cette valeur de pH (6,76) est presque optimale pour les bactéries méthanogénes (Gu et
al., 2014). L'augmentation du pH et la diminution des AGV sont dues au pouvoir tampon du
milieu. Les mémes remarques ont été rapportées par (Wellinger et al., 2013).

Au trente-huitieme jour, le pH a légerement diminué a 6,47. 1l y avait également une
Iégere augmentation de VFA de 0,35 a 0,6 g d'acide acétique / L. Cela est expliqué par la
nouvelle production des acides gras, due a la dégradation des grosses particules (processus
instable). Le méme effet a été rapporté par (Rubia et al., 2011).

Toutes ces explications confirment les interprétations des paramétres précédents
(production du biogaz, DCO et rapport AGV/TAC), que ces trois premiéres phases
correspondent au grand processus instable.

Dés le quarantieme jour, une augmentation significative du pH est constatée. Malgré
les AGV produits, une valeur de pH 7,29 a été atteinte au cinquante-cinquieme jour. Cela est
expliqué par la nature du substrat qui donne un pouvoir tampon élevé au milieu. (Arij et al.,
2018) trouvent que les digesteurs peuvent accueillir des teneurs élevees en AGV lorsque sa
teneur en alcalinité est élevée sans probléeme majeur. A la fin, le pH est devenu neutre (pH =
7,03), ce qui est la plage optimale pour les bactéries méthanogénes (Gerardi, 2003). La
diminution des AGV indigue leur consommation par les bactéries méthanogeénes et leur
conversion en d'autres métabolites, tels que le CH4 (Aarle et al., 2015) (Song et al., 2005).

Parallélement, la valeur de TAC (Figure 29c) a été augmente continuellement dés le
début jusqu’au quarante-cinquieme jour, de 0,6 a 1,2 g CaCOs/L (processus instable). Aprés
cela la valeur de TAC est stabilisée jusqu’a la fin de digestion. (Turovskiy et Mathai, 2006) ont
indiqué que l'alcalinité était accrue en raison de l'activité bactérienne méthanogene, qui peut

produire de l'alcalinité sous forme de dioxyde de Carbone, d Ammoniac et de bicarbonate.
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IV.3.2 La digestion anaérobie des folioles avec un prétraitement chimique

Apres avoir étudie la DA du substrat seul sans prétraitement chimique. La principale
lacune enregistrée est celle de la prolongation de la période d’instabilité du processus de DA
résultante de la structure récalcitrante de substrat ce qui démontre que le prétraitement physique
seul n’est pas suffisant. Cette partie est consacrée a I’examen de I'effet du prétraitement a base
de NaOH en utilisant des différentes concentrations (6%, 12% et 18%) sur la digestion
anaérobie de substrat (folioles séches) dans des digesteurs de type batch afin de maitriser et
étudier en détail la technique de prétraitement chimique de point de vue biodégradabilité, temps
de rétention et production en biogaz pour la préparation de leur application au niveau des

digesteurs de type continus.

IV.3.2.1 Prétraitement alcalin.

Dans la présente étude, la concentration de NaOH est supérieure a la plage de
prétraitement dans la littérature qui est de (0-10% p/p) car les folioles seches du palmier dattier
du variété « H’'mira » ont un rapport lignine/cellulose élevé ce qui influe négativement sur la
biodégradabilité (Chen et al., 2014). Aussi, la teneur élevée de lignine qui rend la dégradation
tres difficile et provoque une protection structurelle supplémentaire (Luque et al., 2016). En
outre, I’extraction de I’holocellulose nécessite une concentration de 17,5% de NaOH pendant 2
ha 25 °C (Mogni et al., 2015). Pour ces raisons, la concentration de NaOH a été augmenté au-
dela de 10% jusqu’a 18% durant cette étude.

Les valeurs de pH et de la DCO avant et aprés le prétraitement sont utilisées pour évaluer
la solubilisation de la matiére organique des folioles séches au cours du processus de
prétraitement alcalin a base de NaOH. Les changements de la DCO et du pH des folioles seches
non traitées et prétraitées du palmier dattier sont présentés dans les (Figure 30 et 31)
respectivement.

Le premier paramétre qui indique 1’hydrolyse est la DCO. Selon la Figure 30, dés le
début et juste apreés I'ajout des solutions de prétraitement, les valeurs de la DCO initiales varient
de 24400 a 40500 mg O2/I, soit une augmentation de 7,14%, 37,5% et 66,07% par rapport a la
DCO initiale de I’échantillon témoin pour les substrats prétraités par les concentrations de
NaOH de 6%, 12% et 18% respectivement (Figure 32). La DCO initiale a augmenté avec
I'augmentation de la concentration de NaOH.

Une étude similaire, confirme que pendant le prétraitement, la production élevée de
DCO est en concordance avec les fortes concentrations d'hydroxyde de sodium (Bala et al.,

2019). Ces augmentations des valeurs de la DCO indiquent que la solubilisation des folioles
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séches est tres élevée au début du prétraitement grace a la libération et a la dissolution de

substances organiques facilement biodégradables. En outre, la plus petite taille de particule peut
également augmenter la surface disponible pour fournir plus de contact avec la solution de
NaOH.
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Figure 30: Valeurs de DCO au début et a la fin de prétraitement alcalin des folioles séches.

Apres cing jours de prétraitement, l'augmentation de la DCO finale des substrats
prétraités, par rapport a la DCO finale du témoin, est aussi relative a la concentration de NaOH
ou la solubilisation de la DCO a augmenté avec I'augmentation de la concentration de NaOH.
En effet, les substrats prétraités par les concentrations de NaOH allant de 6%, 12% a 18%
correspondent aux dissolutions de la DCO de 34,46%, 66,15% et 87,69% respectivement. La
libération et la dissolution de grosses molécules organiques (cellulose et I’hémicellulose) a
partir des particules de folioles séches lors de I'application de concentrations élevées de NaOH
produit de fortes valeurs de la DCO finales. Cette constatation est confirmée par une autre étude
qui a montré que pendant le prétraitement alcalin de la tige d'asperge, de 2 a 10% (p/p) de
NaOH, montre une dégradation importante de LCH de 8,6% a 18,.6 % est enregistrée a la fin
de I’hydrolyse produisant d’autres composants solubles favorisant 1’augmentation de la DCO
finale (Chen et al., 2014). Les composants solubles resultent de I’hydrolyse de la cellulose qui

produit la cellobiose (glucose disaccharide), et I’hémicellulose qui produit les pentoses (xylose
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et arabinose), les hexoses (glucose, galactose, mannose et / ou rhamnose) et les acides uronique

(Neves et al., 2006), alors que la lignine est le sous-produit du processus qui peut étre utilisé

comme combustibles solides pour le chauffage (Luque et al., 2016).
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Figure 31 : Valeurs du pH au début et a la fin de prétraitement alcalin des folioles séches

Le deuxiéme parameétre qui indique I'nydrolyse du substrat est la variation du pH qui
commence par des valeurs supérieures a 11,9 pour les substrats prétraités, alors que pour le
substrat non traité le pH est de 5,74 (Figure 31). La diminution du pH a la fin du prétraitement
jusqu’a 7,04 pour le substrat avec la concentration de 6% de NaOH, est un indicateur de
consommation du NaOH qui réagit avec le substrat pour détruire la lignine et I’hémicellulose
(Chen et al., 2014). D’autres auteurs citent que la production des acides et des alcools apres
I’hydrolyse du substrat est responsable de la chute du pH (Chandra et al., 2012b). Concernant
les substrats prétraités par les fortes concentrations de 12% et 18% de NaOH, la diminution du
pH des folioles seches est tres limitée, il est de 10,59 et 11,4 respectivement. Ces valeurs du pH
indiquent que la réaction de la solution de NaOH avec les composants de folioles séches est
terminée (saturation du substrat). Mais la consommation de NaOH par le substrat prétraité avec
la concentration de 12% de NaOH est supérieure a celle de substrat prétraité par 18% de NaOH.

Il'y a respectivement 15,38% et 10,41% de diminution du pH (Figure 32).
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Figure 32: Le taux de diminution du pH a la fin du prétraitement et le taux d’augmentation de DCO par
rapport au témoin au début et a la fin du prétraitement alcalin des folioles séches

Cela permet de conclure que le substrat prétraité par la concentration de 18% de NaOH
entraine une sursaturation du substrat. Les fortes concentrations des solutions alcalines
entrainent une diminution de la résistance a la traction des fibres(AlMaadeed et al., 2013).

Concernant I’échantillon témoin, le pH ne change pas et reste au voisinage de 5,6.

1VV.3.2.2 Biodégradabilité et cinétique de digestion anaérobie

La biodégradabilité du substrat peut étre estimée a partir de I'élimination de la DCO et
de la réduction de la matiere organique MO aprés la digestion anaérobie. Les valeurs
d'élimination de la DCO et de la réduction de la MO aprés DA sont indiquées dans les (Figures
33 et 34) respectivement.

Selon la Figure 33, les valeurs élevées de la DCO initiales dans tous les digesteurs, qui
passet de 6.309 a 11.135 mg O2/L, indiquent la forte solubilisation et la décomposition des

folioles séches apres le prétraitement alcalin.
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Figure 33: La DCO au début et a la fin de DA avec le taux d’élimination de la DCO durant la
DA de folioles de la variété H’mira

La forte diminution de la DCO apres DA dans tous les digesteurs est principalement due a la
consommation des métabolites solubles. L'élimination plus élevée de la DCO est obtenue avec
le substrat prétraité avec 12% de NaOH avec 48,64% d’élimination. Cela entraine une
production de méthane élevée a partir de ce digesteur. Les deux autres digesteurs prétraités avec
les concentrations de 6% et 18% donnent une élimination de la DCO de 16,91% et 32,41%
respectivement. L'efficacité d'élimination de la DCO la plus faible est observée dans le
digesteur témoin avec seulement 6,39%. L’¢limination de la DCO est fortement corrélée au
rendement en méthane. Les mémes constatations sont rapportées par (Chen et al., 2017).
Concernant la réduction de la MO (Figure 34), elle augmente lorsque la concentration
de NaOH augmente. Les digesteurs prétraités avec des concentrations de NaOH de 6%, 12% et
18%, les réductions de la MO sont respectivement de 14,61%, 34,73% et 54,85%. 1l est constaté
que les folioles séches prétraitées au NaOH ont obtenu des réductions de MO supérieures a
celles non traitées. Des résultats similaires démontrent que la réduction de MO augmente

lorsque la concentration de NaOH augmente (Zhu et al., 2010).
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Figure 34: La MO au début et a la fin de DA avec le taux d’élimination de la MO durant la DA
de folioles de la variété H’mira

La réduction élevée de la MO dans le digesteur prétraité par la concentration de 18% de
NaOH indique que la partie dégradée du substrat est supérieure a la partie convertie en méthane.
C’est-a-dire la concentration élevée en hydroxyde de sodium inhibe la digestion anaérobie. Les
mémes remarques ont été citées par (Yungin et al., 2009).
Le rapport AGV/TAC est un parametre clé pour déterminer la cinétique de la digestion
anaérobie. Il indique la stabilité du processus lorsqu’il est inférieur a 0,5.
Le rapport AGV/TAC initial est supérieur a 0,5 et varie entre (0,59 et 0,82) en raison des
déséquilibres des digesteurs (Figure 35). Aprés 50 jours de DA, le rapport AGV/TAC devient
inférieur a 0,2, ce qui prouve le bon fonctionnement des digesteurs et la stabilité du processus.

Les mémes constatations ont été rapportées par (Kalloum et al., 2011).
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Figure 35: Rapport AGV/TAC au début et a la fin de DA (batch) des folioles de la variété
H’mira prétraité chimiqguement (alcalin)

Ces résultats permettent de conclure que la biodégradabilité des folioles seches et le
fonctionnement des digesteurs sont améliorés par le prétraitement alcalin et plus de MO est

converti en biogaz.

1VV.3.2.3 Temps de digestion technique (Tso).

Le temps de digestion technique (Teso) est un autre facteur important pour indiquer la
biodégradabilité du substrat. Il est estimé apres la fin du processus de digestion anaérobie. Il
représente le temps nécessaire pour atteindre 80% de la production totale en biogaz (Yang et
al., 2014). Le biogaz total produit dans le processus de digestion anaérobie a nécessité 50 jours
dans cette étude. Une fois cette période est dépassée, une tres faible production de biogaz est
enregistrée. Ce temps est utilisé pour calculer le Teo.

A travers les résultats obtenus dans cette étude, le Tgo est affecté par le prétraitement alcalin
(Figure 36). Le temps de digestion technique optimale est enregistré dans le digesteur qui
contient le substrat prétraité avec la concentration de 12% de NaOH qui a enregistré un Tgo de
21 jours, ¢’est-a-dire 11 jours de moins que le témoin qui est de 32 jours, soit 34,37% de moins
que le témoin. En deuxieme position le digesteur contenant le substrat prétraité avec la

concentration de 18% de NaOH ou le Tgo moyen nécessite 24 jours, c’est-a-dire 8 jours de
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moins que le témoin soit une diminution de 25 %. Une étude antérieure avait révélé que le Tgo

pour les tiges de mais prétraitées a 2% de NaOH (qui est la concentration optimale de NaOH
en termes de production totale de biogaz) est de 35 jours (Zheng et al., 2009a).

35 4

30 4

25 1

20

15

10

TSO (Jours)

Témoin (0%) 6% 12% 18%
Taux du NaOH (%)

Figure 36: Le temps de digestion technique (T80) durant la DA (batch) des folioles de la variété
H’mira prétraité chimiqguement (alcalin)

Le Teo court, enregistré durant cette étude (21 jours) indique que le prétraitement alcalin
améliore la digestion anaérobie des folioles séches de palmier dattier. Il rend ces dernieres
facilement biodégradables et plus accessibles aux attaques bactériennes, ce qui conduit a une
abondance de la matiere organique plus soluble nécessitant moins de temps pour leur
transformation en biogaz. (Khatri et al., 2015) aussi, démontrent que le prétraitement de la paille
par le NaOH permet une dégradation plus facile de I'holocellulose. 1l détruit la structure de la
lignine et par conséquent ses liaisons avec les holocelluloses pour rendre ces derniers plus
accessibles, ce qui entraine un raccourcissement du temps de digestion du substrat prétraitée.

Le plus longue Tgo est enregistré au niveau de digesteur prétraité par la concentration de
6% de NaOH avec 28 jours, soit 12,5 % légerement plus court que le témoin. La faible
diminution du temps de digestion démontre que la concentration de 6% de NaOH, est

insuffisante pour dégrader les folioles et rendre ces derniers plus accessibles aux
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microorganismes, ce qui confirme la nécessité d’augmenter la concentration du NaOH pour

prétraiter ce type de substrat.

Ces résultats permettent de determiner le Temps de Rétention Hydraulique (TRH)
adéquat pour la mise en marche des digesteurs continus comme rapporté par (Krishna et Chen,
2016). lls prouvent de nouveau que l'utilisation d'un prétraitement alcalin approprié améliore la
digestion anaérobie en raccourcissant le temps de digestion.

1V.3.2.4 Le rendement quotidien en méthane

Comme le montre la Figure 37, les rendements quotidiens en CH4 sont affectés par le
prétraitement alcalin au NaOH. 11y a deux pics de production, donc le processus peut étre divisé
en trois étapes : la premiére de 0 au 7°™ jour, la deuxiéme du 8°™ au 16°™ jour et la derniére
du 16°™ jour jusqu’a la fin de digestion.

Au cours de la premiére étape et apres une courte période d'adaptation des micro-
organismes, le rendement quotidien en méthane pour tous les tests (traités et non traités) a
augmenté rapidement pour atteindre le premier pic au deuxiéme jour. Le digesteur contenant le
substrat prétraité par la concentration de 12% de NaOH présente la plus forte production
quotidienne en CHa par rapport aux autres digesteurs prétraités par les concentrations de 6%,
18% de NaOH et le témoin. Les valeurs maximales pour les digesteurs prétraités avec les
concentrations de 6%,12% et 18% de NaOH et le digesteur témoin sont respectivement de
13,42, 19,43, 17,87, et 13,01 ml de CHs/g MO/jour. Indépendamment de I'effet de
prétraitement, cette production élevée du biogaz peut étre due au substrat initialement
disponible pour les micro-organismes anaérobies résultant de la dissolution de la matiere
organique facilement biodégradable. Des remarques similaires sont notées par d'autres
chercheurs (Chufo et al., 2015). De plus, l'activité endogéne de l'inoculum contribue a
I’augmentation de la production initiale en méthane (Sambusiti et al., 2013b).

A compter du troisiéme jour, la production de méthane a diminué d’une fagon continue
jusqu'au septiéme jour pour atteindre sa faible valeur de 5 ml de CH4/gMO/jour pour les trois
concentrations. Cela s’explique par I’activité microbienne qui consomme rapidement le substrat
soluble initialement disponible. Quant au digesteur témoin, il atteint sa faible valeur de 2 ml de
CH4/gMO/jour au sixiéme jour et sa valeur stagne entre 1 et 2 ml de CH4/gMO/jour jusqu'a la

fin de I'expérience.
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Figure 37: Rendements quotidiens en CHsa partir de la digestion anaérobie des folioles non
traitées et prétraitées par le NaOH a des différentes concentrations (6%, 12% et 18%)
dans un digesteur de type batch

Au cours de la deuxieme étape, le rendement quotidien en méthane recommence a
augmenter progressivement de nouveau et le deuxieme pic atteint 11,03 ml CH4/gMO/jour pour
le substrat prétraité par la concentration de 6% de NaOH au 11°™ jour, ce qui est supérieur au
rendement de substrat prétraité par la concentration de 18% de NaOH au méme jour avec une
valeur de pic de 10,57 ml CH4/gMO/jour. Cependant, il est plus faible que celui enregistré pour
le substrat prétraité par la concentration 12% de NaOH, qui représente la concentration idéale
avec une valeur de pic de 13,72 ml CH4/gMO/jour le 16°™ jour. Cette augmentation quotidienne
du rendement en méthane peut étre provoquée par la solubilisation tardive du substrat. Cette
derniere grace a I’hydrolyse alcalin préalable, améliore la DA par la libération des substances
organiques internes dans les particules de folioles seches du palmier dattier (Li et al., 2012).
Dans le méme contexte, une autre étude rapporte qu’il y a une nouvelle augmentation de la
production quotidienne en méthane grace a une solubilisation ultérieure de la matiére organique
en solution qui doivent étre utilisée immediatement par la bactérie hydrolytique apres une
période d'acclimatation et de reproduction (Yao et al., 2013).

Au cours de la troisieme étape, lorsque la plus grande partie du substrat disponible est
utilisée, la production quotidienne en méthane continue de diminuer progressivement et aucun

pic supplémentaire n’est observé ultérieurement. Le digesteur avec la concentration de 12% de
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NaOH a cessé de produire du biogaz au 32°™ jour, c'est-a-dire 18 jours bien avant la fin de la

digestion et devient inférieure a 2 ml CH4/gMO/jour. Quant aux deux autres digesteurs qui
contiennent les substrats preétraités par les concentrations de 6% et 18% de NaOH, I’arrét de
la production du biogaz est enregistré aux 46°™ et 37°™ jours respectivement. La production
de biogaz a presque cessé apres 50 jours. Ce qui a été confirmé dans une littérature antérieure
(Zhang et al., 2013).

Ces résultats montrent que la concentration de 12% de NaOH est la concentration
optimale pour le prétraitement du substrat. Cette concentration est la plus efficace et la plus
suffisante pour augmenter le rendement en méthane des folioles seches des palmiers dattiers.
Ces derniéres sont devenues par 1’application de ce prétraitement, plus facilement accessibles
aux bactéries hydrolytiques en augmentant leur biodégradabilité et en réduisant leur temps de
digestion. Alors que I’hydrolyse avec des faibles concentrations alcalines de 6% de NaOH
n‘améliore pas la digestion anaérobie ultérieurement bien qu’il a un pH proche de la neutralité
au début de digestion qui ne nécessite pas un ajustement. De méme qu’avec les fortes
concentrations alcalines de 18% de NaOH qui interfére avec le métabolisme des micro-
organismes et qui inhibe leur activité comme ’ont rapporté (Li et al., 2012) et (Yungin et al.,
2009).

IV.3.2.5 Le rendement accumulé en CHa.

Le rendement accumulé en méthane dans les digesteurs qui contiennent les folioles
seches prétraitées est similaire au rendement des folioles non traitées au premier temps de
digestion anaérobie (deux premiers jours) (Figure 38). Des études antérieures trouvent qu’au
début de la DA, les bactéries anaérobies consomment les substances organiques solubles ou
facilement dissoutes méme sans désintégration par la solution alcaline de NaOH(Li et al., 2012).

Ensuite, une amélioration est observée, de sorte que le rendement en méthane accumulé
du substrat prétraité devient nettement plus élevé que celui du témoin non traité. Dans une étude
antérieure, la capacité de production en méthane de la paille de Teff est améliorée aprés un
certain temps de digestion (2 ou 3 premiers jours) grace au prétraitement alcalin a base de NaOH
qui dégrade la liaison physique de la lignine et de I'hémicellulose et qui facilité 1’attaque
microbienne (Chufo et al., 2015). Cependant, il n'y a pas de différence significative par rapport
au méme substrat prétraité jusqu'au 15°™ jour. Prés de 65 ml de CH4/gMO sont enregistrés dans
tous les digesteurs prétraités au 15™ jour.

Aprés, le rendement final en méthane accumulé dans les folioles seches préalablement

traitées a la concentration de 6%, 12% et 18% de NaOH a atteint respectivement 121, 135 et
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115 ml de CH4/gMO. Alors que, le rendement final en méthane accumulé a partir du digesteur

non traité (témoin), il n'a pas dépassé les 58,09 ml de CH4/gMO. Ces résultats montrent que le
prétraitement alcalin des folioles seches de palmiers dattiers augmente fortement le rendement
en méthane en comparaison avec celles non traitées. Les mémes remarques sont observées dans
des études antérieures (Chen et al., 2014), (Zhang et al., 2013), (Yungin et al., 2009).
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Figure 38: Le rendement accumulé en CH, a partir des folioles non traitées et prétraité par le
NaOH a des différentes concentrations (6%, 12% et 18%)

Le meilleur rendement accumulatif en méthane aprés une digestion anaérobie de 50
jours est obtenu avec le digesteur qui contient le substrat prétraité par la concentration de 12%
de NaOH, avec un rendement plus élevé de 133,59% que celui du digesteur non traité comme
le montre la Figure 39. Une faible différence est remarquée entre les deux autres digesteurs
contenant les substrats prétraités avec les concentrations de 6% et de 18% de NaOH avec une
augmentation supérieure au témoin de 99,62% et de 108,45% respectivement. C'est-a-dire que
le rendement en méthane dans tous les essais prétraités est deux fois plus supérieur a celui du
digesteur témoin. En comparant ces résultats avec une autre étude sur la production du biogaz
a partir d’un mélange de déchets de palmiers dattiers du variétée Irakien contenant (des pétioles,
des rachis et des folioles). Les déchets sont prétraités avec du (Ca(OH)2). Le rendement en
méthane a travers ce mélange de déchets est de 90.381 mICH4/g MO (Ismail; et Talib, 2014).
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Figure 39: valeurs du BMP et augmentation du BMP des réacteurs prétraités Vs témoin

1VV.3.2.6 Comparaison entre les résultats expérimentaux obtenus par la présente étude
avec les résultats d'autres substrats lignocellulosiques prétraités avec du NaOH

Les valeurs expérimentales des rendements en méthane obtenues dans le cadre de la

présente étude different de celles obtenues par d'autres expériences utilisant différents types de

substrats lignocellulosiques prétraités par du NaOH, comme l'illustre le Tableau 14. Ceci est

expliqué comme suit :

e La nature des biofibres des folioles seches du palmier dattier Algérien, variété "H 'mira" est

composée de 90,98% de LCH.

e Une teneur élevée en lignine (> 25%) bloquant la biodégradation en offrant une protection

structurelle supplémentaire, ce qui nécessite la combinaison de plusieurs traitements préalables,

comme indiqué dans (Luque et al., 2016) ;

e Lasomme de la cellulose et de la lignine qui est trés élevée (.> 67,18%), ce qui réduit le

rendement en méthane comme rapporté par (Buffiere et al., 2006)

151



Partie expérimentale CHAPITRE VI : RESULTATS ET DISCUSSIONS

Tableau 14: Résultats expérimentaux comparatifs avec d’autres substrats lignocéllulosiques

prétraités par du NaOH

Parametres Cette étude (Shen et (R. (Zheng et (Daietal., (Chenetal,
al., 2017) Chandraet al., 2009a) 2018) 2014)
al., 2012b)

Substrat Foliole Résidus de Paillede  Tiges de Paille de Tige

seche® Vinaigre blé malis riz d’asperges
RM (ml/gMO) 135+14.87 205.86 165.9 211 242.3
RM (%) 133% 53.99% 111.6% 73.4% 103% 4.3%
BD (RMO) 34,73% 44.88 % 41.5% 70.8% 36.80% 72.1%
Tao 34,37% 46.5% 51.4%
L 25.63+8.19% 16.4+0.06% 7.50% 8.4x0.7%  12.5+0.2% 13.2%
C+L 63.78% 41.49% 42.6% 45.9% 50.8% 47.8%
L/C 67.18% 65.43% 21.36% 22.4% 32.63% 38.15%

RM (%) : Amélioration du rendement en méthane par rapport au substrat non traité ; BD

(RMO) biodégradabilité a partir de la réduction de la MO ; Tso: Taux de réduction de temps

de digestion technique Tgo par rapport au substrat non traité.
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IV.4 Etude de la digestion anaérobie des folioles dans des digesteurs de type continu

Cette partie commence par une préparation de 1I’inoculum a partir des boues liquide de
la station de lagunage pour le traitement des eaux usées domestiques. Une étude détaillée de la
cinétique de digestion anaérobie de ces boues accompagnée d’une étude microbiologique de
cette derniére au début et a la fin de digestion. L’objectif de cette étude est de voir une idée sur
la durée de dégradation de ces boues a fin d’estimé a peu prés la durée de la période de
démarrage des digesteurs continus, ainsi que leurs richesses par la flore microbienne. En
deuxieme position une discussion détaillée des analyses par spectroscopie infrarouge (FT-IR)
afin de voir une idée précise sur les changements structuraux effectués par le prétraitement
chimique. Aprés cette discussion un suivi des parametres de surveillance du processus du DA
a savoir le pH et la DCO accompagné d’un suivi de production quotidien du bio-méthane toute
au long de I’expérience qui dure 136 jours afin de comparer ces résultats avec les resultats des
analyses par spectroscopie infrarouge (FT-IR). Les résultats de cette expérience permettront de

confirmer ou infirmer les résultats des digesteurs de type batch.

IV.4.1 Préparation de I’inoculum (boues liquides)

La disponibilité de I’inoculum joue un réle primordial pour la continuité et la durabilité
de la technique de digestion anaérobie. Dans le cas de la région d’Adrar, site de I’¢tude actuelle,
la source le plus disponible d’inoculum est celle des boues produites par les stations de lagunage
pour le traitement des eaux usées domestiques. L’exploitation de ces boues par la technique de
digestion anaérobie non seulement elle permet de résoudre le probléme de la disponibilité de
I’inoculum, mais aussi elle permet le traitement, la stabilisation et la valorisation énergétique
de ces boues en exces avant les rejetées dans I'environnement et par conséquent de minimiser
la production croissante de rejets polluants qui représentent un probléme majeur partout dans
le monde. Aussi elle limite les éventuels probléemes d'odeurs associées aux matieres putrescibles
résiduelles, et le méthane produit est caractérisé par une haute valeur calorifique et il est
considéré comme une source d'énergie renouvelable alternative aux combustibles fossiles
limités. Par conséquence la digestion anaérobie des boues d'épuration contribue au
développement durable et protége I’environnement. Pour cela, I’objectif de cette étude est d’une
part de controler I’activité microbienne au début et a la fin de digestion, et d’autre part de suivre
la cinétique de la digestion anaérobie mésophile des boues de la station de lagunage et de
produire de 1’énergie renouvelable qui est le biogaz (méthane et hydrogéne). Pour objective

d’estimer a peu pres la durée de la période de démarrage des digesteurs continus. Pour lequel,
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deux digesteurs d’une capacité de 20 litres avec un volume utile de 15 litres avec la méme

concentration de 6% de MS sont lancés.

IV.4.1.1 Caractéristiques des boues liquides (inoculum)

Les caractéristiques physicochimiques des boues résiduaires utilisées comme inoculum
dans la présente étude sont représentées dans le (Tableau 15). La teneur en matiére organique
MO (exprimée en pourcentage de matiére seche MS) qui est estimée a 53% est mieux que celle

utilisée par (Wu et al., 2020) qui est estimée seulement de 10,20%.

Tableau 15 : caractérisation des boues de la station de lagunage de la ville d'Adrar utilisée
comme source d'inoculum au début de la digestion anaérobie

Parameétre Présente étude | (Kalloum et al., | (Wu et al., 2020)
2013)
Matiere Organique % 53 54 10,20
Matiére Seche % 6,33 7,98 20,56
DCOs mg d’0O./L 1970 1050 -
DBOs mg/L - 840 -
pH 7,69 7 6,93
AGY (g d’acide acétique/L) 0,19 - -
TAC (g de CaCOs/L) 3,42 - -
Azote totale mgN-NTK/kgMS 5,7 6.1 -
Carbon total g/kg 29,58 - -
C/N 5,18 - 5,89
Germes mésophiles totaux (UFC/ml) | 1,35 x10’ 1,67x10° -
Coliformes totaux (UFC/ml) 8,3 x10° - -
Coliformes fécaux (UFC/ml) 7,1 x10° 1,40 108 -
Clostridium (UFC/ml) 1,2x10°

Elle est caractérisée par une bonne DCO de I’ordre de 1.970 mg d’O2/L, contrairement
a celle reportée par (Kalloum et al., 2013) qui est seulement de 1’ordre de 1.050 mg d’O2/L. La
teneur en AGV est faible avec 0,199 d’acide acétique/L contrairement au TAC qui est elevé
avec une valeur de 3,42 g de CaCOs/L, ce qui assure un milieu tampon favorable pour la vie
microbienne. Sachant que le rapport C/N optimal pour la production de biogaz est estimé a 25,
le rapport C/N de substrat étudié est faible, il est seulement 5,18, il est presque identique au

rapport rapporté par (Mu et al., 2020) qui est de 1’ordre de 6,8. Cela est di au faible teneur en
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Carbone (29,58 g/kg) et au forte teneur en Azote 5,7 ce qui rend ce type d’inoculum adéquat

pour le substrat de la présente étude (foliole) qui est riche en Carbone afin de corriger ce rapport.
Les teneurs en germes totaux et coliformes fécaux sont estimés a 1,35 x10’ UFC/ml et 7,1 x10°
UFC/ml respectivement. Cette teneur est presque identique a des teneurs de la méme station
dans des périodes précédentes. Les coliformes totaux et Clostridium sont de 1’ordre de 8,3 x10°
UFC/ml et 1,2x10% UFC/ml respectivement.

I1V.4.1.2 Biodégradabilité des boues liquides
La biodégradabilité peut étre estimée de deux fagons, a partir de I'élimination de la DCO ou

bien par la réduction des solides volatils.

1V.4.1.2.1 Biodégradabilité des boues liquides (inoculum) a travers la matiére organique
(MO)

L’expérience de la DA des boues (inoculum) est surveillée durant 50 jours. Apres ce
temps, une faible production du biogaz est enregistrée au niveau des digesteurs. Ceci est
expliqué par la décomposition de biomasse est la stabilisation des boues digérées. Au début de
digestion la teneur en matiere organique représente 53 % de la masse totale des boues. Une
diminution importante de la MO qui atteint une valeur de 21% apres cinquante jours de
digestion. Cela démontre une biodégradabilité importante de I’ordre de 60 % contrairement aux
résultats obtenu par (Wilson et al., 2020) qui ont obtenus une réduction de la matiére organique
de 43,7% seulement, soit une différence de 16,3%. Cette biodégradabilité contribue a la
diminution de la concentration résiduelle des boues a la fin de I’expérience et a leur

stabilisation. Ces résultats démontrent que ces boues sont facilement biodégradables.

IV.4.1.2.2 Biodégradabilité des boues liquides durant la DA a travers la Demande
Chimique en Oxygéne (DCO)

Le deuxiéme paramétre qui démontre la biodégradabilité durant la DA est la DCO.
Selon la Figure 40, la valeur initiale de la DCO est de 1’ordre de 1970 mg d’O2/L. Une
augmentation de la DCO au début de la digestion anaérobie jusqu’a une valeur de 2780 mg
d’O2/L est enregistrée le troisieme jour. Cette augmentation est expliquée par la dégradation de
la matiere organique facilement biodégradable. L’augmentation de la DCO est accompagnée
par une faible diminution jusqu’a une valeur de 2178 mg d’O2/L au huitiéme jour de la
digestion. Cette diminution est due a la consommation de la matiere organique dégradeée et la
production précoce du biogaz. Une autre augmentation de la DCO plus forte que la premiere

commence dés le neuvieme jour jusqu’au quinziéme jour, qui atteint une valeur de 6100 mg
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d’O2/L. Cette augmentation est due a la dégradation et la décomposition de la matiére organique

difficilement biodégradable (phase d’hydrolyse).

Des le seizieme jour, la DCO commence a diminuer a nouveau jusqu’a atteindre une
valeur de 932.5 mg d’O2/L au trente neuviémes jour, cela est expliqué par la réduction et la
consommation de la matiere organique par les microorganismes et leur transformation en autre
métabolite (méthane et COy).

A partir du quarantieme jour, une semi stabilisation de la DCO a des faibles valeurs
entre 932.5 et 810 mg d’O2/L jusqu’a la fin de la digestion, accompagné par une faible
production du biogaz durant cette période. La chose qui confirme la bonne biodégradabilité du
substrat et le bon fonctionnement de digesteur.
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Figure 40: Demande Chimique en Oxygéne (DCO) en fonction du temps des boues liquides de la
station de lagunage de la ville d’ Adrar utilisé comme inoculum.

La biodégradabilité a travers la DCO selon I’Eq. 38 de la partie matérielle et méthodes
est estimée de 58,88 %, cette valeur est presque identique a celle obtenue par (Wilson et al.,
2020) qui est de I’ordre de 57,61, elle est aussi plus proche de la valeur obtenue par la
biodégradabilité a travers la réduction de matiére organique. Ces résultats démontrent une
biodégradabilité importante des boues de la station de lagunage de la ville d’Adrar suite sa

digestion anaérobie.
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1V.4.1.3 Evolution du pH en fonction du temps durant la DA des boues liquides (inoculum)

La Figure 41 représente les changements du pH durant la DA des boues liquides
(inoculum) en fonction du temps. Le pH commence par une diminution de 7,69 jusqu’a 7,02
durant les huit premiers jours. Cette diminution est causée par les acides organiques produits
par les bactéries formant d’acides (phase d’hydrolyse et acidogénes). Avec la consommation et
la transformation des AGV en d’autres métabolites, le pH a augmente réguliérement a partir du

9™ jour jusqu’a une valeur de 7.54 au dix-huitiéme jour (phase cétogéne et méthanogéne).
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Figure 41: variation du pH en fonction du temps durant la DA des boues liquides (inoculum).

A partir du dix-neuviéme jour jusqu’a la fin de digestion, une stabilisation des valeurs
de pH entre 7,52 et 7,32 ce qui démontre la stabilité de la cinétique de la digestion. Les mémes
remarques citées en-dessus ont été marquées par (Li et al., 2019)

Les valeurs de pH dans cette expérience sont restées dans la plage de 7.02 a 7,52 au
cours de toute I’expérience presque. Cette marge du pH constitue un milieu favorable pour les
bactéries méthanogeénes responsable de la production de biogaz.

IV.4.1.4 Variation des acides gras volatils (AGV) en fonction du temps durant la DA des
boues liquides (inoculum).
La Figure 42 représente la variation des AGV durant la DA de I’inoculum en fonction

du temps. Durant les huit premiers jours, les AGV commencent par une augmentation de 0,19
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g/L & 0,89 g/L d’acide acétique, due a la dégradation de la matiére organique facilement
biodégradable (phase d’hydrolyse) et la production des acides gras volatiles (phase acidogenes).

Une diminution des AGV jusqu’a 0,38 g/L d’acide acétique au dix-huitieme jour (phase

acetogene et méthanogéne), causee par la consommation de ces derniers et leur transformation
en un autre métabolite (bio-méthane) ce qui correspond un pic de production de. Les travaux

de (Zuo et al., 2020) démontrent un état pareil.
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Figure 42: variation des AGV en fonction du temps durant la DA de (I’inoculum).

Dés le dix-neuvieme jour jusqu’au vingt neuvieme jour un autre pic des AGV de 0,76
g/L d’acide acétique est apparu accompagné d’une diminution importante de production du
biogaz expliqué par la dégradation des éléments difficilement biodégradables. Apres le
trentieme jour, la concentration des AGV diminue jusqu’a la fin de digestion et restée inférieur
a 0,5 g/L d’acide acétique, paralléelement une faible augmentation en production du biogaz est
enregistrée durant la méme période, ceci est expliqué par 1’épuisement des AGV et la
diminution des activités méthanogenes et par conséquence la fin du processus. Les mémes

constatations ont été obtenus par (Zhang et al., 2014).
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IV.4.1.5 Variation du titre alcalimétrique complet (TAC) en fonction du temps durant la

DA de la boue liquide (inoculum).

Le Titre Alcalimitrique Complet (TAC) est mesuré pour donner une idée sur la capacité
tampon du milieu. Selon la Figure 43, une diminution des valeurs du TAC est enregistrée durant
les huit premiers jours de la digestion de 3,42 g CaCCO3/L jusqu’a 2,24 g CaCCOs/L, di a la
production des AGV (phase hydrolyse et acidogénes).
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Figure 43: variation des TAC en fonction du temps durant la DA des boues liquides (inoculum)

Dés le neuviéme jour jusqu’au dix-huitiéme jour, une augmentation continue de
I’alcalinité de 2,24 jusqu’a 3,65 g CaCCOs/L. Certains chercheurs ont attribués cette
augmentation a la richesse de substrat en protéines qui sont consommées par les micro-
organismes responsables de la production d'alcalinité (Eric et al., 2020)Ensuite, une légére
diminution de I’alcalinité est enregistrée jusqu’a une valeur de 3,28 g CaCCOs/L au vingt-
cinquiéme jour. Cela est expliqué par la production des AGV a nouveau grace a la dégradation
des particules difficilement biodégradables. A partir du vingt-sixiéme jour I’alcalinité du milieu
est augmentée d’une fagon quasi continue jusqu’a la fin de la digestion ou elle atteint la valeur
de 4,77 g CaCCOs/L. Cela est expliqué par la capacité tampon élevé du milieu (phase
méthanogene). Les travaux de (Meng et al., 2018) démontrent que la forte capacité tampon du

milieu créée par les produits endogénes a empéché 1’accumulation des AGV.
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IV.4.1.6 Le rapport AGV/TAC durant la DA des boues liquides (inoculum)
Le rapport AGV/TAC est un indicateur utile qui refléte la performance du processus de

digestion anaérobie et qui influe directement sur la variation de la production de biogaz.
0,45

0,40

0,35

% 0,30—_

= 0,25 - L

- 4

< 0,20 /%

015 +/'
0,10- %“ﬁ/ \§/'/L‘\
0,05 1%

0,00 ' | y T y T y | T T
0 10 20 30 40 50

Temps (jours)

Figure 44: rapport AGV/TAC en fonction du temps durant la DA des boues liquides (inoculum)

Un rapport inférieur a 0,4 démontre une capacité tampon du milieu qui empéche
I’accumulation des acides gras volatils et favorise beaucoup la stabilité du processus de
digestion anaérobie et par conséquence la production du méthane (Loganath et Mazumder,
2018). La Figure 44 illustre le suivi des valeurs du rapport AGV/TAC durant la digestion
anaérobie des boues résiduaire de la station de lagunage de la ville d’Adrar. Une augmentation
des valeurs de ce rapport durant les huit premiers jours, de 0,06 a 0,4. Cette augmentation est
provoquée par la production des AGV durant les phases hydrolyse et acidogénese, mais toutes
les valeurs sont inférieures a 0,4. Cet intervalle démontre une performance stable du processus
dés le début de la digestion. A partir du neuvieme jour, le rapport AGV/TAC a diminué et reste
compris entre 0,08 et 0,25 jusqu’a la fin de digestion. Les valeurs de ce rapport AGV/TAC dés
le début de la digestion sont inférieures a 0,4 ce qui indique une stabilité du processus, une

capacité tampon élevée du milieu et un bon fonctionnement de digesteur.

IV.4.1.7 Rendement quotidien en bio-méthane durant la DA des boues liquides (inoculum)
Le volume de bio-méthane produit quotidiennement est illustré dans la Figure 45. Un

faible rendement est enregistré au début de la digestion durant les huit premiers jours qui ne
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dépasse pas les 3 ml de CH4/g MO/jour (phase d’hydrolyse et acidogéne). A partir du neuviéme

jour, le rendement en méthane connait une augmentation continue jusqu’au dix-huitiéme jour
ou il atteint sa valeur maximale de 7,5 ml CH4/g MO/jour), cette période représente les jours
de production effective (phase acétogéne et méthanogene). Cela est expliqué par la forte activité
microbienne et I’interaction accrue entre les acétogénes et les méthanogénes qui conduisent a

une consommation équilibrée des AGV produits durant les premiéres phases.
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Figure 45: variation du rendement quotidien en méthane en fonction du temps des boues
liquides de la station de lagunage de la ville d’Adrar utilisé comme inoculum

Les mémes constatations ont été rapportées (Zuo et al., 2020). Des le dix-neuviéme jour
jusqu’au trente-huitieme jour, une nette diminution de production du méthane est enregistrée,
avec des valeurs qui comprise entre 1 et 4,8 ml CH4/g MO/jour. Cette diminution est due a
I’épuisement des AGV et par conséquence I’épuisement de la matieére organique biodégradable
qui conduit a la diminution de I’activité microbienne. Dés la trente-neuvieme jour le rendement
en méthane est devenu presque nul (< a 1 ml CH4/g MO/jour) en raison de la réduction totale
de la matiére organique et 1’arrét de la réaction microbienne et par conséquence la fin de la

digestion anaérobie. Les études de (Latha et al., 2019) démontrent un état semblable.

1V.4.1.8 Volume accumulée du bio-méthane durant la DA des boues liquides (inoculum)

La Figure 46 montre le volume accumulé du bio-méthane produit lors de la digestion
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anaérobie des boues de la station d’épuration de la ville d’ Adrar. La courbe montre trois phases

principales. La premiere phase est enregistrée durant les huit premiers jours de digestion
anaérobie. Elle est caractérisée par une faible production du bio-méthane accumulé inférieur a
20 ml CH4/g MO.
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Figure 46: Rendement accumulé du volume de bio-méthane en fonction du temps durant la DA
des boues liquides (inoculum)
La deuxieme phase commence le neuvieme jour jusqu’au trente-huitiéme jour ou la

production du bio-méthane connait une augmentation continue et accélérée pour atteindre la
valeur de 118 ml CH4/g MO a la fin de cette phase. La troisieme phase représente le temps qui
reste du processus, elle est caractérisée par un arrét quasi total de la production du bio-méthane,
une stabilisation de la courbe. A la fin de I’expérience la production se termine a une valeur de
123 ml CH4/g MO.

1V.4.1.9 Analyses microbiologiques de I’inoculum au début et a la fin du DA

La méthode de dénombrement direct des micro-organismes par comptage des colonies
apres ensemencement dans un support nutritif solide gélosé (Méthode dite du nombre le plus
probable) est utilisée pour caractériser la communauté bactérienne anaérobie développée au
début et a la fin de digestion anaérobie des boues liquides de la station de lagunage de la ville

d’Adrar (inoculum de substrat de la présente these).

162



Partie expérimentale CHAPITRE VI : RESULTATS ET DISCUSSIONS

L’objectif de cette étude microbiologique d’une part est I’estimation de la communauté

microbienne au niveau de cet inoculum et d’autre part de démontrer 1’effet de la digestion

anaérobie sur la flore microbienne.

1V.4.1.9.1. La charge bactérienne des boues liquides (inoculum) au début de la digestion

Quatre flores bactériennes sont étudiées a savoir, les Germes mésophile totaux, les
Coliformes totaux, les Coliformes fécaux et Clostridium. Selon la Figure 47, la charge
microbienne initiale de substrat est un peu différente de 1’étude précédente sur la méme station.
Comme exemple la teneur en Germes mésophile totaux et en Coliformes fécaux sont de 1’ordre
de 1,35x107 et 7,1x10° UFC/ml respectivement, alors que les mémes flores pour la méme
station ont été estimées a 1,67x10° et 1,4x10® UFC/ml respectivement dans les travaux de
(Kalloum et al., 2011). Cela signifie que le taux de la flore microbienne varie d’une période a
une autre. Concernant les Coliforme totaux et Clostridium sont de 1’ordre de 8,3x10° et 1,2x10°
UFC/ml respectivement. Selon ces résultats, la charge microbienne initiale des boues de la
station de lagunage est importante grace au climat chaud de la région ainsi que a la richesse de
ces boues en nutriments.

Une autre étude sur I’'impact de la digestion anaérobie sur les fractions des communautés
bactériennes réalisée par (Diaz et al., 2018) démontre que la boue introduite dans le digesteur
est composé majoritairement des bactéries de 1’embranchement Firmicutes avec 41% de
nombre totale des embranchements bactériens. Aussi cet embranchement est contribué a la
production d'enzymes extracellulaires comme les cellulases, les lipases ou les protéases. Les
autres embranchements bactériens qui restent sont constitué par les Bacteroidetes avec 19%,
les Proteobacteria avec 15% et les Spirochaetes avec 15%. La méme étude démontre une
augmentation importante de microbiote de I’embranchement Firmicutes atteindre 83% de
I'abondance totale se produit au cours du processus de digestion, contrairement au Bacteroidetes
et les Proteobacteria qui ont diminué d’une fagcon remarquable en dessous de 10%, alors que

les Spirochaetes sont presque disparu au cours du processus anaérobie.
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Figure 47: La charge microbienne des boues liquides (inoculum) au début de la DA

Les travaux de (Djaafri et al., 2014) sur les déchets ménager de restaurant démontrent
une forte croissance de la communauté bactérienne au début et au milieu de digestion en
concordance avec la production en biogaz pour les genres Coliformes, Streptocoques et
Clostridiums. lls ont expliqué cette croissance par la consommation des produits d’hydrolyses
au cours des dix a vingt premiers jours de digestion. Les mémes remarques sont enregistrées
dans les travaux de (Gharianiand et Najar, 2017) sur la surveillance microbiologique et
énergétique du processus du digestion anaérobie expérimentale des déjections de volaille qui
ont enregistrés une activité microbienne intense en particulier au cours des 20 premiers jours
de digestion.

Parallelement, une étude récente effectuer par (Tao et al., 2020) démontre que la
productivité du biogaz par digestion anaérobie est régie par des microbiotes bactériens central
y compris Bacillus, Clostridium, Bacteroides, Eubacterium, Cytophaga, Anaerophaga et
Syntrophomonas alors que l’origine différent de I’inoculum produit une communautés
méthanogenes dominaient différentes. Les résultats démontrent aussi que ce microbiote
bactérien central était bien corrélé avec la production de biogaz. Ils démontrent aussi qu’a
travers la manipulation de la communauté bactérienne il y a une possibilite de maintenir une

excellente performance en évitant la défaillance du processus de digestion anaérobie.
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1VV.4.1.9.2 La charge microbienne des boues liquides (inoculum) a la fin de la digestion

A la fin de digestion anaérobie, une diminution importante de la flore bactérienne est
enregistrée au niveau du digesteur avec des taux de 128.000, 25.000, 13.500 et 12.000 UFC/ml
pour les Germes mésophile totaux, les Coliforme totaux, les Coliformes fécaux et Clostridium
respectivement (Figure 48). Ces résultats démontrent un taux d’¢limination de la flore
bactérienne de plus de 99%. Les mémes remarques ont été enregistrées par (Kalloum et al.,
2011) et (Atelge et al., 2018). Les travaux de (Djaafri et al., 2014) montrent que la diminution
des Coliformes et des Levures a la fin de digestion est due a la diminution des nutriments ainsi
que a la faible activité catabolique de ces micro-organismes vis-a-vis des lipides et des
protéines. Dans le méme contexte, les travaux de (Gharianiand et Najar, 2017) prouvent que la
DA élimine plus de 99% des pathogeénes. Ils ont expliqué cette diminution par la concentration
initiale de pathogenes ainsi que par la compétition avec d'autres micro-organismes et par le

mode d'alimentation du digesteur.
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Figure 48 : La charge microbienne des boues liquides (inoculum) a la fin de la DA

Ces résultats démontrent que le nombre de micro-organismes pathogénes dans les
déchets organiques a diminué au cours du processus de digestion anaérobie. Pour cela il est
préférable de prélever I’inoculum avant la fin de digestion anaérobie et lorsque le rendement en

biogaz est devenu faible. Dans le cas présent il est préférable de prélever 1’inoculum au 35°™
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jour afin de profiter 1’activité microbienne et en méme temps d’éviter le méthane endogene de

I’inoculum qui affecte les résultats de méthanisation.
Ces résultats confirment aussi que la digestion anaérobie est une solution prometteuse
pour la destruction de la plupart des agents pathogenes présents dans les boues, aussi pour traiter

et valoriser ces derniéres.

1V.4.1.10 Synthese de I’étape de préparation de I’inoculum

L’étude de la digestion anaérobie des boues de la station de lagunage de la ville d’ Adrar
utilisé comme inoculum dans la présente étude a permis de connaitre la cinétique du processus
ainsi que les moments adéquats de prélévement de I’inoculum a partir des digesteurs. Les
résultats démontrent une stabilisation des boues par la production de la quasi-totalité de
I’énergie emprisonnée au niveau de celle-1a. L’énergie sous forme du bio-méthane produite par
cette boue est estimée a 123 ml CHa/g SV.

La cinétique de la digestion anaérobie durant toute I’expérience a travers des valeurs
du rapport AGV/TAC indique une stabilité du processus (rapport inférieur a 0,4), une capacité
tampon élevée du milieu et un bon fonctionnement du digesteur.

Une biodégradabilité importante par 1’élimination de la DCO et la réduction des solides
volatils de I’ordre de 60 % environ. Cette biodégradabilité contribue a la diminution de la
concentration résiduelle des boues a la fin de 1’expérience.

Une diminution importante du nombre de micro-organismes pathogenes dans les boues
digérées au cours du processus de digestion anaérobie. Ce phénoméne permet de conclure que
I’utilisation de ces boues directement comme engrais pour les sols agricoles provoque le risque
de contamination par les agents pathogénes. Il est préférable d’utiliser ces boues aprés
stabilisation et décontamination par la technique de digestion anaérobie, produisant la
bioénergie (biogaz) et le digestat (fertilisant), protégeant 1’environnement et la santé humaine
et contribuant au développement durable.

A la fin, il est important de signaler qu’il est préférable de prélever I’inoculum avant la
fin de la digestion anaérobie, lors de la diminution de production en biogaz. Concernant la
période de démarrage est estimé de 35 jours. Cette période permet de garder une quantité
importante de la flore microbienne en méme temps en évitant le méthane endogene qui affecte
les résultats.

IV.4.2 Etude de D’effet du prétraitement chimique en utilisant la technique du

Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier (FT-IR)

Par la technique analytique de la Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier
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(FT-IR), une détermination générale, rapide et idéale de la nature des échantillons (des

informations sur les structures chimiques) peut étre effectuée. Cette technique est utilisée par
plusieurs études antérieures a cette fin (llyas et al., 2019), (Abid et al., 2020), (Akhtar et al.,
2019) et (Abdullah et al., 2020). A travers cette technique, un suivi des changements chimiques
et structurels de la biomasse lignocellulosique (cellulose, hémicellulose et de la lignine) pour
I’identification des effets du prétraitement alcalin a base du NaOH sur la digestibilité de la
biomasse de la présente étude (Foliole de la variété H’mira) est effectué. Le suivi des
changements est basé sur la comparaison de 1’échantillon prétraité avec les spectres de référence
de I’échantillon témoin ou bien les spectres des fibres de matériaux connus comme la cellulose
brute, en se basant sur les nombres des bandes d'absorption et d'ondes spécifiques qui
correspondent aux groupes fonctionnels dans chaque bio-polymere lignocellulosique (Abdullah
et al., 2020). La détermination des mécanismes d'adsorption est liée de plusieurs parametres

comme le pH, la taille des pores et les groupes fonctionnels de surface (Tanweer; et al., 2012).
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Figure 49: Spectres FT-IR complet des fibres de foliole de la variété H’mira non traitées et
traitées avec (6%, 12% et 18% NaOH).

La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FT-IR) est effectuée sur tous les
échantillons de foliole de H ’mira avant et apres prétraitement alcalin a base de NaOH. A travers

la Figure 49 et selon la littératures, les changements qui affecte les spectres FT-IR des substrats
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lignocellulosiques se localisent au niveau de deux régions importantes, celle de la région entre

4.000 et 2.700 cm? et celle de la région de ’empreinte digitale dans la gamme entre 1.800 et
700 cm™ (Szentner et al., 2019).

1V.4.2.1 Interprétation des spectres FT-IR de la région entre 4.000 et 2.700 cm™

Les affectations des bandes d'absorbance FT-IR de la région entre 4.000 et 2.700 cm*
et les différents groupes fonctionnels correspondants pour les fibres lignocellulosiques des
folioles de H’'mira sont représentées dans le Tableau 16. A travers la Figure 50, tous les
échantillons analysés présentent une large bande a 3.278-3.337 cm™, attribuée aux vibrations
d’¢longation des groupes hydroxyle (O—H) dans les structures phénoliques et aliphatiques de
la lignine ainsi que dans la structure des fibres d’holocellulose (cellulose et hémicellulose) (Gatt,
2019) (Maheswari et al., 2020) (Ventura-cruz et al., 2020). D’autres études indiquent la
possibilité de la coexistence de deux types de sites de fixation a la fois pour la méme bande
d’absorption, celle de la lignine —OH et celle de la cellulose —OH (Tanweer; et al., 2012). Une
diminution remarquable de I’intensité de ces bandes apreés prétraitement des folioles avec toutes
les doses de NaOH. Il est enregistré aussi un décalage vers un nombre d'onde plus élevé pour
le substrat prétraité par 12% NaOH.

Il est rapporté que le déplacement du pic important des groupes —OH & 3.416 cm™ vers
un nombre d'onde plus élevé de 3.435 cm™ est expliqué par la dissolution des composants des
hémicelluloses et de la lignine amorphe (De et al., 2020). Le décalage vers un nombre d'onde
plus élevé suggére aussi que les liaisons d’hydrogéne intermoléculaires dans la lignine et de
I’holocellulose sont rompues et perturbées apres le prétraitement alcalin adéquat (12%NaOH)
ainsi que leur degré d'association est diminué. Ce décalage suggére également que le
changement des liaisons intra et intermoléculaires peut causer une transformation qui affecte le
nombre d'onde (Oh et al., 2005). Autres travaux citent que le décalage vers un nombre d'onde
plus élevé dans cette région (3.339 a 3.340 cm™ ) est le résultat de changement qui affecte les
groupes hydroxyles cellulosiques comme la réduction de la liaison hydrogéne (Moli et al.,
2020).
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Tableau 16 : Les affectations des bandes d'absorbance FT-IR en dehors de la région de
I’empreinte digitale et les différents groupes fonctionnels correspondants pour les
fibres lignocellulosiques des folioles de H’mira.

Bande Intervalle  Groupes fonctionnels Référence
d'absorption (affectations possibles)
3328 3100-3500 L’élongation O-H et aux groupes (Maheswari et al.,
phénoliques 2020)
3356 Etirement O-H, Holocellulose, Lignines  (Gatt, 2019)
3336 L’¢élongation O—H de vibrations dans la (Ventura-cruz et al.,
cellulose 2020)

3300-3400 L’¢élongation O-H des groupes (Athinarayanan et al.,
hydroxyle de la structure aliphatique et 2019)

3398-3415 phénolique (Zayed and Eisa,
L’élongation vibrationnel du groupe O— 2014)
H

2849- 2918 2957-2840 L’élongation C-H dans les groupes (Maheswari et al.,

méthoxyle aromatiques 2020)

2924-2838 Elongation C-H, Holocellulose, (Gatt, 2019)

2938 Lignines (Lietal., 2017)
L’¢longation du C—H dans les groupes

2920-1850 méthyle, méthyléne et méthoxy (Ventura-cruz et al.,
L’¢élongation du C—H 2020)

Concernant le substrat prétraité par la dose 18% NaOH la forte diminution de I’intensité
de cette bande est accompagné par un décalage vers un nombre d'onde plus faible indiquant une
rupture de la liaison hydrogene (Riaz et al., 2018). 1l est a noter que la diminution maximale de
I’intensité et la largeur des bandes est enregistrée pour 1’échantillon prétraité par 12%NaOH.
(Das et al., 2019) citent que la diminution de la largeur de la frequence d’élongation O—H de la
bande 3375 cm™ aprés prétraitement causé par une possible perturbation des liaisons hydrogéne
intermoléculaires dans la lignine. Parallélement, les études de (Dong et al., 2019) rapportent
que les liaisons hydrogeéne de ce pic d'absorption (3407 cm™) caractéristique de la cellulose
étaient rompues et que leur degré d'association diminuait apres le prétraitement. Il est rapporté
aussi que le prétraitement alcalin par NaOH attribué a la réduction du nombre de groupes O—
H a la surface en provoquant une réduction des pics O-H (Elseify et al., 2019). Ces résultats
démontrent une forte biodégradabilité des substrats prétraités par les doses 12 et 18% NaOH
avec un optimum pour celle de 12%. Concernant le substrat prétraité par 6% NaOH il enregistre
une faible diminution de I’intensité de cette bande avec un décalage vers un nombre d'onde plus
faible.
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Figure 50 : Spectres FT-IR en dehors de la région de I’empreinte digitale des fibres de foliole de
la variété H’mira non traitées et traitées avec (6%, 12% et 18% NaOH).

Il est bien évident que le spectre du substrat prétraité par cette dose est presque associé
avec le spectre de I’échantillon témoin. Cela démontre une faible influence de cette dose de
NaOH (6%) sur le prétraitement de substrat ¢’est-a-dire une trés faible biodégradabilite.

Passant aux doubles pics enregistrés a 2918 et 2849 cm™ produit principalement de
I’élongation du groupe C-H de la cellulose de groupement —CH3 et —CH» (Galiwango et al.,
2019) (Boumediri et al., 2019). Des études sur les graines des palmiers dattiers, démontrent que
les bandes observées a 2924 et 2855 cm~ ! sont attribuées respectivement a I’élongation
asymétrique et symétrique des bandes C—H dans les groupes méthyle et méthyléne. lls ajoutent
aussi gue ces bandes d'absorption montrent généralement des contributions de la cellulose, de
I'némicellulose et de la lignine (Nabili et al., 2016). 1l est a signalé qu’il y a une diminution de
I’intensité de ces pics pour tous les substrats prétraités par rapport a celle non traité avec
toujours une maximale diminution aux niveaux de 1’échantillon prétraité avec du 12% NaOH.
(Abid et al., 2020) expliquent la diminution de I’intensité des bandes a 2.920 et 2.850 cm™* par
la dégradation des glucides.
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1V.4.2.2 Interprétation des spectres FT-IR au sein de la région de I’empreinte digitale

La variation remarquable était généralement observée dans la région de I'empreinte
digitale (1.800 & 700 cm™). Les mémes remarque sont rapporté par (Xue et al., 2020). La Figure
51 démontrent que cette région est trés sensible a tous changements structurels comme
I’apparition ou la disparition des bande, la diminution ou l'augmentation du I’intensité et la
largeur des bandes d’absorbances, le décalage des bandes etc..., cela est confirmé aussi par les
travaux de (Filho et al., 2007). Le Tableau 17 représente les affectations des bandes
d'absorbance FT-IR au sein de la région de I’empreinte digitale et les différents groupes
fonctionnels correspondants pour les fibres lignocellulosiques des folioles de H 'mira.

Le premier changement qui affecte cette région de I'empreinte digitale est observé dans
le petit pic & 1733 cm™ qui peut attribuée au groupe carbonyle des hémicelluloses correspond a
la liaison C=0 (Rocha et al., 2020). L'intensité de cette bande est faible et diminuée apres
prétraitement alcalin avec une maximale diminution pour les deux échantillons prétraités par
12 et 18% NaOH. Cette diminution est expliquée par 1’effet du prétraitement alcalin qui élimine
certaines hémicelluloses. Cela est confirmé par les travaux de (AlMaadeed et al., 2013) sur les
feuilles males et femelles des palmiers dattiers, qui enregistrent une diminution de la bande
d’élongation 1735 cm™ aprés prétraitement alcalin grace a I'élimination de certaines
hémicelluloses. Parallélement (Gatt, 2019) confirme que la diminution du pic a 1735 cm™
(liaison C=0 du groupement acétyles des hémicelluloses) est causée par 1’attaque alcaline qui
provoque une rupture des liaisons au sein de la fraction hémicellulosique et avec la fraction
ligneuse. Il est cité aussi que la diminution de I’intensité de bande d'absorbance de groupes
fonctionnels responsable de 1I’hémicellulose démontre une diminution des hémicelluloses
(Mustafa et al., 2018a). Des autres travaux réalisés par (Oushabi et al., 2017) rapportent une
disparitions compléte de la bande d'absorption de 1745 cm™ qui attribuée au groupe carbonyle
C=0 apres traitement a la soude. Ils expliquent cette disparition par I'hydrolyse des
hémicelluloses en milieu alcalin. Alors que (Chaari et al., 2020) citent que le pic de 1736 cm™
correspond de la liaison C=0O des groupes lignine et ester et acide carboxylique de
I'némicellulose. lls citent aussi que ce pic était présent dans les fibres brutes alors qu’il est
complétement disparu aprés le traitement enzymatique. Cependant (llyas et al., 2018)
enregistrent la présence de la bande située a 1719 cm™ aprés traitement de blanchiment,
quoique, ils enregistrent une disparition compléte de cette bande apres traitement alcalin et
hydrolyse. Ils expliquent cette disparition par I'élimination de la lignine et des hémicelluloses a
partir des fibres de palmier a sucre lors de I'extraction chimique.

Le deuxieme changement qui affecte la région de I'empreinte digitale touche un pic plus
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important que le pic précédent est observé a la bande 1615 cm™ qui peut attribuer & la vibration

d’¢longation C = C ou C= O dans la région aromatique de la lignine. (Nabili et al., 2016) citent
que la bande & 1616 cm™ est attribuée a la vibration C = C de la région aromatique de lignine.
Alors que (Boumediri et al., 2019) attribuaient la bande 1604 cm™ & la vibration d’élongation
C= O de groupe squelettique aromatique de la lignine. Une diminution importante de I’intensité
du ce pic 1.615 cm est enregistrée pour les folioles prétraitées par la dose 12% NaOH avec un
décalage vers un nombre d'onde inférieur jusqu’a 1.559 cm™. Cette diminution indique une
élimination importante de la lignine par cette dose de NaOH. Les mémes remarques sont
enregistrées par (Nabili et al., 2016). Autres travaux de recherche trouvent que la diminution
de I’intensité de pic 1.600 (groupes aromatiques de la lignine) aprés prétraitement alcalin
indigue que ce type de prétraitement élimine la plupart des composants non cellulosiques liés a
la lignine (Ventura-cruz et al., 2020). Le taux de diminution du méme pic 1.615 cm™ est moins
important pour les folioles prétraitées par les deux autres doses 6% et 18% de NaOH avec un
décalage vers des nombres d'ondes inférieurs de 1.595 et 1.571 cm™ respectivement. Il
important de signaler que ce pic est devenu plus intense avec 1’échantillon prétraité par la dose
(18% NaOH) que celle de I’échantillon prétraité par (6% NaOH) et celle du témoin luis méme
qui sont apparus plus larges. L’augmentation 1'intensité de ce pic démontre une augmentation
de temps de polymérisation (Urbaniak, 2012). C’est-a-dire cette dose de NaOH (18%) influe
négativement sur le prétraitement du substrat de point de vue digestion anaérobie a cause du
surdosage.

Le troisiéme changement est observé au niveau du petit pic 1.515 cm™! qui est attribué
a la vibration aromatique C=C de la lignine et considérée comme la bande clé de la lignine
(Horikawa et al., 2019), (Morales et al., 2018) et (Boumediri et al., 2019). Une diminution
jusqu’a une quasi disparition de ce pic 1515 cm™ est enregistré dans les spectres FT-IR pour les
folioles prétraités avec 12 et 18% de NaOH indique une élimination majeure de la lignine lors
des prétraitements. Les chercheurs (Horikawa et al., 2019) expliquent la diminution de
I'intensité de la bande clé de la lignine a 1.508 cm™! par le clivage de la principale liaison de la
lignine B-O-4 provoqué par prétraitement alcalin a base de la solution d'hydroxyde de sodium.
(Shao et al., 2020) aussi signalent une disparition de pic de la bande 1.515 cm™ aprés un
prétraitement par NaOH. IIs expliquent cette disparition par 1’élimination de partie de la lignine

et I’exposition de la cellulose lors du processus de prétraitement.
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Figure 51 : Spectres FT-IR au sein de la région de ’empreinte digitale des fibres de foliole de la

variété H’mira non traitées et traitées avec (6%, 12% et 18% NaOH).

(Laluce et al., 2019) parallélement enregistrent la disparition du pic a 1510 cm™ aprés
prétraitement grace a I’élimination de la majeure partie de la lignine. Alors que ce pic est reste
bien évident pour les folioles prétraitées avec 6% de NaOH mais moins intense que le témoin,
cela est expliquée par la faible dégradation de substrat avec cette dose de NaOH. Les
changements structurelles de la lignine permet d'exposer la cellulose et I'némicellulose pour la
biodégradabilité et les attaques microbiennes (Chufo et al., 2015).

Le quatriéme changement qui affecte la région de I'empreinte digitale est enregistré au
niveau de trois pics successifs a 1407 cm™, 1364 cm™ et 1319 cm™ qui ce sont des pics
responsables de la lignine et I'hémicellulose. Ces pics attribués respectivement a la vibration
d’¢élongation C-H dans la lignine, a la vibration de flexion C—H du cycle aromatique dans
I'némicellulose et a la vibration de flexion des groupes C-O de I'anneau aromatique sur la lignine
(Ventura-cruz et al., 2020) et (Boumediri et al., 2019) (Hafemann et al., 2019) (Ouaddour et
Berdaoui, 2019).

Dans cette region, I'effet de chaque dose d’hydroxyde de sodium est bien évident. Les
meilleurs résultats sont obtenus toujours avec le substrat prétraité par la dose de 12% NaOH
avec une diminution significative de l'intensité de ces trois pics, ce qui signifier une

I'élimination importante de la lignine et de I'némicellulose. Selon (Xue et al., 2020), la
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diminution significative de I'intensité de ces pics est expliquée par le I'endommagement de la

structure des chaines latérales de la lignine ainsi que par la rupture des liaisons dans la lignine
et les hémicelluloses ce qui rendre le substrat plus accessible aux attaque microbiennes. Dans
les travaux de (Chufo et al., 2015) ils enregistrent une absence de la bande d'absorption 1379
cm™ pour la paille de teff prétraité par le NaOH par rapport a la paille non traité. lls expliquent
cette absence par la libération des groupes -CHs et -CH> et la décomposition partielle des
groupes aliphatiques. (Zheng et al., 2009b) citent que le prétraitement alcalin a base de NaOH
a permis de diminué les intensités des bandes de tous les échantillons prétraité en comparaison
de celle de échantillon témoin. Cette diminution de l’intensité des bandes refléte des
changements structurels qui permettent d’améliorer la biodégradabilité de substrat prétraité en
libérant le contenu glucidique et augmentant la porosité de substrat.

Concernant le substrat prétraité avec la dose de 18% NaOH, il est enregistré une
disparition quasi totale des deux pics de 1364 cm™ et 1319 cm™ avec une augmentation
remarquable de ’intensité du pic a 1407 cm™ responsable a la lignine. Ces variations indiquent
I'élimination de I'némicellulose et I'augmentation de la teneur en composés ligneux. Les mémes
explications sont citées par (Fang et al., 2015) lorsque I’intensité du pic 1465 cm™ responsables
de la lignine devenue plus forte aprés le prétraitement alcalin des folioles et rachis des palmiers
dattiers. Ce phénomeéne conduit a I’augmentation des teneurs de substrat en phénols et furfural
ce qui est non bénéfique pour la digestion anaérobie et peut causer des inhibitions du processus.
Alors pour le substrat prétraité par la dose de 6% NaOH, les trois pics restent comme ils sont
presque, ce qui demontre que cette dose de NaOH a une faible influence sur la dégradation de
substrat. (Li et al., 2011) aussi enregistrent des changements négligeables sur les données FT-
IR lors de I’utilisation des prétraitements non convenables.

Passant au cinquiéme changement qui affecte la région de I'empreinte digitale qui est
représenté par 1’apparition des trois nouveaux pics (833 cm™, 1075 cm™ et 1148 cm™) aux
niveaux des spectres des substrats prétraité par rapport au spectre du substrat brute (témoin non
traité). Ces trois pics sont attribués respectivement aux vibrations de basculement C — H de la
cellulose, a la vibration d’élongation C — O de la cellulose et de I'némicellulose et a la vibration
d’¢longation C-O-C responsable de la cellulose et de I'hémicellulose (llyas et al., 2019), (Nabili
et al., 2016) (Gabhane et al., 2020) (Niaz et al., 2016) . Les deux pics de 1148 cm™ et 833 cm
! sont apparus seulement pour les substrats prétraités par les deux doses de NaOH celle de 12%
et 18%, alors que le troisiéme nouveau pic de 1075 cm™ est apparu pour tous les substrats
prétraités par les trois doses de NaOH (6, 12 et 18%).
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Tableau 17 : Les affectations des bandes d'absorbance FT-IR de la région de ’empreinte digitale
et les différents groupes fonctionnels correspondants pour les fibres lignocellulosiques des

folioles de H’mira.

Bande Intervalle Groupes fonctionnels Référence
d'absorption (Affectations possibles)
1733 1730 Lié aux liaisons C=0O des cétones non (Ventura-cruz et al,
conjuguées présentes dans I'némicellulose 2020)
1608 1604 Etirements et vibrations de squelette (Wangetal., 2019)
aromatique de lignine C=0
1515 1512 L’élongation C=C (Xue et al., 2020)
1515 L’élongation C-C du cycle aromatique de la (Shao et al., 2020)
lignine
1407 1440 Pourrait étre attribuée a la vibration de flexion (Morales et al., 2018)
CH2 de la cellulose ou & la vibration C—H
aromatique de la lignine.
1432 Vibration du cycle aromatique de lignines (Gatt, 2019)
1364 1367 Déformation C-H de la cellulose et de (Wangetal., 2019)
I'némicellulose
1379 Déformations symétriques et asymétriques (Gatt, 2019)
C-H Holocellulose, Lignines
1319 1318 Basculement du CH> (Xuetal., 2019)
1337 Vibration C-H , torsion O-H dans le plan  (Gatt, 2019)
Holocellulose, Lignines
1148 1140-1185 C-O-C élongation antisymétrique de la (Abdullah et al., 2020)
cellulose
1159 L’¢longation du C—O—C au niveau des liaisons  (Li et al., 2017)
glycosidiques b- (1-4)
1151 C-O-C responsable de la cellulose et de (Nabili et al., 2016)
I'némicellulose
1075 1061 C-0 de la cellulose et de I'némicellulose  (Nabili et al., 2016)
1098 Responsable de la cellulose cristalline (Fang et al., 2015)
1076 Vibration de déformation C-O (Ouaddour; et Berdaoui,
2019)
1036 1033 Liée aux vibrations d’élongation de C-O dans (Morales et al., 2018)
la lignine, I'némicellulose et la cellulose
1035 Elongation C-O, C=C, et C-C-O de la (Gatt, 2019)
cellulose, lignine et hémicellulose
1033 L'anneau d’élongation C-O d’hémicellulose ~ (Boumediri et al., 2019)
1031 Dus a L’é]ongation CcC-0-C (Akhtar et al., 2019)
833 832 Bande C-H (Guo et al., 2020)
810, 870 O-C4, caractéristique de la liaison B- (Das et al., 2019)
glycosidique de la cellulose
845 Vibrations hors plan C — H en position 2, 5 et (Ouaddour; et Berdaoui,
6 de lI'anneau de gaiacyle 2019)
795 751 Bande de déformation C-H (Ouaddour; et Berdaoui,

2019)

Cette apparition de ces nouveaux pics pour les spectres des folioles prétraités par rapport

aux folioles brutes est peut-étre due a I’augmentation de la teneur en cellulose. La méme

remarque de I’augmentation du I’intensité du pic 893 cm-1 apres prétraitement qui indique une

augmentation de la teneur en cellulose avec une diminution de sa cristallinité apres le
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prétraitement alcalin avec de I'nydroxyde de sodium est enregistrée par (Dong et al., 2019).

Parallélement, (Gu et al., 2015) citent que ces changements apres un prétraitement alcalin
démontrent une dépolymérisation de la cellulose avec élimination de la lignine. Cela est
confirmé par les études de (Chaari et al., 2020) qui constatent que le prétraitement avec de
I'nydroxyde de sodium conduit a une modification de la surface des fibres qui contribué a une
diminution importante du contenu amorphe. (AlMaadeed et al., 2013) confirment que le
prétraitement alcalin a base de NaOH avait fait perdre aux folioles femelles et males une partie
des hémicelluloses et de la lignine, aussi il avait fait perdre leur structure cristalline. 1l est citée
aussi que I’augmentation de I’intensité de ces bandes apres le prétraitement est produit grace a
I’élimination croissante de la lignine qui conduit & une augmentation la teneur relative en

cellulose des échantillons (Yang et al., 2016).

Finalisant par le sixieme changement qui touche la région de I'empreinte digitale qui est
la diminution de I’intensité des pics 1.036 et 795 cm~! pour tous les substrats prétraités et le
décalage de ces derniers (Tableau 18). Ces trois pics englobent le pic le plus important dans
tous le spectres FT-IR qui est le pic 1.036 cm™ !, ce pic est peut étre attribué a l'anneau
d’¢longation C-O d’hémicellulose comme il est cité dans les travaux de (Boumediri et al.,
2019). Une autre affectation pour ce pic est enregistrée dans les travaux de (Akhtar et al., 2019),
il citent que ce pic est dus a I’élongation C—O-C. Il est cité aussi que ce pic est liée aux
vibrations d’élongation de C-O dans la lignine, I'némicellulose et la cellulose (Morales et al.,
2018). Alors que d’autres études citent que ce pic est attribués a la vibration d’élongation C-O
en cellulose et en hémicelluloses (Chaari et al., 2020). Une diminution importante de 1’intensité
de ce pic est enregistrée au niveau des substrats prétraité par 12% et 18% NaOH avec une
maximale diminution pour la dose 12% NaOH. La diminution de I’intensité de ce piC est
accompagnée par un décalage vers un nombre d'onde inférieur pour devenir 1021 et 1.019 cm’
! respectivement. Le décalage des bandes peuvent étre dus a la présence des interactions
intermoléculaires ou bien a la diffusion du rayonnement IR dans la structure de la poudre de
substrat (Urbaniak, 2012).

Il est rapporté que la diminution de I’intensité de ces pics est attribuée a des changements
structurale de la cellulose et de I'némicellulose (Xue et al., 2020).Par ailleurs, une faible
diminution de I’intensité de ce pic avec un décalage vers 1.025 cm™ est enregistrée au substrat
prétraité par 6% NaOH. Concernant I’intensité de pic 795 cm™est trés faible en comparaison
avec le pic précédent (1.036 cm~1). Ce pic est peut-étre attribue a bande de déformation C-H
(Ouaddour; et Berdaoui, 2019).
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Tableau 18 : Influence du prétraitement alcalin des folioles de variété de H’mira sur le décalage
des banes des spectres FT-IR

Groupes
fonctionnels
(affectations

Bande d'absorption

possibles)
Témoin NaOH NaOH 12% NaOH 18% Polymer
(Brute) 6%

O-H 3328 3304 3337 3278 Cellulose,
hémicellulose et lignine

C-H 2918 2918 2916 2916 Cellulose,
hémicellulose et lignine

C-H 2849 2849 2849 2849 Cellulose,
hémicellulose et lignine

C=0 1733 1735 1733 1735 Hémicellulose

C=0 1615 1595 1559 1571 Lignine

c=C 1515 1507 = = Lignine

CHs, CH2 1418 1420 1407 1407 Lignine

C-H 1367 1364 ] = Hémicellulose

C-O 1319 1321 1323 1339 Lignine

C-0-C = 1144 1148 1148 Cellulose,
hémicellulose

C-O = 1075 1075 1075 Cellulose hémicellulose

C-O,C-O-C 1038 1025 1021 1019 Cellulose,
hémicellulose et lignine

C-H = = 833 833 Cellulose

C-H 795 792 779 760 Cellulose

- Disparition des bandes
1144 Apparition des nouveaux pics

0792 Décalage vers des nombres d'ondes inférieurs

1321 Décalage vers des nombres d'ondes supérieurs

Une diminution trés importante de 1’intensité de ce pic qui est devenu plus large en

comparaison avec celle du témoin plus un décalage vers des nombres d'ondes inférieurs est

enregistrée pour les deux échantillons prétraités par 12 et 18% NaOH avec une maximale

diminution pour la dose 12% NaOH. (Liao et al., 2020) citent que la forte diminution et le

décalage de cette bande C—H est produit lors de la décristallisation partielle de cellulose par la

production et la formation d'autres emballages de cristaux de cellulose. Contrairement a

I’échantillon prétraité par 6% NaOH qui connaitre une faible diminution de I’intensité de ce pic

sans aucun décalage. Cela est expliqué par la faible influence de cette dose de NaOH (6%) sur

le prétraitement de substrat.
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1VV.4.2.3 Syntheése de ’interprétation des spectres FT-IR

A partir des résultats des spectres FT-IR abordé en-dessus, il est bien évident que tous
les échantillons prétraités par le NaOH possédent des intensités des bandes inférieures a celle
de 1’échantillon témoin.

Le substrat prétraité par la dose 12 % de NaOH possede les intensités des bandes les
plus faibles, suivi par les substrats prétraités par les doses 18 et 6 % de NaOH respectivement.
Les meilleures performances en termes de digestion anaérobie sont enregistrées pour
I’échantillon prétraité par la dose 12%NaOH. En dehors de la région de I’empreinte digitale il
est enregistré une diminution importante des pics 3328 cm?, 2918 cm?, 2849 cm! causée par
la perturbation des liaisons d’hydrogéne intermoléculaires dans la lignine et de I’holocellulose,
la dégradation des glucides et la rupture des liaisons au sein de la fraction hémicellulosique
avec la fraction ligneuse accompagné d’¢élimination importante de la lignine par cette dose de
NaOH. Passant au sein de la région de I’empreinte digitale il est enregistré une élimination
majeure de la lignine par la disparition des pics responsables de ce dernier (1515 cm et 1407
cm1). Il est enregistré aussi une diminution des pics responsable de la lignine et I’hémicellulose
(1608 cm™, 1367 cm et 1319 cm™) qui indique un endommagement de la structure des chaines
latérales de la lignine et la rupture des liaisons dans la lignine et les hémicelluloses ce qui rendre
le substrat plus accessible aux attaque microbiennes. Il est enregistré aussi dans la méme région
pour la méme dose de NaOH 12%, ’apparition des trois nouveaux pics (833 cm™, 1075 cm™ et
1148 cm™) responsable de la cellulose et de I’hémicellulose, cette apparition est peut-étre due
a I’augmentation de la teneur en cellulose avec une diminution de sa cristallinité et la
dépolymérisation de cette derniére. Cette apparition indique aussi la perte d’une partie
importante des hémicelluloses et de la lignine.  Signalant aussi dans la méme région une
diminution des pics 1.733 cm™, 1.036 cm™ et 795 cm~ ! responsable de cellulose et
d’hémicelluloses attribué a des changements structurale au niveau de ces derniers polymeres.
Il est enregistré également un décalage de ces pics vers des nombres d'ondes inférieurs produit
lors de la décristallisation partielle de cellulose par la production et la formation d'autres
emballages de cristaux de cellulose.

Arrivant au substrat prétraité par la dose de 18% NaOH, des grandes variations qui
touches le spectre cette dose sont enregistrés comme la diminution importante des intensités
des pics 3.328 cm™, 2.918 cm?, 2.849 cm™, 1.733 cm?, 1.036 cm™ et 795 cm™?, la disparition
des pic responsable de de la lignine (1.515 et 1.319 cm®) et I’apparition des trois nouveaux pics
(833 cm?, 1.075 cm™ et 1.148 cm™?) responsable de la cellulose et de I'hémicellulose. Malgré

ces variations sauf qu’elles sont différent a celle des variations qui touchent les pics de substrat
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prétraité par la dose 12%. Ceci est confirme par I’augmentation remarquable de I’intensité des

pics 1.608 cm™ et 1.407 cm™ responsables a la lignine qui indiquent une élimination de
I'némicellulose et une augmentation de la teneur en composes ligneux ainsi que 1’augmentation
de temps de polymérisation. Ce phénoméne conduit a I’augmentation des tencurs de substrat
en phénols et furfural ce qui provoque une inhibition de la performance de la digestion
anaérobie en termes de la vie microbienne au sein de digesteur. Cela démontre que la dose de
18% NaOH dépasse la dose optimale.

Finalisant par le substrat prétraité par la dose de 6%NaOH, qui est malgré les petites
variations qui touchent le spectre de ce substrat comme [’apparition d’un nouveau pic
responsable de la cellulose dans la région de 1’empreinte digitale 1075 cm™ et la faible
diminution de I’intensité des bandes, sauf que 1’allure générale de ce spectre est presque
semblable de celle de témoin et plus proche de ce dernier. Cette remarque démontre que cette
dose de NaOH (6%) a une faible influence sur la dégradation de substrat, donc elle est
insuffisante.

A travers cette synthese, il est bien évidant que la dose de 12% de NaOH est la dose
optimale en termes de digestion anaérobie pour le prétraitement des folioles de la variété
H’mira, elle provoque des changements structuraux suffisants de ce substrat qui n'affecte pas
les performances des réacteurs, alors que la dose de 6%NaOH ne suffise pas et la dose 18%
NaOH provoque des changements structuraux qui affecte les performances des réacteurs. Les
résultats obtenus montrent aussi que la technique utilisée (FT-IR) est un outil efficace et rapide
pour caractériser les modifications de la structure chimique ainsi que les propriétés

fonctionnelles des matériaux lignocellulosiques de substrat étudié d’une fagon qualitative.

IV.4.3 La digestion anaérobie en continu des folioles avec un prétraitement chimique
L’étude de la DA de I’inoculum permet de bien préparer pour le lancement des
digesteurs de type continus. Durant la période de démarrage, I’inoculum seul (la boue) préparé
au niveau du laboratoire de I’équipe bioconversion de 'URERMS d’Adrar est utilisé avec une
charge organique de 0,61 g MO/L/jour, il est prélevé de la méme station de lagunage de la ville
d’Adrar. Cette charge organique est augmentée a une valeur de 2 g MO /L/jour lors de 1’ajout
de substrat. Le taux de la charge organique (ChO) est adapte selon le type de substrat prend des
valeurs optimales toujours selon la littérature. Le substrat utilisé est le méme représenté par les
folioles de la variété H’mira prétraité avec du NaOH 6%, 12% et 18% et non traité. Le temps
de rétention hydraulique (TRH) est fixé sur des valeurs optimales aussi selon la littérature

(THR=15 jours). Deux périodes principales sont enregistrees, une période de démarrage estimé
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de 35 jour suivi d’une période d’alimentation par substrat estimé de 101 jours pour obtenir & un

totale de 136 jours (durée de 1’expérience).

IVV.4.3.1 Suivi du pH durant la DA en continue des folioles en utilisant un prétraitement
physico-chimique

La Figure 52 montre les variations du pH en fonction du temps pour les quatre digesteurs
en continus. Plus précisément, il représente le pH de I’effluent, c’est-a-dire le liquide a la sortie
des digesteurs. Le suivie des valeurs du pH de I’effluent permet de tracer la stabilité du systéme
de digestion anaérobie a travers I'equilibre entre les acides et les bases (Li et al., 2019). A partir
de la courbe du pH, les deux périodes, celle de démarrage (inoculum seul) et celle de deuxiéme
phase (inoculum plus substrat) sont nettement distinguées.

Durant la période de démarrage des trente-cing premiéres jours (35 jours), les valeurs
du pH sont identiques pour tous les réacteurs et restent relativement élevées et stables aux
alentours de 8 et 8,1. Les valeurs élevées du pH peut étre due a la teneur élevée de I’inoculum
en Ammoniac. Par ailleurs, selon la littérature, I’Ammoniac étant les substances alcalines
primaires, est un agent clé responsable de la neutralisation des acides gras libres et de la
stabilisation du pH (Li et al., 2015).

Egalement, la boue utilisée comme inoculum provient de la station d’épuration des eaux
usées domestiques. Ces boues sont généralement riches en protéines, peptides et acides aminés
et ses teneurs en Azote reflétant cela. La dégradation de ces constituants durant la digestion
anaérobie (préparation de 1’inoculum) provoque la formation de I’Ammoniac (Li et al., 2018).
Parallelement, certains auteurs signalent que la lysine décarboxylase convertisse la lysine (acide
aminé des protéines) en un produit alcalin (cadavérine) qui neutralise I'environnement acide du
digesteur (Kunacheva et al., 2017).

Durant la deuxieme période (substrat plus inoculum), trois phases principales sont
enregistrées : La premiére phase s'appelle d’adaptation du 36°™ au 56°™ jour (premigre phase)
ou bien la phase de choc. (Liu et al., 2015) appellent cette premiére phase d’adaptation et
d’acclimatation par la phase de choc de la charge organique qui provoque un déséquilibre de la
communauté microbienne. La deuxiéme phase s'appelle d’adaptation du 57°™ au 100°™ jours
(deuxiéme phase), la derniére phase s'appelle de stabilisation du 101°™ jours jusqu’a la fin de

I’expérience.
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Figure 52: Variation du pH en fonction du temps durant de la DA des folioles de H’mira non
traité et prétraité par le NaOH dans un digesteur de type continus

Durant la premiére période d’acclimatation et d’adaptation qui s'appelle aussi la phase
de choc (du 36°™ au 56°™ jour), les valeurs du pH sont rapidement diminuées dans tous les
digesteurs a partir du premier jour d'alimentation avec une variation d’un digesteur a un autre
et devient inférieure & 7,9. Une étude similaire indique une diminution du pH juste apres la
période du démarrage d’une valeur de 7,6 a 7,4 (Masebinu et al., 2018). Cette diminution des
valeurs du pH est due d’une part a I’ajustement du pH des substrats avant I’alimentation des
digesteurs a des valeurs entre 6,8 et 7,2 (plage optimale pour les bactéries méthanogenes), et
d’autre part a la production des acides gras volatiles durant la digestion anaérobie. (Li et al.,
2020) enregistrent les mémes remarques. En outre, le pH de I’effluent (a la sortie des digesteurs)
est nettement supérieur a celui de I’affluent (a I’entrée des digesteurs). L’augmentation des
valeurs de pH de I’effluent est due essentiellement a la capacité tampon élevée de milieu qui
est due a sa forte alcalinité, ce qui a permis de maintenir un equilibre entre acidogénese et
méthanogénése comme décrite par (Tao et al., 2020). Dans les systéemes de digestion anaérobie,
les valeurs du pH indiquent I'équilibre acide-base, 1’équilibre carbonaté et 1’équilibre des AGV
(Liuetal., 2012).
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La deuxiéme phase toujours d’adaptation (du 57°™ au 100°™ jours) elle a duré trois

cycle d’alimentations (3 TRH). (Liu et al., 2015) Ils signalent que la stabilisation du processus
se reproduit apres environ trois fois le temps de rétention hydraulique (TRH). Les valeurs du
pH se distinguent aussi d’un digesteur a un autre. L’influence de la dose de NaOH dans les
prétraitements est nettement évidente. Les plus faibles valeurs du pH sont enregistrées dans le
digesteur témoin sans prétraitement avec une marge qui comprise entre 7,55 et 7,65. En
deuxiéme position le digesteur prétraité avec du NaOH 6% avec une marge du pH qui est
comprise entre 7,7 et 7,8. En troisiéme position le substrat prétraité avec du NaOH 12% avec
une marge du pH qui est comprise entre 7,8 et 7,88. A la derniére position le digesteur contenant
un prétraitement avec du NaOH 18% avec une marge du pH qui comprise entre 7,85 et 7,93.
Ce phénomeéne est expliqué par I’effet rétroactif du prétraitement sur les valeurs de pH durant
la digestion. Des remarques sont enregistrées bien avant 1’alimentation des digesteurs, et
exactement durant 1’ajustement du pH, démontrent que malgré 1’ajustement du pH a des valeurs
inférieures a 6, cependant il revient a son état initial aprés certain moment, ce qui nécessite une
patience et répétition de 1’ajustement a plusieurs reprises. Ce phénoméne influence les valeurs
du pH ultérieurement durant la digestion anaérobie. Un cas pareil est enregistré dans les travaux
de (Xu et al., 2020) qui observent une baisse du pH de digesteur témoin jusqu'a 6,7, alors que
les tiges du mais prétraité sauvegarde un pH proche de la neutralité entre 7,0-7,5 grace au
prétraitement alcalin (NaOH) qui prévenir la baisse du pH lors de la digestion.

Durant la phase de stabilisation les valeurs du pH pour tous les réacteurs sont nettement
distinguées. L’influence du prétraitement alcalin sur les valeurs du pH est bien évident, les
fortes valeurs sont enregistrées par le réacteur contenant le substrat prétraité par 18% NaOH
avec une marge entre 7,88 et 7,94, suivi par les réacteurs contenant les substrats prétraités par
12%NaOH, 6% NaOH et le réacteur témoin avec respectivement des marges entre (7,81 et 7,87)
et (7,72 et 7,78) et (7,58 et 7,64). Parallélement, les études de (Koyama et al., 2017) sur I’effet
du prétraitement alcalin sur la digestion anaérobie des macrophyte immergé démontrent que le
substrat non traité dans les conditions mésophiles possede un pH inférieur a celle prétraité dans
les mémes conditions. Ils ont expliqué cette différence du pH par I’augmentation de la teneur
de liquide de digestion en hydroxydes, en carbonates et en bicarbonates ce qui a entrainé une
alcalinité élevée. Ces teneurs en composés alcalins produits grace a l'augmentation de la
dissolution du calcium, du magnésium ou de I'ammoniac contenu dans les macrophyte qui sont

libéré par le prétraitement alcalin.
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1V.4.3.2 La variation de la DCO en fonction du temps durant la DA en continue des

folioles en utilisant un prétraitement physico-chimique

Les valeurs de la DCO ont été calculées a partir de I’effluent a la sortie des digesteurs
qui représentent la liqueur de fermentation.

Deux phénomenes principaux sont responsables sur la variation de la DCO : d'une part
I'nydrolyse rapide des déchets avant le début de la phase active de production de méthane
conduit a une augmentation de la concentration en DCO et d'autre part la diminution de la
concentration de la DCO est liée directement ou indirectement par la méthanogénese de I'acétate
et du H2/CO: (Arij et al., 2018) (Boulanger et al., 2012).
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Figure 53: variation du DCO en fonction du temps durant de la DA des folioles de la variété de
H’mira non traité et prétraité par le NaOH dans des digesteurs de type continus

Initialement au cours de la période de démarrage, les valeurs de la DCO pour tous les
réacteurs sont presque semblables et diminuent continuellement, passant de pres de 6.000 mg
d’O2/L le premier jour & moins de 1.000 mg d’O2/L le 35*™ jour (Figure 53). Cette diminution
est produite grace aux prélévements continus a partir d’un réacteur de type batch actif au niveau
du laboratoire de 'URERMS d’Adrar. La forte élimination de la DCO durant la période de
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démarrage démontre une dégradation quasi-totale de la matiere organique biodégradable

provenant de I’inoculum, elle permet d’exploiter les microorganismes de ce dernier en évitant
le maximum le méthane endogéne durant la phase ultérieure. Une étude semblable enregistre
une forte diminution de la DCO durant la phase du déemarrage (élimination quasi-totale de la
DCO de 93%) a cause de recyclage de I'effluent qui a été circulé en continu pendant 34 jours
ce qui a entrainé une dégradation majeur de la MO biodégradable (Jianfeng et al., 2020).

Au cours de la deuxiéme période (période d’alimentation par substrat), le graphe de la
DCO varié completement pour tous les réacteurs. Pour cela, durant la deuxieme période, trois
phases principales sont apparues :

La premiére phase du 36°™ au 56°™ jour, la deuxiéme phase du 53°™ au 93°™ jours, la
derniére phase du 94°™ jours jusqu’a la fin des expériences. Les deux premiéres phases
correspondent a la période d’acclimatation et d’adaptation des micro-organismes avec le
nouveau substrat, alors que la derniére phase correspond a la période de stabilisation. Les méme
remarques sont enregistrées par (Lavergne et al., 2020) lorsque ils testent un substrat provient
de source différent de celle de I'inoculum, ils remarquent que les micro-organismes nécessitent
une période d'acclimatation avant la stabilisation de production pour réduire la concentration
initiale en AGV et par conséquent en DCO.

Concernant la période d’acclimatation et d’adaptation des micro-organismes avec le
nouveau substrat elle commence par une augmentation rapide des valeurs de la DCO au début
de cette phase (premiere phase) pour tous les réacteurs. La durée de cette phase est estimée a
une période de vingt jours du 36°™ au 56°™ jour, elle est considérée comme le début de la
période d’acclimatation, elle s'appelle aussi la phase de choc. L’augmentation de la DCO durant
cette période est expliquée par la dégradation rapide des molécules complexes de substrat
hydrolysé préalablement, ainsi que par la faible quantité de substrat et la grande quantité de
I’inoculum. La différence de la durée de la période de début d’acclimatation d’un digesteur a
un autre est essentiellement due au degré d’hydrolyse de substrat de ces derniers. Plus que
I’hydrolyse est fort plus que cette période est longue et vice-versa.

La plus grande valeur de la DCO est enregistrée au niveau de digesteur contenant le
substrat prétraité avec du NaOH de 18 % avec une valeur qui rapproche les 12.800 mg d’O2/L
au 41°™ jour. En deuxiéme position le digesteur contenant le substrat prétraité 12% de NaOH
avec une valeur aux environ de 12.100 mg d’O2/L au 52°™ jour. Alors qu’en troisiéme et
quatrieme position les digesteurs contenant le substrat prétraité 6% de NaOH et le digesteur
témoin avec des valeurs de DCO de 10.400 et 7.400 mg d’O2/L environ au 41°™ et 45°™ jour

respectivement. Ces résultats de DCO indiquent que I’hydrolyse de substrat avant digestion
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influe positivement sur le taux de sa dégradation. Certains chercheurs indiquent que la présence

des AGV est principalement responsable a la quantité de la DCO soluble. Un fort hydrolyse
produit une quantité importante des AGV provoquant une augmentation de la DCO (Eftaxias
et al., 2020).

Au cours de la seconde phase d’acclimatation (deuxiéme phase), qui commence du 53°™
au 93°™ jour une déstabilisation des valeurs de la DCO est nettement remarquée pour tous les
réacteurs sauf pour le réacteur contenant le substrat prétraité avec 6% de NaOH qui commence
de se stabiliser trés tot dés le 60°™ jour. Cette phase est estimée a une période de 40 jours, elle
est considérée comme le temps maximal nécessaire pour I’adaptation des micro-organismes
avec le nouveau substrat.

Le réacteur contenant le substrat prétraité avec 12% de NaOH est caractérisé par des
fortes valeurs de DCO toute au long de cette période. Ce phénomene indique que le substrat est
bien hydrolysé avec cette concentration de NaOH d’une part et de la faible teneur en inhibiteurs
(furfural et phénol) d’autre part, alors que les faibles valeurs sont enregistrées dans le digesteur
témoin, bien que le digesteur contenant le substrat prétraité par 18% de NaOH commence par
des valeurs élevees plus que celles enregistrées au niveau de réacteur contenant le substrat
prétraité par 6% de NaOH et se termine par des valeurs faibles de celui-ci. Cela est peut-étre
expliqué par la forte dégradation de substrat, mais en méme temps par la forte présence des
inhibiteurs (furfural et phénol), ce qui limite la dégradation de substrat par la suite. Concernant
la stabilisation trés tét des valeurs de DCO au niveau du réacteur contenant le substrat prétraité
avec 6% de NaOH est peut étre expliquée par I’absence des inhibiteurs au niveau de ce réacteur.
Dans les études de (Bala et al., 2019) sur le prétraitement alcalin de la fraction organique des
déchets solides municipaux ils utilisent quatre concentrations en NaOH, ils trouvent que les
doses élevées de NaOH provoque une dégradation importante de la lignine ce qui conduit a
production des teneurs élevées en composés phénoliques. Alors que la toxicité phénolique
inhibe la croissance microbienne ce qui limite la dégradation de la MO responsable a
I’augmentation des valeurs de la DCO.

Durant la période de stabilisation (la derniére phase) du 94°™ jour jusqu’a la fin des
expériences, les différents réacteurs sont bien distincts et bien stables. Les plus fortes valeurs
de la DCO sont enregistrees au niveau de réacteur contenant le substrat prétraité avec 12% de
NaOH avec une moyenne de 7.300 mg d’O2/L. En deuxiéme et en troisieme position les
réacteurs contenants 6% et 18% de NaOH avec une moyenne de DCO de 6.300 et 5.300 mg
d’O2/L respectivement. A la derniére position le réacteur témoin avec une moyenne de DCO de

4.500 mg d’O2/L. Les mémes constatations sont rapporté par (Chen et al., 2020) qu’ils trouvent
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que les substrats prétraité posseédent un DCO plus élevé que celles non traités grace a I’influence

du prétraitement qui augmente la solubilisation de la MO du substrat. Parallelement (Koyama
et al., 2017) enregistre une accumulation de précipité d’acide qui conduit a une augmentation
de la DCO du substrat prétraité (préetraitement alcalin) a des valeurs beaucoup plus élevées par

rapport & celle non traitées dés le début de 1’alimentation par le substrat.

1V.4.3.3 Volume quotidien en méthane en fonction du temps

Pour vérifier I’influence de prétraitement alcalin a base de NaOH (6%, 12% et 18%) sur
le volume en méthane dans des réacteurs en continus au niveau du laboratoire, les courbes de
variation de production en méthane en fonction du temps sont établies et représentées dans la
Figure 54. Durant la période de démarrage qui commence dés le 1° jour jusqu’au 35°™ jour,
les valeurs de production quotidienne en méthane pour tous les réacteurs sont presque
identiques car ils sont alimentés avec 1’inoculum seulement. La production en méthane
commence par une valeur moyenne de 79 ml CHa/ jour et se diminue continuellement pour se
stabiliser & une valeur moyenne de 24 ml CHa/ jour dés le vingt-troisiéme jour jusqu’aux trente
cinguiéme jour. La diminution et la stabilisation de production du biogaz indiquent la fin de la
période du démarrage. Cette diminution est due essentiellement au prélevement continu a partir
de méme réacteur de type batch actif au niveau du laboratoire contenant la boue de station de
lagunage de la ville d’Adrar comme inoculum. Il reflete I’épuisement de MO dégradable au
niveau du digesteur (minimisation de taux du méthane endogéne) ainsi que 1’augmentation du
taux des archées méthanogene qui ce sont des conditions favorables pour le début
d’alimentation des digesteurs par le substrat. (Jianfeng et al., 2020) aussi trouvent que l'activité
des archées méthanogenes augmente a mesure que la phase du démarrage se progresse malgré
la diminution de taux de production en méthane jusqu’a plus de 82% par rapport au début de
cette phase.

Aprés la période de démarrage, les substrats prétraités avec du NaOH a des différentes
concentrations (6%, 12% et 18%) plus le témoin sans prétraitement sont ajoutés
progressivement aux réacteurs avec une charge organique de 1,4 g/700 ml/jour soit 2g/L/jour
(période d’alimentation par substrat). Les valeurs de méthane sont extrapolées a 1’équivalence
de ml de CH4/2gMO ajoutés /jours

Comme la DCO, durant la deuxiéme période, trois phases principales sont apparues avec
une légere différence de celle de la DCO : La premiére phase correspond a l'effet initial
d’alimentation par le substrat qui correspond a la 1°® phase d’acclimatation et d’adaptation des

micro-organismes avec le nouveau substrat (du 36°™ jour au 58°™ jour). La deuxiéme phase
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d’adaptation et d’acclimatation des micro-organismes avec le nouveau substrat (du 59°™ jour

au 95°™ jour), alors que la derniére phase correspond la période de stabilisation (du 96°™ jour

jusqu’a la fin des expériences).
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Figure 54: Variation quotidien de volume en méthane en fonction du temps durant de la DA des

folioles de la variété de H’mira non traité et prétraité par le NaOH dans des digesteurs de type
continus

Durant la 1°® phase d’adaptation et d’acclimatation du 36°™ jour au 58°™ jour qui
s'appelle aussi la phase de choc, I'effet initial d’alimentation par le substrat traité avec des
différentes concentrations en NaOH plus le témoin sur la production en CHa4 dans tous les
réacteurs est bien évident par la nette augmentation de la production en méthane. Cette forte
augmentation initiale de production en méthane est différente d’un réacteur a un autre. Elle
persiste durant une période de 22 jours. La plus forte valeur de production en CH4 durant cette
période est enregistrée au niveau du réacteur contenant le substrat prétraité avec 18% de NaOH,
avec une valeur de 353 ml de CH4 /jour au neuviéme jour. En deuxieme, troisiéme et quatriéme
position les digesteurs contenant les substrats prétraités par 6% de NaOH, 12 % de NaOH et le
digesteur témoin et avec des valeurs de 317, 264 et 253 ml de CHa /jour sur des peériodes de 8,

12 et 8 jours respectivement. La forte augmentation de la production en CH4 durant cette
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période est due a la transformation rapide de la DCO en méthane par le fait de I’activité

microbienne intense ainsi que a la faible quantité de substrat par rapport a I’inoculum.
Conformément a des études précédentes sur le gateau de filtre de canne a sucre (Leite et al.,
2019) qui utilisent des prétraitements thermale et thermo-alcalin, ils ont observé une différence
entre les réacteurs prétraités et celle non traités au début de la période d’acclimatation avec une
amélioration de 8,6%. Les mémes remarque ont été enregistrées par (Jianwei et al., 2020)

Durant la deuxiéme phase d’adaptation et d’acclimatation du 59°™ au 95°™ jour, les
mémes remarques comme la DCO ont été enregistrées avec un léger changement. La
déstabilisation de la production quotidienne en CHs durant cette période est différente d’un
réacteur a un autre. La forte déstabilisation est enregistrée au niveau des réacteurs contenant le
substrat prétraité avec 12% de NaOH et le réacteur témoin. Ce phénomene est terminé au 92°m®
jour pour le réacteur contenant le substrat prétraité par 12% de NaOH avec de fortes productions
en CHg qui atteint jusqu’a 326 ml de CH4 / jour et dépasse les 229 ml de CH4 / jour pour la
majorité du temps. En revanche, pour le réacteur témoin, le phénoméne persiste jusqu’a la fin
de digestion avec de faibles productions en CH4 qui comprise entre 100 et 114 ml de CHa / jour
pour la majorité du temps. Cela est expliqué par la libération et a la dissolution ultérieure des
substances organiques difficilement biodégradables. Une déstabilisation moins intense est
enregistrée au niveau du réacteur contenant le substrat prétraité avec 18% de NaOH et avec un
taux de production moyenne en CHs qui compris entre 129 et 157 ml de CH4 /jour pour la
majorité du temps. La présence des inhibiteurs limite I’augmentation de la production en
méthane au niveau de ce réacteur. Plusieurs auteurs ont rendu compte de I'effet inhibiteur des
acides phénoliques résultants a la libération de fragments de lignine ce qui affecte la croissance
des bactéries (Bala et al., 2019). Concernant le réacteur contenant le substrat prétraité avec 6%
de NaOH, la production en CHys stabilise trés tot dés le 50°™ jour & des valeurs comprises entre
171 et 186 ml de CHa / jour pour la majorité du temps a cause de 1’absence des inhibiteurs au
niveau de ce dernier.

Durant la derniére phase (la période de stabilisation) qui commence a partir du 96°™
jour jusqu’a la fin des expériences, la production en méthane des quatre réacteurs prétraités
avec du NaOH et non traité se stabilisent avec une nette distinction a des moyennes de 214,
171, 143 et 107 ml de CHa /jour pour les réacteurs contenant les substrats prétraités avec 12%,
6% et 18 % de NaOH et le réacteur témoin respectivement. Les mémes constatations sont
enregistrés par (Liu et al., 2018). Les taux de production en méthane correspondent des
améliorations par rapport au témoin de 2, 1,6 et 1,33 fois pour les réacteurs contenant les

substrats prétraites avec 12%, 6% et 18 % de NaOH respectivement. En comparaison avec les
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études de (Janke et al., 2017) qui traitent la paille de canne a sucre broyer par le NaOH, ils

obtient a une amélioration du rendement en méthane par rapport au substrat non traité de 1,11
fois seulement pour la concentration optimale.

Cela démontre I’importance du prétraitement adéquat avant digestion qui permet une
transformation rapide du substrat biodégradé et hydrolysé préalablement par le NaOH 12%,
ainsi qu’a la présence de faible quantité d’inhibiteurs qui nécessitent une durée plus longue
d’adaptation. (Shrestha et al., 2017) signalent que la transformation des produits d’hydrolyse de
la biomasse lignocellulosique en AGV et par conséquence en biogaz nécessite une dégradation
ultérieure par la communauté microbienne de DA.

IV.5 Evaluation des capacités énergeétiques du bio-méthane produit par les folioles seches
de la varieté H’mira de la région d’Adrar

L’évaluation de la quantité d’énergie produite a travers le méthane résultant de la
digestion anaérobie des folioles elle se base sur deux parametres importants. Le premier
parametre est lié a la quantité du bio-méthane produite chaque année par ce type de déchet. Le

deuxieme parameétre est lié¢ a I’équivalence de cette quantité de bio-méthane en énergie.

IV.5.1 La quantité du bio-méthane produite annuellement

Sur la base de rendement expérimentale en méthane (RM) estimé en ml/g de MO, ainsi
que sur la base de la quantité des déchets (QD) produite annuellement, la quantité en méthane
produite annuellement (MA) est calculée comme suit
RM= 130 ml/g de MO = 130 m%/Tonne de MO
QD= 12.063,2 Tonne/an = 9.855,63 Tonne de MO /an
MA=RM x QD = 9.855,63 x 130 = 1.281.232,47 m®/an

La quantité du biogaz produite annuellement est estimé de 1.281.232,47 m3 /an

IV.5.2 Les capacités énergétiques du bio-méthane produite annuellement

La quantification des capacités énergétiques du bio-méthane produites annuellement par
les folioles elle se base sur la quantité en méthane produite annuellement (MA) multiplié par le
pouvoir calorifique inférieur PCI du méthane qui est estimé de 9,96 KWh/m?
E= MA x PCI = MA x 9,96
L’énergie produite annuellement par le méthane d’origine des folioles des palmiers dattier de

la variété H 'mira dans la région d’Adrar seulement est représenté dans le Tableau 19.
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Tableau 19: L’énergie produite annuellement par le méthane d’origine des folioles des palmiers
dattier de la variété H’mira de la région d’Adrar sud-ouest de I’Algérie

Type d’expérience Rendement Tso QAD Energie
en CH4 (Tonne de MO) produite
(m3/T de MO) en MW/an

Batch (folioles non traitées 130 55 jours 9.855,63 12.761,07
chimiquement)

Batch (folioles prétraitées 135 21 jours 9.855,63 13.251,89
chimiquement -12% de NaOH)

Continu (folioles prétraitées 107 1 journée 9.855,63 10.503,35

chimiquement-12% de NaOH)

QAD : quantité annuelle de déchet.

Il est important de signaler que ce rendement en méthane nécessite un temps de digestion
technique (Teo) influencé par le type de digestion ainsi que par le type de prétraitement. Les
trois expériences citées sur le Tableau 19 nécessitent les temps de digestion technique suivant ;
55 jours pour le digesteur batch contenant un substrat sans prétraitement, 21 jours pour le
digesteur batch contenant un substrat avec prétraitement chimique de 12% NaOH et une (01)
journée pour le digesteur continu contenant un substrat avec prétraitement chimique de 12%
NaOH.

Les résultats démontrent que ce type de substrat peut produire une énergie estimée entre
10.000 et 13.000 MW/an qui couvrent la consommation annuelle des ménages de la commune
de Tamest wilaya d’ Adrar comptant 10.000 habitants.

IV.6 Conclusion

Les résultats de ces travaux ont permis de conclure que le substrat (folioles seches)
provenant a partir des déchets de palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) Algériennes de la
variété H’mira, pourrait étre valorisé par la bioconversion via la digestion anaérobie pour
produire de la bioénergie (biogaz).

Cette variété génere une quantité de déchet annuelle estimé de 22.916,68 tonnes de
déchet contenant 12.063,20 tonne de palmes seches. Ces palmes séches sont composées
majoritairement par des folioles. La teneur en composé lignocellulosique de ces folioles dépasse
les 90%. Ce substrat donne un rendement theéorique en méthane de 492 ml/g de MO.

Les résultats expérimentaux sur des digesteurs de type batch démontrent que la digestion
anaérobie de ce type de substrat sans prétraitement chimique en appliquant un broyage
seulement donne un rendement en méthane de 130 ml/g de Mo avec un Tgo de 55 jours. Le
début du processus de DA de ce substrat est caractérisé par une déstabilisation prolongee

jusqu’aux 45 jours grace a la difficulté de dégradation du substrat. La quantité importante du
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méthane produit (56,38%) est générée durant le processus stable a la fin de digestion estimé de

25 jours. Ces résultats confirment que la stabilité du processus de digestion anaérobie est
indispensable.

Pour surmonter le probléme de I’instabilité du processus, le méme substrat est prétraité
chimigquement avec du NaOH a des différentes concentrations (6%, 12% et 18%). Les
expériences de DA ont été lancées toujours au niveau des digesteurs de type batch. Les résultats
de ces expériences demontrent que la faible concentration de 6% de NaOH ne suffit pas pour
dégrader ce type de substrat et la forte concentration de 18% de NaOH provoque la production
des inhibiteurs. Alors que la concentration optimale est celle de 12% qui donne le meilleur
rendement en méthane estimeé de 135 ml/g de MO avec un Tgo de 21 jours.

Pour confirmer les résultats des digesteurs de type batch, les mémes expériences avec
les mémes prétraitements a base de NaOH (6%, 12% et 18%) ont été appliquées a des digesteurs
de type continus. Les résultats obtenus sont en forte concordance avec celles des digesteurs de
type batch. Les fortes concentrations (18% de NaOH) favorisent 1’accumulation des inhibiteurs,
et les faibles concentrations (6% de NaOH) ne suffisent pas pour la dégradation compléte de
substrat. Alors que le prétraitement optimal de substrat permet d’hydrolyser le substrat
convenablement et accélérer leur degradation ultérieurement et par conséquence augmente leur
production en méthane comme il est le cas de prétraitement avec 12% de NaOH qui donne la
meilleure production en méthane avec une valeur moyenne de 107 ml de CH4 /g de MO/jour.
Ces résultats sont en forte concordance aussi avec les résultats trouvés par la technique FT-IR.
La dose de 12% de NaOH est toujours la dose optimale en termes de digestion anaérobie pour
le prétraitement des folioles de la variété H’mira, elle provoque des changements structuraux
suffisants de ce substrat qui n'affecte pas les performances des réacteurs, alors que la dose de
6%NaOH ne suffise pas et la dose 18%NaOH provoque des changements structuraux qui
affecte les performances des réacteurs.

L’¢évaluation énergétique du bio-méthane produit par les folioles séches de la variété
H’mira de la région d’ Adrar démontre que ce type de substrat peut produire une énergie estimée
entre 10.000 et 13.000 MW/an qui couvrent la consommation annuelle des ménages de la
commune de Tamest wilaya d’Adrar comptant 10.000 habitants. Cette quantité d’énergie peut
contribuée directement dans le développement durable du pays.

Cependant, ces résultats expérimentaux restent loin de ceux obtenus théoriqguement. La
somme élevée de la cellulose et de la lignine (>63.78%), le rapport lignine/cellulose élevé
(>67.18%) et la forte teneur en lignine (>25%) sont les responsables de la diminution du

rendement en méthane et influe négativement sur la biodégradabilité ce qui démontre que ce
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prétraitement unique ne suffit pas pour dégrader ce type de substrat qui nécessite la combinaison

de plusieurs prétraitements.
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CONCLUSION GENERALE
Les travaux menaient dans la présente these s’articules sur le sujet recherche et

développement des énergies renouvelable en Algérie. Et plus précisément sur 1’application de
la technologie de la bioconversion d’un nouveau type de biomasse ligoncellulosique pour la
production du bio-méthane. Ce nouveau substrat est représenté par les folioles seches de
palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) Algériennes de la variété H mira de la région d’ Adrar.
L’exploitation de ce nouveau substrat offre une base de ressources étendues et donne I’acces a
de nouvelles ressources renouvelables en matiéres premieres pour la production des bioénergies
propres et durables en se basant sur des compétences nationales et des matériaux locaux. La
production de la bioénergie peut aider les décideurs de prendrais des decisions audacieuses en
réduisant 1’exploitation intense des énergies fossiles, en préservant 1I’environnement contre la
pollution et en participant au développement durable de 1’ Algérie.

L'objectif de ce manuscrit était d’améliorer les capacités énergétiques de ce nouveau
substrat de production en biogaz en appliquant un prétraitement alcalin a base de I'hydroxyde
de sodium (NaOH) dans des digesteurs de type batch et continus.

Les points suivants résument les principaux résultats obtenus par la présente theése :

- les résultats d’investigation réalisée dans I’oasis de Village de Gharmianou, Commune
de Tamest, Wilaya d’ Adrar sud-ouest de 1’ Algérie démontrent que :

o Avec un nombre de 1.626.450 palmiers soit un taux de 42.81% de nombre total
des palmiers dattiers dans la région d’Adrar, la variété H’'mira génére une
quantité de déchet annuelle estimé de 22.916,68 tonnes de déchet contenant
12.063,20 tonnes de palmes séches soit un taux de 52,64 % de déchets total de
cette variété.

o Cette quantité des palmes séches contient 9.855,63 tonnes de MO qui
correspond un taux de 81,7% de substrat brute.

o Lateneur en composé lignocellulosique de ces folioles dépasse les 90%

o Lacapacité théorique de rendement en méthane a partir de ce substrat donne une
valeur de 492 ml/g de MO.

- Les résultats expérimentaux de la DA des folioles au niveau des digesteurs batch
démontrent que :

o Ladigestion anaérobie de broyat des folioles sans prétraitement chimique donne
un rendement en méthane de 130 ml/g de Mo avec un Tgo de 55 jours.

o Lastabilité du processus de digestion anaérobie est indispensable.
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o Le prétraitement chimique de méme substrat avec de I’hydroxyde de sodium

NaOH a des differentes concentrations (6%, 12% et 18%) démontrent que la
faible concentration de 6% de NaOH ne suffit pas pour dégrader ce type de
substrat et la forte concentration de 18% de NaOH provoque la production des
inhibiteurs. Alors que la concentration optimale est celle de 12% qui donne le
meilleur rendement en méthane estimé de 135 ml/g de MO avec un Tso de 21
jours.

- Les résultats expérimentaux de la DA des folioles prétraité chimiquement avec de
I’hydroxyde de sodium NaOH a des différentes concentrations (6%, 12% et 18%) au
niveau des digesteurs continus démontrent que :

o Lesmémes constatations des résultats des digesteurs de type batch ont été tirées.

o Le prétraitement optimal avec 12% de NaOH donne la meilleure production
en méthane avec une valeur moyenne de 107 ml de CH4 /g de MO/jour.

o Ces résultats sont en forte concordance aussi avec les résultats trouvés par la
technique FT-IR. La dose de 12% de NaOH est toujours la dose optimale, elle
provoque des changements structuraux suffisants de ce substrat qui
n'affecte pas les performances des réacteurs, alors que la dose de 6%0NaOH
ne suffise pas et la dose 18%NaOH provoque des changements structuraux
qui affectent les performances des réacteurs.

- La quantification d’énergie produite par le bio-méthane d’origine de la DA des folioles
séches de la variété H’mira de la région d’Adrar démontre que :

o Ce type de substrat peut produire une énergie estimée entre 10.000 et 13.000
MW!/an qui couvrent la consommation annuelle des ménages de la commune de
Tamest wilaya d’Adrar contenant 10.000 habitants.

o Cette quantité d’énergie est apte de se doublet si cette technologie est appliquée
sur la totalité de déchets de cette variété H ’mira de la région d’ Adrar seulement.
Alors que cette derniere va se multiplier sur une dizaine de fois si cette
technologie est appliquée sur la totalité de déchets générés par les palmiers
dattier annuellement en Algérie et cela peut contribuée directement au
développement durable du pays.

Finalement, les résultats expérimentaux de cette thése ne représentent qu’une modeste
contribution a la stratégie nationale de développement des énergies renouvelables dans sa partie

recherche et développement.
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PERSPECTIVE
A la fin de ce travail, il est important de signaler que ces deux types de prétraitement

(physique et alcalin) sont insuffisants pour dégrader efficacement ce type de substrat malgreé la
réduction du temps de digestion. Il est nécessaire donc d’essayer la combinaison de plusieurs
prétraitements pour améliorer le rendement en méthane qui demeure loin de la capacité
théorique. Il est important aussi d’essayer la digestion de chaque type de déchets de palmier
dattier a part, ainsi que le mélange des déchets, sans oublier d’essayer d'autres types de cultivars
pour pouvoir comparer les résultats et estimer le pouvoir énergétique réel du palmier dattier

Algérien (Phoenix dactylifera L.) en matiére de production de biogaz.
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1% Euro-Mediterranean conference for environmental integration (EMCEI); Sousse,
Tunisia, 22-25 nouvember 2017, «Open pond culture of green algae chlorella sp. using
municipal wastewater as medium in an arid desert» Zinedine Omari, Djamal Zerrouki,

Mohammed Djaafri

JET'2016 du 3 au 5 mai 2016, Hammamet, Tunisie. « Production de biogaz a partir du
dechet de la pomme de terre. » TAHRI A, DJAAFRI. M, KHELAFI. M, KAIDI. K,
KALLOUM. S, BABAAMAR. Z.

3°M Conférence Internationale des Energies Renouvelables (CIER 2015) 21-23,

Décembre 2015 - Sousse, Tunisie. « Production du CHa et H par la digestion anaérobie
mésophile des boues liquides brutes (concentrées) issu de premier bassin de la station
de lagunage de la ville d’Adrar Sud-Ouest de 1’Algérie » M. Djaafri, A. Iddou, A.
Nekili, S. Kalloum, M. Khelafi, F. salem, A. Laaroussi, B. Hamza, A. Tahri, O. Barako,
A. Slimani. D. Messlem,

5¢me gdition du congrés international Eaux, Déchets et Environnement (EDES5) 24-26
Novembre 2015 Settat-Maroc « Traitement des boues liquides de premier bassin de la

station de lagunage de la ville d’Adrar parla digestion anaérobie mésophile :
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12.

optimisation de la concentration du substrat » M. Djaafri, A. lddou, A. Nekili, S.
Kalloum, M. Khelafi, F. salem, A. Laaroussi, B. Hamza, A. Tahri, O. Barako, A.
Slimani. D. Messlem, K. kaidi, A. lahbab, A. Moulay Ali

22nd European Biomass Conference and Exhibit, 23-26 juin 2014 Hamburg Germany
“Inhibitory effect of seeding on the anaerobic digestion of organic waste from the
campus of Adrar university in the southwest of Algeria” M. Djaafri, S. Kaloum, M.
Khelafi, A. Tahri, F. Salem. K. Kaidi, L. Bensmail. O. Barako, A. Kadri et A.

Amahrouch.

Communications nationales :

1.

Journée d’étude sur la biomasse et le développement durable (dz-biom 2016) 17 avril
2016 a ’'URERMS d’Adrar « Production du biogaz et dépollution des boues liquides de
la station de lagunage de la ville d’Adrar par la technique de la digestion anaérobie
mésophile » M.Djaafri, S. Kalloum, A. Nekili, O. Barako, F. salem, A. Arroussi, B.
Hamza, A. Tahri, A. Slimani. D. Messlem, K. kaidi, A. lahbab, A. Moulay Ali, A. Iddou.
La 1% Conférence Nationale sur les Energies Renouvelables et leurs Applications 18 -
19 février 2014, Adrar, Algérie « Etude microbiologique de I’effet de I’ensemencement
sur la digestion anaérobie des déchets organiques (déchets collectés de cité universitaire
d’Adrar) » M. Djaafri, M. Khelafi , S. Kaloum, A. Tahri, F. Salem. K. Kaidi, L.
Bensmail. O. Barako, A. Kadri et A. Amahrouch.
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