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Abstract

Biodiesel is a renewable, biodegradable, and non-toxic biofuel, which refers to
fatty acid alkyl esters, it has attracted considerable attention as an environmentally
friendly alternative fuel for diesel engines. In this work, four cultivars of Phoenix
dactylifera L. from southwestern Algeria are exploited for the first time in biodiesel
production. The physicochemical characteristics and fatty acid composition of these oils
were determined. The biodiesel is obtained by transesterification of the oils extracted
from the seeds of the four cultivars. FT-IR spectroscopy analysis confirmed the synthesis
of biodiesel, with the removal of glycerol initially present in the extracted oils. GC-FID
analysis showed that these oils can be classified as oleic-lauric oils, very rich in C18:1
oleic acid (44.74-47.99%) and C12:0 lauric acid (15.29-19.80%). In this study, we
valorized the date seeds generally considered waste. This valorization resulted in

finished products: oil and biodiesel.

Keywords: Biodiesel, Oils, Phoenix dactylifera L., FT-IR, GC-FID.

v



ke
S ol o Bls sag ol iy (ol Mowil] JBg stote (530 2589 52 (S5 Lol
Izl & ¢ Joadl 1in 3.l OS2 28l i by 35858 58 Glazal o A3y cal) ol
gl & o oY S s g o (Phoenix dactyliferal) |l OYsl 0 Olol axy)l
o) ¢ ool ol dsdl pla§l oSy ey 2l Lol ad ¢ gyt s
ol ST ) W) LoV ey e i sl gl aolad) 370 b e sad) Sl 35y s
gl Cpll 3R gl ppd ) AL e gt Sl 3589 2l ) FT-IR 4k
saet e ace lyl-aldel way BT s Lanas S ol ol Of GC-FID LI£ i
Ol patty Liad ¢ aslyl) ods (3 .(7 19.80-15.29) &yl Lo (7 47.99-44.74) LoV
Jplly o) A58 Sl (el s o gt ki b SlilsaS sle [Siy s Jly sed)
(S

.GC-FID (FT-IR (Phoenix dactyliferal. .o s (st Jp) 1deo-iie OldS



Résumeé

Le biodiesel, est un biocarburant renouvelable, biodégradable et non toxique,
qui designe les esters alkyliques d'acides gras, il a suscite une attention considerable en
tant que carburant de substitution respectueuse de l'environnement pour les moteurs
diesel. Dans ce travail, quatre cultivars de Phoenix dactylifera L. du sud-ouest de I'Algerie
sont exploités pour la premiere fois dans la production de biodiesel. Les caractéristiques
physico-chimiques et la composition en acides gras de ces huiles ont ete determinees.
Le biodiesel est obtenu par transesterification des huiles extraites des noyaux des quatre
cultivars. L'analyse par spectroscopie FT-IR a confirmé la synthese des biodiesels, avec
I’¢limination du glycerol initialement present dans les huiles extraites. L'analyse GC-
FID a montre que ces huiles peuvent étre classées comme des huiles oléiques-lauriques,
tres riches en acide oleique C18:1 (44,74-47,99%) et en acide laurique C12:0 (15,29-
19,80%). Dans cette ¢tude, nous avons valorise les noyaux de dattes géneralement
considérees comme des déchets. Cette valorisation a abouti a des produits finis : huile

et biodiesel.

Mots clés : Biodiesel, Huiles, Phoenix dactylifera L., FT-IR, GC-FID.
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Introduction

INTRODUCTION

Actuellement, les combustibles fossiles sont les principaux responsables
de la satisfaction de la demande mondiale totale d'énergie et restent la principale
source du scénario d'approvisionnement énergétique mondial [1]. Cependant, la
demande de combustibles fossiles a augmenté de fagon spectaculaire en raison de
l'augmentation rapide de Il'industrialisation et de la population humaine. Cette
augmentation rapide de la consommation de pétrole a attiré l'attention sur la
disponibilit¢ et les problémes environnementaux dus a la combustion de
combustibles fossiles [1-2]. Enfin, les combustibles fossiles constituent la
principale matiere premiére de Il'industrie chimique. Des milliards de dollars
d'infrastructures ont été créés au cours de nombreuses décennies pour produire,
distribuer, stocker et utiliser les combustibles fossiles liquides. A titre d'exemple,
les investissements mondiaux dans ['approvisionnement en pétrole et en gaz ont

représenté a eux seuls 2,03 billions de dollars en 2018-2020 [2].

L'une des plus importantes sources d'énergie, la biomasse constitue une
source précieuse. L'utilisation de la biomasse comme source d'énergie est un
moyen de réduire les préoccupations liées a I'utilisation des combustibles fossiles
et peut également contribuer a réduire les crises énergétiques auxquelles le monde
est confronté. La biomasse est utilisée depuis les temps anciens a petite échelle
pour un usage domestique en raison de ses effets positifs sur l'environnement, de
sa haute densité énergétique et de ses applications dans les biocarburants, les
produits chimiques et les matériaux [I, 3]. La conversion durable des produits de
la biomasse et l'utilisation de différents résidus issus de l'agriculture peuvent jouer

un role important dans la réduction des déchets en plusieurs phases [3].

Les déchets de la biomasse ont un fort potentiel d'utilisation comme
source d'énergie. Un aspect intéressant de l'utilisation de la biomasse est son
caractére renouvelable, qui permet de garantir que les sources ne seront pas
épuisées [4]. La biomasse du palmier dattier est une ressource naturelle
renouvelable qui n'a pas été largement utilisée dans I'industrie, et peut é&tre
considérée comme une alternative a I'énergie conventionnelle combinée a d'autres

sources d'énergie renouvelables [5-6].
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Les palmiers dattiers produisent d'énormes quantités de déchets agricoles
sous forme de feuilles, tronc, noyaux, pédicelles, etc. Ces sous-produits ont
diverses utilisations traditionnelles dans les régions subsahariennes. Alors, il est
nécessaire de transformer les déchets du palmier dattier en produits utiles pour un
rendement économique, a titre d'exemple, les nervures médianes ont été utilisées
pour les toitures, les clotures, la fabrication de meubles, de caisses et de cages.
Les feuilles ont été utilisées dans la fabrication de nattes, de paniers, de sacs, de
cordes, de filets, des balais et de chasse-mouches. Les tiges ont été utilisées pour
fabriquer des balais et des tamis domestiques. En outre, les fibres obtenues a
partir des tiges ont ¢été utilisées pour lier les cultures agricoles. Le tronc du
palmier a ¢été utilis€ comme linteaux de fenétres, poutres et colonnes dans la
construction. De plus, les troncs ont été utilisés comme substitut de bois dans la

fabrication de meubles [7, 8].

Le palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) est un membre de la famille
des Arecaceae, ¢également connue sous le nom de Palmaceae. 11 existe
actuellement plus de 2000 variétés ou cultivars différents dans le monde, mais

seul un nombre limité d'entre eux est apprécié¢ pour la qualité de ses fruits [9].

L'origine exacte de Phoenix dactylifera L. est inconnue, mais il semble
que cette plante ait pu étre domestiquée dans la région sud de I'Irak actuel il y a au
moins 4000 ans, selon les preuves archéologiques de l'ancienne Mésopotamie.
Cette plante a été cultivée par de nombreuses cultures, comme les Sumériens, les
Assyriens, les Babyloniens et, plus tard, les cultures d'Asie occidentale [10]. Les
caractéristiques uniques du palmier dattier peuvent étre véritablement appelées
"arbre de vie"; et est une plante considérée comme l'une des cultures de base les
plus anciennes en Asie du Sud-Ouest et en Afrique du Nord. En outre, les dattes
peuvent étre cultivées en Australie, au Mexique, en Amérique du Sud, en Afrique
du Sud et aux Etats-Unis, notamment dans le sud de la Californie, en Arizona et
au Texas [11-12]. Les fruits du palmier dattier sont couramment consommés et
constituent un ¢élément essentiel de l'alimentation dans de nombreuses régions du

monde [13].

Les fruits de dattes ont un énorme potentiel d'utilisation comme aliment en

raison de leur valeur nutritionnelle et économique. Les fruits de dattes contiennent
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6,5 a 11,5 % de fibres alimentaires totales, environ 1 % de matic¢res grasses, 2 %
de protéines et 2 % de cendres et sont une riche source d'antioxydants

phénoliques (1 a2 %) [14].

Les variations de la composition chimique des fruits de dattes devraient
influencer leur valeur nutritionnelle, leur qualité sensorielle et leur utilisation

industrielle. Les noyaux de dattes, qui représentent 10 a 15 % du fruit entier [14].

Les noyaux de dattes présentent une bonne composition chimique avec des
quantités ¢levées de glucides, de protéines et de lipides. En outre, ces noyaux de
dattes sont riches en fibres alimentaires, en composés phénoliques et en
antioxydants, qui pourraient protéger contre les principales maladies chroniques,
telles que différents types de cancer et de maladies cardiovasculaires, et
contribuer a réduire la pression artérielle et a normaliser la glycémie, et peuvent
étre utilisées pour améliorer la teneur en fibres de certains produits alimentaires

[9, 14].

La valorisation des sous-produits organiques issus de Il'industrie
alimentaire a suscit¢ l'intérét de nombreux chercheurs pour deux objectifs
principaux : la protection de Il'environnement et I'exploitation économique des

résidus organiques [9].

Les déchets alimentaires sont un probléme inévitable dans I'industrie
alimentaire mondiale ; plus de 30 % des aliments sont envoyés dans des
décharges ou des incinérateurs. Ce flux de déchets représente une source d'énergie
prometteuse, notamment pour la production de biodiesel a partir de matériaux tels
que les résidus de café et les huiles de cuisson usagées. Récemment, les noyaux
de palmier dattier du désert ont également été proposées comme maticre premicre

végétale potentielle pour la production de biodiesel [15].

Le noyau de datte représente une quantit¢é importante de déchets, Ainsi,
selon les statistiques de FAO, 2019 ; environ plus de 800 000 tonnes de noyaux
de dattes pourraient é&tre produites annuellement. Conventionnellement, dans la
plupart des pays producteurs, les noyaux de dattes sont négligés ou partiellement
incorporés dans I'alimentation animale, ou utilisées comme engrais [9, 16]. Ils

constituent un bon précurseur pour la production de charbon actif [17].
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Cependant, les noyaux de dattes sont des sous-produits facilement
valorisables dans les industries de transformation technologique ou biologique
des dattes. En outre, la non-utilisation de ce sous-produit pour l'alimentation
humaine constitue une véritable perte économique, qui peuvent éEtre utilisés
comme biocarburants ou comme composants thérapeutiques [9]. Les teneurs en
huile végétale des différents noyaux de dattes ont été obtenues dans une
fourchette de pourcentage de 5-13 %. L'huile de noyaux de dattes pourrait étre
considérée comme une huile comestible et étre utilisée dans les cosmétiques et les
produits pharmaceutiques. L'huile de datte est principalement composée de quatre
acides gras, a savoir l'acide oléique, l'acide laurique, l'acide linolé¢ique et I'acide
palmitique. La teneur en acides gras saturés de l'huile de datte est tres élevée [18].
Les noyaux de palmier dattier peuvent donc é&tre utilisés comme source pour la
production de biocarburant. Les résidus du palmier-dattier représentent un fardeau
économique et environnemental a gérer. Il est intéressant de noter que les noyaux
de dattes contiennent des composés volatils qui représentent 15 a 20 % de la

matiere et peuvent servir de source potentielle pour la production de biocarburant

[1].

Le biodiesel a suscit¢é un intérét particulier en raison de son caractere
moins polluant et renouvelable par rapport au carburant diesel a base de pétrole,
et il constitue un substitut renouvelable au diesel a base de pétrole [18]. Le
biodiesel, est un mélange d'esters méthyliques d'acides gras (EMAG), est
généralement produit & partir de matiéres premicres riches en huile, telles que les
huiles végétales, les graisses animales, les huiles de cuisson usagées et les lipides
de microalgues. Commercialement, la production s'effectue par transestérification

a l'aide de catalyseurs alcalins [19].

Le biodiesel a ¢été largement ¢tudié ces dernieres années, car il peut offrir
des possibilités intéressantes en termes de réduction des gaz a effet de serre
(GES) et des émissions polluantes, ainsi qu'en termes de diversification des

sources d'énergie [20].

L’objectif principal de ce présent travail s’inscrit dans le contexte
énergétique, en particulier dans la production et la synthése de biocarburant a

partir des noyaux de quelques variétés de dattes endémiques de la région d’Adrar.
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La biodisponibilit¢ et 1’abondance de ces variétés dans la région, et leur

importance socioéconomique.

Pour réaliser notre étude pratique, deux aspects se dégagent: le premier
sera intéressé a la production de biodiesel a partir des huiles issues a partir de
I’extraction hexanolique des noyaux des variétés de dattes H’mira, Takerbouchet,
Teggaza et Tinaceur. Le deuxiéme consacrera a la composition en huile a été
prouvée par I’analyse CG-FID, et L'analyse par spectroscopie FTIR a confirmé la

syntheése des biodiesels.
Le manuscrit sera donc articulé de la maniére suivante :

Dans un premier chapitre, nous présenterons succinctement une
description sur le palmier dattier Phoenix dactylifera L. (géographique,
systématique, botanique et morphologique), en se rattachant surtout a leur

composition chimique et a leur production dans le monde et dans 1’ Algérie.

Le deuxiéme chapitre est une ¢tude bibliographique, étudiant tout d’abord
le contexte historique de la production de biocarburants, la classification et les
ressources de ces biocarburants, ses caractéristiques physicochimiques ainsi que
les différents procédés de production de biodiesel. Ce chapitre a aussi porté sur la

consommation mondiale de biodiesel.

Le troisieme chapitre est consacré aux matériels et méthodes mis en ceuvre
dans le cadre du travail expérimental réalisé au laboratoire. Il s’agit d’abord d’une
description morphologique de différentes variétés de palmiers dattiers utilisés
dans ce travail, d’une description détaillée sur la préparation préliminaire des
noyaux de dattes et leur extraction, suivi par le protocole de production de
biodiesel. Ensuite, nous présenterons les différentes méthodes physicochimiques
et les modes opératoires utilisés. La composition en huiles et 1’analyse
spectroscopiques des huiles extraites et des biodiesels synthétisés ont été effectué

par la chromatographie CG-FID et la spectrometre FTIR, respectivement.

Les résultats de I’extraction des huiles, la production de biodiesel, et les
propriétés physicochimiques, ainsi leurs discussions font [’objet du quatriéme

chapitre.
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Nous terminerons par une conclusion rassemblant les résultats les plus

pertinents et quelques perspectives jugées utiles pour ce travail.
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I.1-GENERALITES & HISTORIQUES DU PALMIER DATTIER

Selon Alexander Von Humboldt, « ce qui distingue surtout les palmiers,
c’est une physionomie et un port majestueux qu’il est difficile de représenter par
des paroles... La direction des feuilles est, avec l’axe tracé par leur tige, ce qui

contribue le mieux a donner aux palmiers cet air de majesté souveraine... » [1].

Les preuves de la culture du palmier dattier remontent a 4 000 avant JC.,
dans ce qui est aujourd'hui le sud de I'lrak. Le palmier dattier (Figure 01) se
trouve au Proche-Orient, en Afrique du Nord et sur le continent américain, ou il

est cultivé commercialement en grandes quantités [ 1].

Figure 01 : Photo du Palmier dattier.

L’origine du palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) reste toujours un
probléme, et donne lieu a de nombreuses hypothéses classées en deux groupes.
Celle qui font parvenir le dattier d’une ou de plusieurs especes de Phoenix
réparties dans son aire actuelle de culture et plus ou moins passées dans les
formes cultivées. Celle de second groupe font parvenir le dattier cultivé d’un
Phoenix existant encore dans son aire actuelle de culture ou au voisinage de celle-

ci. La majorit¢ des botanistes sont d’accord pour considérer la zone désertique
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orientale (Irak, Mésopotamie) comme sa partie originelle. 11 a été suggéré que les
Sumériens (4 000— 3000 Avant JC.) étaient les premiers a cultiver le palmier
dattier (Figure 02). Ils ont utilis¢ ses fruits comme aliment de base dans la vallée

du Tigre-Euphrate [2-5].

Figure 02 : Le palmier dattier dans I'ére sumérienne.

1.2- DISTRIBUTION GEOGRAPHIQUE & PRODUCTION MONDIALE

1.2.1- Dans le monde

Le palmier dattier est une plante des déserts chauds, dans le microclimat
oasien. Inexistante dans les déserts froids, elle est cultivée dans la partie sud du
bassin méditerranéen, avec une extension marquée vers les pays du golfe persique
[3]. P. dactylifera est maintenant présent dans les régions tropicales et
subtropicales du monde entier ainsi que dans les régions tempérées et arides des
Etats-Unis, d'Australie, du sud de I'Espagne, de la cdte méditerranéenne d'Afrique

et d'Asie occidentale [6].

Le palmier-dattier peut é&tre cultivé sur les cinq continents du monde,
principalement entre les latitudes 39° nord et 20° sud. Cependant, la principale
région de production est le Moyen-Orient et 1'Afrique du Nord, ou 89% des dattes
sont produites (Figure 03). Ces dernieres années, le nombre de palmiers dattiers

plantés dans cette région a connu une forte augmentation [7].
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Figure 03 : Carte mondiale des pays producteurs de dattes en fonction de la répartition des

surfaces (en gris nuancé) et de la quantité produite (en colonnes).

Le palmier dattier fut introduit sur les cotes orientales de 1’Afrique par les
arabes au début de XVI®™ siécle. Dés le début de XIX®™ siécle, des palmiers
dattiers, en petit nombre, ont été plantés au Pérou, en Argentine, en Afrique du
sud, au Mexique et en Australie. Aux Etats Unis, des plantations de création
récente existent aussi dans la vallée du sud de la Californie, en Arizona et dans le
nord-ouest du Mexique, et quelques plantations en Amérique du Sud importés de
I’Algérie, d’Irak et de I’Egypte, durant les années 1911 et 1922 [3, 8-10]. Il existe
¢galement des plantations de palmiers dattiers dans les déserts australiens du
Queensland. En dehors des régions mentionnées ci-dessus, et lorsque les hivers ne
sont pas trop froids, le palmier dattier poussera, mais ne fructifiera pas

correctement [8].

L'Egypte est le plus grand producteur mondial de palmiers dattiers avec
une production totale atteignant 1603 762 tonnes en 2019. Dans ce pays, les
types de palmiers dattiers sont classés en fonction des conditions géographiques, a
savoir doux (43,5 %), semi-arides (19 %), et arides (2,5 %) (FAOstat, 2019). Sur
le plan agronomique, les palmiers dattiers de ce pays de la Pyramide sont
principalement plantés dans la vallée du Nil, avec une production qui atteint 1/3
de la production nationale de I'Egypte [11]. Le deuxiéme plus grand producteur
mondial de palmiers dattiers en 2019, est 1'Arabie saoudite, avec une production

totale de 1539756 tonnes (FAOstat, 2019), provenant de 25 millions palmiers

11
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pour une superficie de 170000 ha [12]. Suivi par I’Iran (1307 908 tonnes)
(FAOstat, 2019), I’Algérie (1 136 025) [13] et I'lraq (639 315 tonnes) [5] (Figure

04).
|Oman; 372572| |Tunisie; 288 700

|E.A.U; 372572
Soudan; 438 700

Pakistan; 483 071 [ w0
KN
|Iraq; 639315
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Figure 04 : Dix principaux pays producteurs de dattes (en tonnes) dans le monde

(FAOstat, 2019).

Trés peu de cultivars sont cultivés de maniére extensive dans les
principaux pays producteurs. Zahdi ou Zahidi, Khadrawy, Hillawy, Khustawy,
Maktoom, Shalabi, Sukari et Sayer sont couramment cultivés en Irak. Hayani,
Samani, Zaghlol, Saidy et Duwaki sont cultivés commercialement en Egypte.
Saidy et Bikraari en Libye. Boufgouss, Bousthami, Jihel, Bouskri et Mejhoul ou
Medjool au Maroc. Fardh, Naghal, Kamri, Mobsouli et Oum Sila a Oman. Ftimi
en Tunisie. Halawi, Chichap, Shanker, Barhee Shahaani et Bureim en Inde.
Anbara, Khalas, Khasab, Ruzeis, Kheneizy, Sukkary, Duwaiki et Khudairi en
Arabie saoudite. Kabkab, Sayer et Shahani en Iran. Jowan Sor, Karba, Kalud et
Abdandan au Pakistan. Aux Etats-Unis, Medjool, Deglet-Nour, Zahdi, Khadrawi
et Hallawi dominent la production commerciale. En Algérie, les principaux

cultivars sont Deglet-Nour, Ghars et Degla-Beida [3] (Figure 05).
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Anbara Deglet-Nour Medjool

Zahidi

Zaghlol Kabkab

Figure 05 : Quelques variétés de dattes dans le monde.
1.2.2- En Algérie

Le palmier dattier trouve en Algérie un climat favorable a son
développement et a la maturation de ces fruits ; en plusieurs oasis réparties sur le
Sud du pays ou le climat est chaud et sec (zone saharienne), comme Oued-Righ,
Souf, Zibans, Touat, Gourara et le Tidikelt [3, 14]. Le potentiel du palmier dattier
en Algérie, a marqué un progrés important dans les cultivars de palmiers dattiers,

qui ont atteint 18 millions de palmiers, couvrant plus de 350000 ha, ou 11

millions d'arbres sont productifs [15].

L’essentiel du patrimoine est situ¢ dans la partie septentrionale Est et

Centre du Sahara algérien: les Zibans, Oued-Righ, le Souf, la cuvette de Ouargla,
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le Mzab et El-Goléa (Figure 06). Avec ce potentiel, I’Algérie se place en 4°m°
position mondiale avec plus de 70 % constitués de variétés Deglet-Nour, Ghars,

Degla-Beida et Mech-Degla [3].

Figure 06 : Carte de 1'Algérie indiquant les différentes zones des palmiers dattiers [ 13].

Prés d’un millier de cultivars a ¢été inventorié et les trois régions
principales de culture se distinguent sur le plan de la diversité génétique (Tableau
01). A cette catégorie, il faut ajouter un grand nombre de pieds francs « Khalts »
qui poussent au hasard dans les oasis et qui représentent une source appréciable

pour de nouvelles sélections de cultivars appréciables pour leur datte [14].
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Tableau 01 : Inventaire variétal dans les trois régions phoenicicoles d’ Algérie [ 14].

Région NomPre de Cultivars les plus courants
cultivars
Atlas 70 Ghares, Asyan, Feggous
- Saoura 80 Feggous, Hartan, Cherka, Hmira, Deglat Talmine
§ Gourara 230 Hmira, Tinnacer, Takerbouchet
© Touat 190 Teggaza, Aghamou, Takerbouchet
Tidikelt 60 Teggaza, Takerbouchet, Cheddakh, Aggaz
@ El-Ménia 70 Timjuhart, Ghars, Timedwel
é M’Zab 140 Azerza, Ghars, Deglet-Nour, Taddela
Ouargla 70 Ghars, Deglet-Nour, Degla-Beida
Oued Righ 130 Deglet-Nour, Ghars, Degla-Beida
- Souf 70 Deglet-Nour, Ghars, Degla-Beida, Mech Degla
= Zibans 140 Deglet-Nour, Ghars, Degla-Beida, Mech Degla
Tassili 180 Tanghimen, Tabanist, Khadaji
Autres 220 Buzrur, Alig, Buhles, Mech Degla

Du point de vue production, 1’Algéric est classée au 4™ rang mondial
avec une production moyenne annuelle ¢évaluée a plus de 1136025 tonnes de
dattes (FAOstat, 2019) (voir Figure 04), dont 45 % de Deglet-Nour ; au 5°™ rang
lier

pour ses exportations et le pour sa qualit¢ des fruits exportés grace a sa

production de dattes Deglet-Nour [3, 15-18].

Les statistiques montrent que la production de palmiers dattiers en Algérie
est principalement concentrée dans la partie sud-est du pays ou elle représente
76% de la production nationale. La province de Biskra occupe la premicre place
avec une contribution a la production nationale de prés de 31 %, suivie par El
Oued (27 %) et Ouargla (18 %). Les spécificités édaphiques et pédoclimatiques,
ainsi que la gestion des cultures et la valeur marchande des cultivars, justifient
Iimportance de la production dans ces régions. Dans les autres régions, la
production est moins importante, contribuant a 24 % de la production nationale

totale de dattes, répartie comme suit : sud-ouest (15 %) et centre-sud (9 %) [13].

La région d'Adrar a produit 91 360 tonnes de dattes en 2016, ce qui est
représent¢ par la figure 07; provenant de 2.8 millions palmiers pour une
superficie de 29 104 ha [19]. La majeure partie de cette production est exportée

vers les pays voisins sous forme de troc, le reste étant soit consommé localement,
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soit utilis¢ comme alimentation pour le bétail [15]. Contrairement aux palmeraies
du sud-est ou on trouve un potentiel important de cultivars de trés bonne qualité
dattier (Deglet-nour, Ghars...etc), le patrimoine pheenicicole de la région d’Adrar
est constitué¢ essentiellement de cultivars dits “khalts” comme Tilemsou ou

Hmira, Tinaceur, Takareboucht, Deglet-Talmine, ...etc. [20].

Autres

Takerbouchet
5%

Tinacer = Teggaza
15% 17%

Figure 07 : Répartition de la production de dattes dans la région d’Adrar [21].

1.3- DESCRIPTION SYSTEMATIQUE ET BOTANIQUE

1.3.1. Description botanique

Le nom botanique du palmier dattier (Figure 08) est Phoenix dactylifera
L., c'est un membre important de la famille Acéracées (Palmacée) sous famille
des coryphénes. La Palmacée est, une famille des angiospermes monocotylédones
comprenant environ 200 genres et 1500 espéces. Le genre Phoenix
(Coryphoideae Phoeniceae) est 'un de ces 200 genres; il contient une douzaine
d’especes, dont Phoenix dactylifera L. « Phoenix » proviendrait de phoinix, nom
utilis¢é par les grecs pour le dattier. En effet, les grecs de I’Antiquité le
considéraient comme [’arbre des phéniciens qui [’avaient introduit en Grece.
Selon une autre hypothése, le nom « Phoenix » est dérivé de l'oiseau légendaire
de la Grece ancienne; qui était capable de renaitre de ses cendres. Ce nom aurait
été attribué au palmier en raison de sa capacit¢ a survivre apres avoir été

partiellement brulé. Le nom «dactylifera » dérivé du latin dactylis, dérivant du
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grec dactylus signifie « doigt», en tenant compte de la forme du fruit (la datte),

associé¢ au mot latin fero, porté, en référence aux fruits [1, 6, 16—17].

1 : Erigé (Exp : Deglet-Nour) ; 2 : Sphérique (Bser Helou) ; 3 : Retombante (Ghars).

Figure 08 : Port de la plante [22].

En 1986, Dransfield et Uhl ont classifi¢ le palmier dattier comme

suit [17]:

Groupe : Spadiciflora ;

Ordre : Palmea ;

Famille : Arecacea (Palmaceae) ;
Sous-famille : Coryphyoideae ;
Division : Phoeniceae ;

Genre : Phoenix ;

AN N N NN

Espece : dactylifera L.

I1 a longtemps ¢été suggéré que le Phoenix dactylifera ne s'agit peut-€tre
méme pas d'une espéce, mais d'un cultigéne dérivé d'une espéce connue dans la
nature comme Phoenix sylvestris, ou produit par hybridation entre deux ou
plusieurs espéces. Cependant, les données moléculaires ont démontré que
Phoenix dactylifera est une véritable espéce, complétement distincte de toutes les

autres especes de son genre Phoenix [23].
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Cependant, le palmier dattier P. dactylifera est une espéce pérenne et
dioique ; dont les organes males et femelles sont portés par des arbres séparés.
C'est l'arbre le plus haut de toutes les especes de Phoenix, et dans certaines
conditions, le tronc non ramifié peut atteindre plus de 30 m de hauteur [6].

Les especes du genre Phoenix sont tellement proches morphologiquement
qu’il est méme parfois difficile de les distinguer. Cette ressemblance provoque
une confusion sur le nombre exact d’espéces. Une confusion qui est également
due au fait que tous les Phoenix posseédent 36 chromosomes et qu’ils peuvent
ainsi s’hybrider trés facilement entre eux [17].

En observant le palmier dattier, on dirait que c’est un arbre, mais en fait, il
s’agit d’'une monocotylédone comme le mais. Il n’a pas de tronc mais un stipe. Le
palmier dattier dispose d’un appareil végétatif (stipe et palmes), d’un systéme

racinaire et d’un appareil reproducteur (Figure 09) [17].
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Figure 09 : Figuration schématique du palmier dattier [24].
1.3.2. Stipe

P. dactylifera a un apex de pousse terminal (porté sur un stipe) (Figure 10)
qui assure sa croissance dans le sens de la longueur avec un systéme racinaire tres

développé [6].

19



Chapitre I Etude Bibliographique du Palmiers Dattiers

1 2

1 : Cylindrique ; 2 : Conique.
Figure 10 : Forme du Stipe [22].

1.3.3. Feuilles

Les feuilles ou les palmes (Djérid, en Arabe) (Figure 11) sont grandes
(4-5 m de large), longues (4-8 m) et pennées ; elles poussent en alternance du sol
vers le haut en forme de spirale sur le tronc, avec un enrobage en rosettes

terminales denses ou en couronne de 100—120 feuilles [6].
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Figure 11 : Palme (Feuille) [6].
1.3.4. Fruit

Le palmier dattier représente plus de 3 000 variétés que l'on trouve dans le
monde entier, dont la forme, la taille et le poids varient. Il y en a environ plus de
800 en Algérie, 244 au Maroc, 250 en Tunisie, 370 en Irak, 400 en Iran, et de
nombreuses variétés supplémentaires dans les autres grands pays producteurs de
dattes. Les dattes sont généralement de forme oblongue, bien que certaines

variétés puissent étre presque rondes (Figure 12) [6, 21, 25].

000000A

1 : Sphérique (Ex : Tantabucht) ; 2 : Sub Sphérique (Ex : Bser-Helou) ; 3 : Ovoide (Ex : Beyd-
Hmam) ; 4 : Sub Cylindrique (Ex : Deglet-Nour) ; 5 : Cylindrique (Ex : Mejhoul) ; 6 : Piriforme
(Ex : Ghars) ; 7 : Courbée (Ex : Garn-Gzal).

Figure 12 : Forme du Fruit (Datte) [22].
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Le développement des fruits de dattes est divisé en cinq étapes, Hababouk,

Kimri, Khalal, Rutab (semi-miires) et Tamar, et les dattes sont généralement

4
T

Tamer

Figure 13 : Cinq stades de croissance des dattes [26].

récoltées au stade de la maturité compléte du Tamar (Figure 13) [25].

A s
CI— T

Hababauk Khalal

La longueur de datte varie de 1,8 a 11,0 cm et la largeur de 0,8 a 3,2 cm
(Figure 14), le poids moyen par fruit est de 2 a 60 g. Les fruits sont verts et

tourmentés, mais ils deviennent jaunes et glabres lorsqu'ils arrivent a maturité. Il a

une pulpe comestible aigre-douce [1, 6].

base du fruit

hile (coté périanthe)

cavité «——] longueur cavité

graine -

" sommet du fruit
(coté opposé au périanthe)

Figure 14 : Longueur/Largeur de la cavité de la datte [22].

La datte comporte un mésocarpe charnu (pulpe) protégé par un fin

péricarpe et un tégument interne blanc et fibreux, I’endocarpe directement

appliqués sur le noyau (également appelée aussi la graine) (Figure 15) [27].
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Figure 15 : Forme de la chair (Mésocarpe/Epicarpe) [22].

Les palmiers dattiers commencent a porter leurs fruits a l'age de 4 a 5 ans
et atteignent leur pleine maturit¢ a l'age de 10 & 12 ans, en fonction des conditions
locales affectant le taux de croissance et de développement. Les fleurs sont

portées en brins sur les hampes (Figure 16) au sommet de I'arbre [§].

epillets

partie avec fruit
» derniére ramification

longueur de la
partie ramifiée

partie sans fruit » premiére ramification

longueur
pedoncule

Figure 16 : Longueur de la partie ramifiée de la hampe florale [22].

Le nombre de hampes par arbre varie de trois a dix et chaque hampe
contient des centaines d’épillets (Figure 17) et des milliers de dattes. Le poids
moyen des hampes varie de 5 a 20 kg. Un palmier peut produire jusqu'a 100 kg

par an, certains cultivars ayant un rendement moyen par arbre de 180 kg [8].
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1 2 3

1 : Rectiligne ; 2 : Sinueuse ; 3 : Tres Sinueuse.
Figure 17 : Forme des épillets [22].

1.3.5. Noyaux

Comme pour la datte, les caractéristiques des noyaux varient grandement
selon la wvariété, les conditions environnementales et les conditions de croissance.
Le poids des noyaux varie de 0,5 a 4 g, la longueur de 1,2 a 3,6 cm et la largeur
de 0,6 a 1,3 cm (Figure 18). Le noyau est généralement oblong, rainuré
ventralement, avec un petit embryon et un endosperme dur fait d'un dépdt de

cellulose a l'intérieur des parois cellulaires [1].

face ventrale face dorsale

longueur

pore germinatif

largeur

Figure 18 : Longueur et largeur du noyau [22].

Les noyaux de dattes (Figure 19) sont inodores et ont une couleur brune

claire a brune foncée et un goit sans saveur avec une légére amertume [28].
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QU0

1 : Ovoide (Ex : Tantabucht) ; 2 : Coniforme (Ex : Horra) ; 3 : Fusiforme (Ex :
Deglet-Nour) ; 4 : Sub Cylindrique (Ex : Ghars) ; 5 : Piriforme

Figure 19 : Formes de noyau [22].
L.4- REPRODUCTION DU PALMIER DATTIER

Les palmiers dattiers sont des fruits anciens ayant une valeur
nutritionnelle, médicinale et économique importante. Ils sont multipliés par deux
techniques : la multiplication des noyaux et la multiplication des ramifications. La
propagation des semences est la méthode de propagation la plus facile et la plus
rapide, mais ce n'est pas une technique de propagation précise parce qu'il n'y a pas
deux semis qui se ressemblent. En raison de sa diversité, l'approche par les
semences ne peut étre utile qu'a des fines sélections. Les noyaux de dattes sont
donc jetés ou utilisés comme fourrage pour les bovins, les moutons, les chameaux
et les volailles. L'utilisation de noyaux de dattes pour Il'alimentation animale de

manicre traditionnelle reste probablement la pratique la plus courante [1, 29].

Les palmiers dattiers issus de ramifications commencent a porter leurs
fruits dans un délai moyen de 5 a 8 ans aprés la plantation ; ils atteignent leur
maturité vers 1'age de 30 ans. D'autre part, la germination des noyaux est la plus
facile, mais les semis peuvent prendre jusqu'a 10 ans avant la floraison et la

fructification [6].
1.5- ECOLOGIE DU PALMIER DATTIER

Selon les individus et les cultivars, [’activit¢ végétative du palmier se
manifeste a partir de 7 a 10 °C, avec une activit¢ maximale a 38°C. Le palmier
n’est pas géné par les températures basses. Cependant, [’activité végétative
décroit rapidement au-dela de 38 a 40 °C [17, 30]. 11 est constaté aussi que
I’action du froid se manifeste a des températures variables selon les cultivars,
I’age de I’individu et la durée de son action. En Algérie, une température de 12 °C

cause le desséchement total des palmes sauf celles du coeur [30].
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Pour mirir, les dattes ont besoin de chaleur estivale, sans excés, au risque
de casser le cycle d’évolution et d’une hygrométrie relativement faible. Le
palmier a des folioles sur les palmes facilitant [’activit¢ photosynthétique. En
période de floraison, les pluies violentes nuisent a une bonne fécondation des

fleurs et favorisent aussi les maladies cryptogamiques [17].

Concernant les besoins pédologiques, le palmier dattier est considéré
comme une plante peu exigeante et utile. Il pousse sur des sols de formation
désertique et semi-désertique, la ou d’autres plantes ne pourraient pas pousser.
Cette robustesse fait qu’on peut trouver le palmier sur des sols trés sableux a tres
argileux [17]. Le comportement du palmier dattier differe selon le type de sol. Il
préféere les sols légers avec une salinité inférieure a 10 %, ou il croit plus
rapidement, entrant en production plus précocement, de meilleures qualités, plus
homogenes et plus abondantes qu’en sol lourd. Le palmier dattier supporte les
sols salés quand ils regoivent de fortes irrigations et que le drainage est efficace.
On obtient une croissance normale du palmier dattier et bonne production que si
le sol permet la pénétration de 1’eau a une profondeur de 2 a 2,5 m. Les plus

belles palmeraies se trouvent sur des sols limoneux sableux [30].

Toutefois, le palmier dattier reste une plante résistante a la salinité car il
peut tolérer jusqu’a 15 g/L de NaCl. Certaines variétés de palmier dattier tolérent
une salinit¢ de plus de 22 000 ppm, soit une conductivité électrique (CE) de 34
dS.m™'. Cependant, la croissance et le rendement sont affectés par une trés forte
salinité : le rendement baisse de 50 % a 11 500 ppm et 100 % a 20 500 ppm (18-
32.dS.m™) [17].

Le palmier dattier a besoin d’azote, de phosphore et de potassium pour sa
croissance et sa production de dattes. Pour un palmier, une production de 40 kg de
dattes nécessite 0,6 kg d’azote, 0,08 kg d’acide phosphorique et de 0,26 kg de
potasse par an [17]. Les premiéres études sur la fertilisation du palmier dattier ont
été entreprises au Sud-est Algérien en 1920, ils ont abouti & une formule de
10/10/20 appliquée a la dose de 3 kg par palmier apportée a un hectare. Apres 17
ans; les mémes auteurs signalent que les études ont ét€é reprises dans le sud
algérien et ils ont défini les besoins du palmier dattier en éléments fertilisant

nécessaire pour élaborer une récolte de 50 kg de dattes Deglet-Nour et la pousse
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des palmes de I’année, ils sont de I'ordre de 45,05 kg/ha d’azote, 13,53 kg/ha de
phosphore et 81,18 kg/ha de potasse. La fumure organique recommandée est de
20 kg/palmier/an pendant les trois premieres années et de 100 kg/palmier/an pour

les arbres de plus de deux ans [30].
1.6- DIFFERENTES UTILISATIONS DU PALMIER DATTIER

Le palmier dattier a toujours joué¢ un rdle essentiel dans I'alimentation des
habitants des pays producteurs de dattes. Presque toutes les parties de Phoenix
dactylifera L. sont traditionnellement utilisées comme aliments ou dans la
médecine populaire. Le palmier dattier est un arbre connu d'intérét majeur en
raison de sa valeur nutritive élevée et de ses fruits recherchés. Outre les avantages
nutritionnels, les dattes ont été associées a plusieurs effets biologiques,
notamment les effets antioxydants, antimutagenes, anti-inflammatoires,

anticancéreux, antimicrobiens et immunostimulants [6, 31-34].

Dans la médecine populaire, les dattes sont utilisées dans le traitement de
la coqueluche, de la leucoderme et d'autres maladies de la peau. En Egypte, les
dattes sont utilisées pour les hypoglycémiants oraux et les antidiabétiques, et
I'extrait aqueux de mésocarpe est utilis€ dans la médecine populaire soudanaise
pour le traitement de l'ictére. Traditionnellement, les fruits du palmier dattier sont
utilisés en médecine comme sirops recommandés (Robb) pour le traitement des
maladies du foie et pour les femmes enceintes avant et apreés l'accouchement ; de
plus, les fruits du palmier dattier ou sirops de dattier sont un composant des

boissons, confiseries, produits de boulangerie et glaces [6].

Le reste (résidus) des dattes, qui constitue les dattes communes, qui ne
sont pas appréciées par la société et qui est commercialis¢é avec beaucoup de
difficultés sur les marchés locaux. 30% de ces résidus ne sont pas de qualité

satisfaisante et sont principalement utilisés pour l'alimentation pour le bétail [15].

Outre sa production de dattes pour I’alimentation humaine, le palmier
dattier, offre une large gamme de sous-produits exploités par la population

saharienne, a savoir : [16]

- Le vinaigre, 1’alcool et les levures, par fermentation microbiologiques des

dattes communes ;
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- La farine de dattes utilisées dans la panification ;

- Le jus de dattes, par extraction, utilis¢€ comme sucrerie ;

- Le tronc d’arbre, utilis¢é dans I’¢bénisterie traditionnelle, bois de chauffage
et charpentes de batiments ;

- Les palmes séches, utilisées comme clotures, brises vent, dans Ia
confection de couffins, de chapeau, etc. Ils peuvent méme servir en

industrie de papier.

Au fil des siécles, l'utilisation des produits du palmier dans les régions
productrices de dattes s'est répandue dans tous les secteurs de 1'économie, de
l'agriculture au transport et a la construction, en passant par l'usage domestique et
les centres urbains. A l'occasion, la production de ces produits du palmier a égalé

ou est devenue plus importante que la récolte de dattes elle-méme [35].

En période de pénurie alimentaire, l'intérieur du tronc a ¢été pulvérisé et
transformé en wune farine grossiére pour la consommation humaine. Mais
l'utilisation principale du tronc est son bois, qui intrinséquement n'est pas de
grande qualité a cause des faisceaux vasculaires grossiers, mais qui a une grande
résistance a la traction. Son utilisation est donc orientée vers l'exploitation de

cette caractéristique comme pour les poteaux, les poutres, etc. (Figure 20) [35].

E

Figure 20 : Troncs de palmier utilisés pour la fabrication de toits.
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A cette fin, ils peuvent étre utilisés entiers ou fendus en deux ou en quatre.
Les demi troncs ¢évidés sont utilisés comme conduits d'eau ou, sur de plus petites
longueurs, comme mangeoires et abreuvoirs. Sciés en planches grossieres, ils sont

transformés en portes (Figure 21), volets et escaliers pour les maisons [35].

Figure 21 : Troncs de palmier dattier utilisés pour la fabrication de portes.

Chaque année, dans des conditions de croissance normales, une moyenne
de 12 a 15 nouvelles feuilles sont formées par le palmier et, par conséquent, on
peut s'attendre a ce que la méme quantité soit coupée dans le cadre de I'entretien
du palmier. Si l'on considére des centaines ou des milliers d'arbres, cela peut
conduire a un grand nombre de feuilles disponibles chaque année. Les feuilles
offrent les possibilités d'utilisation finale les plus variées, qui sont examinées en

fonction des différentes parties dans lesquelles la feuille peut étre divisée [35]:

1- Les feuilles entiéres sont utilisées comme cloture en les enfongant dans le
sol et en les maintenant ensemble avec deux ou trois couches de corde faites
de folioles, ou comme cloison dans les maisons et les clotures de terrasses
pour assurer l'intimit¢ tout en maintenant une certaine ventilation (Figure
22). Lorsque de la boue est utilisée dans la construction d'une maison, des
feuilles entieres de palmier dattier peuvent é&tre posées sur les poutres du
plafond (faites du tronc) en une épaisse couche sur laquelle une couche de

boue est versée pour former le premier étage ou la couverture du toit.
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2.

Figure 22 : Tressage de feuilles de palmier dattier pour la construction d’un abri.

Habituellement, la base de la feuille est coupée et traitée séparément tandis
que le "baton" restant (encore appelé nervure médiane pour simplifier la
nomenclature), une fois débarrassé des épines et des folioles, est utilisé a
différentes fins. Trempées dans l'eau, redressées et fixées et maintenues
étroitement ensemble par des traverses percées a travers elles, les nervures
médianes font des planches de construction efficaces d'environ 50 x 200 cm,
et utilisées comme cloisons ou toitures.

Les feuillets sont principalement utilisés dans des tresses qui sont cousues
ensemble dans un large éventail de paniers et de sacs, mais aussi de nattes et
d'articles plus petits comme des éventails et des chapeaux, des paniers, des

vases, des cordons et des boites de dépdts (Figure 23).
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Figure 23 : Récipients a usage domestique et cordons fabriqués a main a partir de feuillets

de palmiers dattiers.

Habituellement, les palmiers dattiers produisent de grandes quantités de
déchets agricoles et, selon une estimation, chaque palmier dattier produit environ
20 kg de feuilles séches par an. D'autres déchets tels que les noyaux de dattes
représentent en moyenne 10 % des fruits de dattes. Bien que ces déchets agricoles
soient constitués de cellulose, d'hémicelluloses, de lignine et d'autres composés
qui pourraient étre utilisés dans de nombreux processus biologiques, ils étaient
brilés dans les fermes, ce qui constituait une grave menace pour l'environnement.
[25]. I1 existe un large éventail de technologies physicochimiques, thermiques et
biochimiques pour [l'utilisation durable de la biomasse du palmier dattier. En
outre, le palmier dattier a une forte teneur en maticres solides volatiles et une
faible teneur en humidité. Ces facteurs font des résidus du palmier dattier une

excellente ressource de biomasse dans les pays producteurs des dattes [24].

Le déchet de palmiers dattier est une ressource énergétique renouvelable et
durable qui n'est pas trés utilisée dans les industries. La datte est riche en sucres
biodégradables, fournissant aprés la fermentation du bioalcool, de 1’acide citrique
et de I’amylase. En effet, grace aux biotechnologies modernes, il est possible de
valoriser les déchets de palmier dattier par bioconversion et de les commercialiser
sur les marchés locaux, nationaux et internationaux sous forme de nouveaux

produits a valeur ajoutée acceptable comme le bioéthanol [36-37].
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Un produit semblable au café est fabriqué a partir des noyaux de dattes en
les séchant, en les torréfiant et en les broyant de la méme maniére que les graines
de café, pour produire un café sans caféine. L'huile de noyaux de datte a été
utilisée pour remplacer les portions d'autres huiles végétales; comme dans les
crémes pour le corps, les shampooings et les formulations de savon a raser, et, en

général, la qualité de ces compositions cosmétiques est encourageante [1].

Les noyaux de palmier dattier contiennent une quantit¢é importante de
I’huile qu'il faut caractériser pour déterminer les composants constitutifs, les
activités biologiques et sa stabilité. Ainsi, les noyaux contiennent de grandes
quantités de fibres et, éventuellement, d'amidon résistant qui peuvent avoir des
effets bénéfiques potentiels sur la santé. D'autres recherches sont nécessaires pour
caractériser les composants isolés et identifier les constituants bioactifs ayant des

activités antimicrobiennes, antioxydantes...etc. [28].

Les déchets de palmier dattier comme les palmes sont un résidu agricole
abondant et peuvent étre utilisés pour le renforcement de plastique. Dans [’étude
de Chihaoui et al. 2021, la valorisation des résidus du palmier dattier incorporé
comme renforcement pour le polypropyléne, a ¢été étudiée en employant des
procédés a haut rendement suivant des traitements mécaniques, chimiques et
enzymatiques [38]. Une autre étude récente de Zrelli et al. 2022 visait a valoriser
les déchets du palmier dattier par l'extraction de la lignine a partir des noyaux,
palmes pétioles, ¢épillets et fibrille de palmier dattier, pour la modification de
membranes polymériques. Les lignines extraites ont été ajoutées a la solution
polymeére, préparée a partir de déchets plastiques, pour produire des membranes

[39].

Des ¢études de recherches telles que les travaux de Habchi et al. 2020 et
Benabderrahim et al. 2018 ont évalués le compost de P. dactylifera comme

engrais organique riche en azote pour la luzerne (Medicago sativa L.) [40—41].
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1.7- COMPOSITION CHIMIQUE DES DATTES & NOYAUX DU
PALMIER DATTIER

L'importance nutritionnelle des dattes, ainsi que les effets bénéfiques de
ces merveilles naturelles sur la santé; prouvent que les fruits contiennent des
variétés de composants de stérols et de polyphénols, notamment des acides
phénoliques, des hydroxycinnamates, des glycosides flavonoides, des coumarines,
des alcaloides, des oligomeéres pro—anthocyanidines, des caroténoides et plus
encore (Figure 24). Bien que leurs concentrations et leurs rapports dépendent du
stade du ramassage, du type, du lieu et des conditions pédologiques des fruits [0,

31-32, 42].
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Figure 24 : Structures de quelques composés chimiques présents dans les dattes.
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Les fruits de palmier dattier peuvent étre consommés avant ['étape finale
de maturation ou aprés une maturation complete. En général, ces dattes
fournissent un large éventail de nutriments essentiels, et elles sont bien connues

comme ¢tant une trés bonne source de potassium alimentaire [6, 32, 43].

Le taux d'humidit¢ des fruits du palmier dattier diminue considérablement
a mesure qu'ils mdrissent, et il est d'environ 24,2 % au stade de pleine maturité
(stade Tamar) et atteint 4-10 % aux dates séches [32, 43]. En outre, les fruits

contiennent des sels minéraux (0,10 a 916 mg/100 g de poids sec) [43].

Les fruits du palmier dattier contiennent une forte concentration de sucre,
qui est considérée comme le principal composant. La teneur en sucre des dattes
miures est d'environ 70-80 % ; les 20 % restantes sont constitués de protéines, de
fibres et d'oligo-¢léments dont le bore, le cobalt, le cuivre, le fluor, le magnésium,

le mangangse, le sélénium et le zinc [6, 32, 43].

Il a ét¢ noté¢ que les dattes accumulent la plus grande partie de leur sucre, a
la fois le type saccharose (Figure 25) et le type sucre réducteur, pendant la phase
de coloration, au cours de laquelle la couleur des noyaux passe du blanc au brun a

la fin [6, 32].

OH
HO O, oH
HO
Ot o4l
OH
OH
Saccharose

Figure 25 : Structure chimique de Saccharose.

Les substances responsables du brunissement enzymatique des fruits du
palmier dattier sont souvent le glycoside d'acide caféique, l'acide 3-O-
caffeoylshikimique (communément appelé acide dactylifirique) et ses isomeres
(Figure 26). Au cours du processus de maturation de ces dattes, les substances
solides non solubles sont progressivement décomposées par des enzymes en

composés plus solubles, ce qui rend le fruit plus tendre et plus onctueux. Les
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polyphénols, y compris les tanins, présents dans les fruits frais du palmier dattier

peuvent représenter jusqu'a 3% du poids sec du fruit [6].

O OH
0O
HO
0 " “OoH
HO -
N 0% YT SoH HO
OH
HO
Acide 3-O-caffeoylshikimique Acide caféique

Figure 26 : Structures chimiques de I’acide caffeoylshimique et caféique.

De nombreux auteurs signalent que les dattes de palmiers au stade de
maturation —ou  elles sont normalement et principalement consommées—
contiennent deux groupes de substances importantes pour la nutrition (vitamines
A, Bl, B2 et niacine B3) ; cependant, d'autres vitamines, notamment la vitamine

C sont insignifiantes (Figure 27) [6, 32, 43].

=

WOH

HO Niacine (Vitamine B3)

Acide Ascorbique (Vitamine C)
OH
Riboflavine (Vitamine B2)

Figure 27 : Structures chimiques de quelques vitamines présentes dans les dattes.

La teneur en protéines de la datte de palmier dattier varie de 2,3 a 5,6 %,
avec 23 modéles différents d'acides aminés favorables aux besoins humains,
contrairement aux nombreux modéles d'acides aminés présents dans les fruits les
plus populaires, comme les bananes, les pommes et les oranges. Des études ont
remarqué que l'acide aspartique, la proline, la sérine, l'acide glutamique, la
thréonine, l'alanine et la glycine se trouvent dans les dattes (Figure 28), de plus,
l'isoleucine est présente dans les dattes a plus de 800 fois la quantité présente dans

la pomme. La teneur en lysine des dattes représente prés de 2 000 fois celle des
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pommes, prés de 5000 fois celle des oranges et plus de 2000 fois celle des

bananes [6, 32, 43].

0 H O 0 o) o)
OH HO OH HO OH
OH NH N OH
. 2 H NH, NH,
Acide aspartique Poline Sérine Acide glutamique
OH O 0 CHy; O
HC 0 g
3 OH H;C
H;,C)\H‘\OH \‘)}\ HZN\)J\ \/\H‘\OH
Thréonine Alanin Glycine Isoleucine
O
H,N
OH
NH,

Lysine

Figure 28 : Structures chimiques de quelques acides aminés présents dans les dattes.

Les noyaux de dattes, font partie intégrante du fruit dattier, qui est
composé d'un péricarpe charnu. Les noyaux représentent entre 10 et 15 % du
poids de la datte, selon la variét¢ et la qualité. Ainsi, selon les statistiques de
FAO, 2018; environ 800000 tonnes de noyaux de dattes sont produites
annuellement. Comme on sait aussi que les noyaux de dattes contiennent des
composés bioactifs précieux, l'utilisation de ce sous-produit est hautement

souhaitable pour l'industrie des dattes [1].

La pulpe du palmier dattier contient 0,2—0,5 % d'huile et le noyau contient
7,7-12 % d'huile. Les huiles les plus abondantes dans le fruit du palmier dattier
¢taient les acides: oléique (C18:1 n-9) et laurique (CI12:0), suivis des acides :
palmitique (C16:0), linoléique (C18:2 n—6) et myristique (C14:0), qui
représentent environ 90 % des acides gras totaux (Figure 29) [6, 32]. On sait que
l'acide oléique domine preés de la moitié des acides gras dans la plupart des
noyaux, cependant, la teneur moyenne en huile dans les variétés de palmier dattier
est d'environ 6,7 %, avec les pourcentages les plus élevés d'acides gras insaturés

et saturés parmi les cultivars qui étaient liés aux acides oléique et laurique [6].
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O
Acide laurique 0

Acide myristique 0

/\/\/\/\/\/\/\)J\O”

Acide palmitique

Acide oléique
0]

Acide linoléique

Figure 29 : Structures chimiques de quelques acides gras présents dans les dattes.

Les noyaux de dattes contiennent 7,1-10,3 % d'humidité, 5,0-6,3 % de
protéines, 9,9-13,5 % de maticres grasses, 4651 % de fibres de détergents
acides, 65-69 % de fibres de détergentes neutres et 1,0-1,8 % de cendres. Plus de

la moiti¢é des protéines du noyau n'ont pu E€tre extraites consécutivement avec du

NacCl, de I'¢thanol et de 'acide acétique [28].
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Chapitre I1 Biocarburants & Production du Biodiesel

II.1- GENERALITE

La raret¢ des combustibles fossiles classiques, les émissions croissantes de
polluants générés par la combustion et leurs colits croissants rendront les sources
de biomasse plus attrayantes. D'autre part, l'utilisation de la biomasse, a laquelle
de nombreuses personnes s'intéressent déja, présente les propriétés d'€tre une

source de biomasse et une source neutre en carbone.

Le biocarburant a ¢été reconnu comme un carburant alternatif potentiel
dans le scénario de transport de l'avenir. Le biocarburant pourrait étre un
remplacement positif du combustible fossile car il pourrait atténuer les demandes
excédentaires de ce dernier dans un avenir proche et pourrait également réduire
les ¢émissions de carbone [1]. Les biocarburants sont produits a partir de
ressources renouvelables issues de la biomasse, comme les plantes, les sous-
produits animaux ou les micro-organismes, méme si l'huile d'arachide a été

utilisée pour la premicre fois comme carburant diesel il y a environ un siecle [2].

En général, les biocarburants sont des carburants liquides (comme: le
méthanol, I’éthanol, 1’essence, le biodiesel ou le diesel Fischer Tropsch) gazeux
(Phydrogene, le méthane, et le GPL: Gaz de Pétrole Liquéfié) et solides (les
houilles, le bois ou le charbon du bois), qui sont principalement produits a partir
de la biomasse. Les biocarburants renouvelables et neutres en carbone sont
nécessaires pour assurer la durabilit¢ environnementale et économique [3]. Les
biocarburants ont ¢ét¢ mis au point comme un remplacement écologiquement et

socialement acceptable des hydrocarbures fossiles [4].
I1.2- CONTEXTE HISTORIQUE

Contrairement a la perception générale selon laquelle les biocarburants
sont une classe émergente de vecteurs énergétiques, l'histoire de la production de
Iiéme

biocarburants remonte au XV siecle, lorsque les Assyriens, puis les Perses,
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ont utilisé le biogaz pour le bien de la sociét¢ urbain. Un résumé historique de la

production de biocarburants est présenté au Tableau 02 [5].

Tableau 02 : Evénements initiaux des biocarburants.

Type de Année

biocarburant d'apparition Pionniers Région Autres notes

- Au XVII¥m si¢cle, Van Helmont rapporte
qu'un gaz inflammable est produit a partir de
maticres organiques décomposées.

Biogaz XVIieme Perses and Moyen- - John Dalton et Humphrey Davy ont été les

(biométhane) Siecle Assyriens Orient premiers scientifiques a réaliser

indépendamment la nature du gaz inflammable
sous forme de biométhane pendant la premicre
décennie du XIXe siécle.

La production de Biobutanol a augmenté
pendant les deux guerres mondiales dans de

Biobutanol 1861 L. Pastor France nombreux pays, mais l'utilisation du
biobutanol a ensuite diminué en raison du coft
¢levé des maticres premicres.

En Allemagne, en 1893, le développement du
premier modele de Rudolf Diesel, un cylindre

E. Duff .
Biodiesel 1853 an duJ.y B d'ej fer .de‘IO pieds derlong avec .un \’zolantA
. d'inertie a sa base, a également joué un role
Patrick . . . .
important dans l'introduction mondiale du
biodiesel.
La production de biohydrogéne a été signalée
pour la premicere fois dans une algue,
. . . Chlamyd. inhardti. Au XX siécle,
Biohydrogéne 1939 H. Gaffron  Etats-Unis ariyaomonas remnarai. Al stece

A. Melis (Université de Californie) a expliqué
que les enzymes sont responsables de la
production de biohydrogene.

- Dans une enquéte menée par Eugen Langen,

Samuel Morey et Nicholas Otto ont utilisé des

mélanges de bioéthanol dans des moteurs a
Bioéthanol 1859 E. Drake Etats-Unis  combustion interne.

- Henry Ford a également joué un role

important dans le développement de I'industrie

du bioéthanol.

I1.3- CLASSIFICATION DES BIOCARBURANTS

L'un des principaux facteurs a considérer dans la production de
biocarburants est la matiére premicre, c'est-a-dire les matiéres premicres utilisées

dans ce processus (Figure 30). Non seulement le colt final est-il directement
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proportionnel au prix des matieres premicres disponibles, mais une grande partie
du processus est liée aux différents prétraitements requis pour différentes maticres
premicres. Cela signifie qu'en choisissant ou en adoptant la bonne mati¢re
premicre, il est possible d'obtenir simultanément des avantages tels qu'un
rendement élevé et un faible colt de production, des procédés durables et des

problémes environnementaux moindres [5].

Biocarburants

Noyaux, céréales ou sucres. Lignocellulosiques biomasse. Algues, herbes marines.
-Bioéthanol ou butanol par -Bioéthanol ou butanol par - Bioéthanol issu d'algues et
fermentation de sucres (canne a hydrolyse enzymatique. d'algues marines.
sucre, betterave a sucre, etc.) ou -Biométhane par digestion
d'amidon (blé¢, pomme de terre, anaérobie. - Biodiesel provenant d'algues.
mais, etc.) -Méthanol, éther diméthylique,
-Biodiesel par transestérification etc. par des  procédés -Hydrogene d'algues vertes et de
d'huiles végétales (tournesol, thermochimiques. microorganismes.

palme, soja, etc.)

Figure 30 : Différentes matieéres premicres de biocarburants.

Selon les matiéres premieres utilisées dans la  production de

biocarburants ; on peut les classifier en :
I1.3.1- Biocarburants de premiére génération

Les biocarburants de premiére génération sont produits a partir de
semences et de plantes comestibles. Ce groupe comprend principalement le mais,
le bl¢, la canne a sucre, la betterave a sucre et le manioc, ainsi que le tournesol, le
soja, le colza, le palmier. Ces matiéres premicres peuvent éEtre converties en
biocarburants : bioalcools et biodiesel ; par des procédés tels que la fermentation

et la transestérification, respectivement [5-6].

a) Ressources de bioalcools
» Canne a sucre: La canne a sucre (Saccharum officinarum L.)

appartient a la famille des graminées (Poaceae). La canne a sucre est la maticre
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premic¢re la plus importante pour la production de bioéthanol fermenté [5]. Le
bioéthanol est produit dans des usines de production mixte sucre-bioéthanol (le
type le plus courant d'usines de bioéthanol, produisant a la fois du bioéthanol et
du sucre cristallis¢) et dans des distilleries autonomes (produisant uniquement du
bioéthanol) [7].

» Sorgho : Le sorgho (Sorghum bicolor L.), un genre d'herbe comptant
plus de 30 espéces, est une autre plante comestible ; les noyaux produits sont
utilisés pour fabriquer des céréales, du pain et ..etc.,, tandis que les résidus
peuvent étre utilisés comme aliments pour animaux [5]. Les tiges de sorgho sont
riches en sucres solubles (glucose, saccharose et fructose) et en glucides
insolubles (cellulose et hémicellulose) (Figure 31) et servent de source d'énergie
pour la production de biocarburants. Le jus sucré de la tige de sorgho est fermenté

pour produire de I'é¢thanol, qui est utilisé comme carburant [§&].

OH
o HO OH
HO © d o
OH
OH
Cellulose

HO

o q HO o 0
ow )
Ho A A NN o
oo OH HO

0

0

OH

HO

H,CO 0 HOH,C OH
HOOC

Hémicellulose

Figure 31 : Structure chimique de la cellulose et de I’hémicellulose.

La bioconversion des hexoses devrait théoriquement donner 51,1 %
d'¢thanol et 48,9 % de dioxyde de carbone. Le saccharose, le glucose et le
fructose sont les sucres fermentescibles du sorgho sucré : il a été suggéré d'utiliser
une moyenne des valeurs de ces sucres pour calculer le rendement théorique en
alcool. Sur cette base, chaque kilogramme de sucre fermentescible de sorgho

sucré produirait 663 mL d'éthanol [9].

> Mais et blé: Le mais et le blé sont cultivés et utilisés non seulement

comme produits alimentaires et fourragers, mais aussi comme matiéres pour la
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production des biocarburants dans de nombreux pays, ce qui a suscit¢ la
controverse sur la concurrence entre les biocarburants de premiere génération et
le marché alimentaire. La production de bioéthanol par fermentation biologique
de sucres extraits de plantes riches en sucre (comme la canne a sucre) et de
plantes amylacées (le mais et le bl¢) est une technique éprouvée et

commercialisée avec succes [10-11].

Le mais est une ressource importante de bioalcools. Les principaux
producteurs d'éthanol & base de mais sont les Etats-Unis et le Brésil. La forte
teneur en amidon du mais et le développement rapide des technologies de culture
et de transformation font de cette plante une bonne option pour la production de

bioalcool [5].

Environ 40 % du mais total produit aux FEtats-Unis est utilisé pour la
production d'é¢thanol. Le broyage humide et le broyage a sec sont les deux
principaux procédés conventionnels utilisés pour la production d'éthanol a partir
du mais. Dans le procédé de broyage humide, le mais est fractionné¢ en
composants de base, tels que l'amidon, le germe, les fibres et les solubles, et seul
I'amidon est trait¢ pour la production d'éthanol. Cependant, dans le procédé
conventionnel de broyage a sec, le grain de mais entier est transformé pour la
production d'éthanol et les maticres non amylacées sont récupérées a la fin du

processus en tant que coproduits [12].

Apres le mais et le riz, le blé est la troisiéme céréale la plus produite.
L'amidon dans la structure des noyaux pourrait étre hydrolysé en sucre monomere

pour la fermentation en bioalcools par des procédés appropriés [5].

b) Ressources de biodiésel

» Soja : L'huile de soja (Glycine max L.) contient cinq acides gras
différents : oléique, palmitique, linoléique, linolénique et stéarique. En raison de
sa forte teneur en huile (15-20 %), cette graine est une matiére premi€re avec un
rendement ¢élevé pour la production de biodiesel [5]. Il s'agit d'un procédé
relativement simple par lequel le triacylglycérol est transestérifi¢ en utilisant le
méthanol et un catalyseur alcalin. Pour chaque 10 kg d'huile de soja, qui réagit
avec 1 kg de méthanol, on produit environ 10 kg de biodiesel (Ester Méthylique
d’Acide Gras EMAG) et 1 kg de glycérine brute comme sous-produit [13].
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Un degré ¢levé de biodégradation, une toxicité réduite, de faibles
émissions, une augmentation du pouvoir lubrifiant et une amélioration du point
d'éclair font du biodiesel dérivé du soja l'une des meilleures options pour les
mélanges avec du carburant diesel. Comparativement au colza, on dit que I'huile
de soja (presque 86 % des composés insaturés) possede une plus faible stabilité a
l'oxydation. Le mélange avec du carburant pétro-diesel est considéré comme une

solution pour compenser cet inconvénient du biodiesel de soja [5].

» Tournesol : Le tournesol (Helianthus annuus L.), appartenant a la
famille des Composite, est un ol€agineux important, utilis¢ pour la production
d'huile comestible, avec une production annuelle de 25,1 millions de tonnes. Le
tournesol a haute teneur en huile est l'une des cultures oléagineuses les plus
importantes pour la production de biodiesel. La composition des acides
linoléique, oléique et linolénique dans l'huile a eu un effet sur la stabilité
oxydative. L'huile de tournesol contient environ 70 % d'acide linoléique et elle est
trés sensible a 1'oxydation lipidique [14—15].

» Huile de palme : L'huile de palme est extraite de fruits de palme,
principalement exportés par des pays situés dans des régions tropicales comme les
pays d'Asie du Sud-Est (Malaisie, Indonésie et Thailande). La production peu
colteuse d'huile de palme comparativement a l'huile de soya et de colza fait de
cette matiere premicre une option supérieure d'un point de vue économique (0,26
ha de terres pour produire 1 tonne de I’huile de palme) [5]. Récemment, la
plantation de palmiers a huile a été critiquée pour causer plusieurs problémes
environnementaux graves tels que la déforestation et la destruction de I'habitat
d'especes menacées [16—17].

I1.3.2- Biocarburants de deuxieme génération

Parce qu'ill existe des doutes sur l'impact environnemental des
biocarburants de premiére génération, d'une part, et sur leur influence sur la
sécurité alimentaire et les prix, d'autre part, les biocarburants de deuxi¢me
génération ont ¢été développés. Ces biocarburants sont issus de ressources
lignocellulosiques, de biomasse ligneuse et de noyaux non comestibles comme le
Jatropha curcas, ainsi que les matieres premieres dhuiles usées, toutes
disponibles a bas prix. Les résidus générés dans l'industrie alimentaire et lors de la

production de biocarburants de premiere génération peuvent étre utilisés comme
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substrats pour la production de biocarburants de deuxiéme génération; comme la

bagasse de la canne a sucre ou de la paille de blé et de mais [5].

a) Ressources de bioalcool et de biogaz

» Biomasse lignocellulosique : La biomasse lignocellulosique est
constituée de résidus provenant de l'agriculture et de la foresterie avec une
estimation de 10 milliards de tonnes par an. Selon l'opinion conventionnelle, les
résidus doivent étre ¢€liminés pour prévenir la propagation de la maladie au cours
de la prochaine saison agricole. Selon un autre point de vue, les résidus, en tant
que biomasse lignocellulosique, constituent une grande réserve de carbone, la clé
de voite de la production d'énergie et de produits chimiques bruts. La structure
moléculaire complexe des matériaux lignocellulosiques les rend a une ressource
difficile pour la production de biocarburants. Ils se composent généralement de
30 a 56 % de cellulose, de 10 a 27 % d'hémicellulose et de 3 a 30 % de lignine [5;
18].

A Tl'échelle mondiale, de nombreux résidus agricoles lignocellulosiques
comme la paille de riz, la paille de blé, la bagasse de canne a sucre, le sommet de
la canne a sucre, la tige de coton et le bambou tendre ont été utilisés pour produire
du bioéthanol comme matieres premicres disponibles en abondance. Les
matériaux lignocellulosiques peuvent étre classés en quatre groupes selon le type
de ressource : (1) les résidus forestiers, (2) les déchets solides municipaux, (3) les
déchets de papier et (4) les résidus de récoltes. Ces matériaux pourraient produire
jusqu'a 442 milliards de litres de bioéthanol par an. Le colit de production du
bioéthanol a partir de cultures agro-alimentaires est trés élevé car les maticres
premi¢res (mais ou canne a sucre) représentent environ 40-70% du colt de

production [3].

La paille de bl¢ est 1'un des déchets agricoles les plus abondants au monde.
Comme les autres biomasses lignocellulosiques, la paille de blé est un mélange
complexe de cellulose (30-40 %), d'hémicellulose (20-30 %) et de lignine
(15-20 %). A Tl'heure actuelle, il est utilis¢ comme aliment pour les animaux ou
comme compost pour nourrir le sol. Néanmoins, la plupart d'entre eux sont jetés
négligemment ou brilés en plein champ, ce qui pose de graves problémes

d'environnement et de sécurité. Il est donc nécessaire de trouver des alternatives
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plus durables et plus respectueuses de l'environnement pour la gestion de la paille
de blé. La digestion anaérobie est une technique fortement recommandée pour le
traitement des déchets organiques parce qu'elle aide a la production de

biométhane (biogaz), qui est un carburant écologique et renouvelable [19].

Jaffar et al, 2016, ont amélioré la biodégradabilit¢ de la paille de blé
pendant la digestion anaérobie, par un traitement avec I'hydroxyde de potassium
(KOH) pour réduire le temps de digestion et améliorer la production de
biométhane. La production de biogaz et le rendement cumulé en biométhane de
258 mL de CHs/g de matieres solides volatiles ont augmenté de 45 et 41 %

respectivement, par rapport a la paille de blé non traitée [20].

Dans le contexte de la production de biohydrogéne, les tiges de mais ou
les pailles de blé¢ sont l'une des ressources cellulosiques les plus importantes dans
la nature. Zhang et al, 2016 ont produit le biohydrogéne a partir des pailles ou des
tiges de mais avec un rendement en hydrogéne plus ¢élevé de 51,9 L de Ho/kg,
avec des procédés de fermentation utilisant un systéme de co-culture en
combinaison avec des  Clostridium  cellulolyticum  (bactéries  produisant
I’hydrogéne & partir d’une biomasse lignocellulosique), et  Citrobacter
amalonaticus (bactéries produisant 1’hydrogéne a partir d’une biomasse non

cellulosique) [21].

b) Ressources de biodiesel

» Jatropha : Le Jatropha curcas L., est originaire du Mexique mais on le
trouve aussi dans de nombreux pays tropicaux d'Asie et d'Afrique. Le jatropha est
un membre de grande et diverse famille des euphorbiacées. Le jatropha est une
graine non comestible dont I'huile peut étre utilisée directement comme carburant
dans les moteurs diesel adopté ou transestérifi¢ pour étre mélangée au diesel de
pétrole jusqu'a 25 %. L'huile produite de cette plante peut étre facilement
convertie en biocarburant liquide [5; 22-23]. La composition de I'huile de J.
curcas est constituée d'acides gras principaux, tels que l'acide palmitique (13 %),
l'acide stéarique (2,53 %), l'acide oléique (48,8 %) et l'acide linoléique (34,6 %).
L'huile de jatropha contient un pourcentage ¢levé d'acides gras insaturés, soit

environ 78—84 % [24].
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» Déchets d'huiles de cuisson et graisses animales: Les huiles usagées
de cuisson et les graisses animales sont considérées comme une alternative
intéressante pour la synthése du biodiesel, en raison de leur faible colit et de leur
disponibilit¢ ¢élevée. En outre, l'utilisation d'huiles usagées réduit la concurrence
avec la demande alimentaire. Le colt des huiles usagées, est de deux a trois fois
inférieur a celui des huiles végétales raffinées. Leur utilisation réduirait également
les cotits d'élimination et de traitement de ces résidus. D'autre part, les huiles
usagées contiennent d'autres composés en plus des triacylglycérols, en raison de
réactions chimiques pendant le processus de cuisson des aliments. Ces composés
comprennent l'eau, les acides gras libres (AGL), les composés polaires et les
composés non  volatils qui affectent principalement les réactions de
transestérification catalytique [25]. D'autre part, ce procédé ne peut é&tre appliqué
strictement qu'aux huiles raffinées ou aux graisses trés pures. La teneur en acides
gras libres AGL ne doit pas dépasser 0,1 a 0,5 % en poids et I'humidité doit étre
absente. En fait, la présence ¢ventuelle d'AGL dans la matiére premiere huileuse
peut créer de graves complications en raison de la formation de savon (comme
produit de la réaction avec le catalyseur) [26].

I1.3.3- Biocarburants de Troisiéme génération

Les biocarburants de troisieme génération sont produits a partir de
microalgues et d'autres microorganismes comme les cyanobactéries, les bactéries,
les champignons et les levures. Cela pourrait éviter la concurrence entre les
biocarburants et les aliments pour les ressources et la terre. Par conséquent, les
préoccupations concernant les inconvénients et l'augmentation des prix des

denrées alimentaires s'en trouveraient atténuées [5].

L'utilisation d'algues, de microalgues et de cyanobactéries pour la
production de biocarburants de troisiéme génération présente de nombreux
liére

avantages par rapport aux plantes pour la production de biocarburants de et

2°m¢ génération. Cela est di a leur croissance plus rapide, a leur capacité¢ de se
développer dans plusieurs conditions, y compris dans les eaux usées, a la
réduction des besoins en eau et autres ressources et a la possibilit¢ de ne pas

occuper de terres arables pour leur culture [27].
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Chia et al. 2018, ont trouvé que la méthode de culture est 1'un des facteurs
importants pour obtenir un biocarburant de haute qualité. Si la culture des
microalgues se fait avec une utilisation efficace des ressources en termes
d'engrais, d'eau et de source de CO,, la production de combustibles microalgues

peut étre compétitive par rapport aux combustibles fossiles [28].

a) Ressources de bioalcools
» Algues : Les algues ont été considérées comme l'une des sources
alternatives les plus prometteuses pour la production de biocarburants. Les algues
sont un groupe d'organismes eucaryotes, allant des formes unicellulaires aux
formes multicellulaires. Les algues désignent a la fois les microalgues et les

macroalgues [29].

Les microalgues sont des microorganismes photosynthétiques qui
existent sous forme de cellules individuelles ou de chaines de cellules.
Contrairement aux macroalgues, elles ne forment pas divers organismes
multicellulaires. Les microalgues vivent dans des milieux salins ou d'eau douce et
convertissent la lumicére du soleil, le dioxyde de carbone et I'eau en biomasse des
algues. Les macroalgues sont plus difficiles a cultiver dans les bioréacteurs et
n'ont donc pas encore fait l'objet de recherches aussi vastes que les microalgues.
A l'inverse, les microalgues ont des taux de croissance plus rapides, des teneurs
en huile plus élevées et des structures moins complexes que les macroalgues [29].
Le potentiel de production de bioéthanol de troisieme génération a partir de
biomasse alternative comme les microalgues et les macroalgues a suscité un

intérét considérable [30].

Les algues pourraient étre exposées a des processus par lesquels les sucres
intracellulaires, la cellulose ou l'amidon (Figure 32) pourraient é&tre extraits et
fermentés en bioéthanol ou biobutanol. En fait, les algues offrent de nombreux
avantages par rapport aux autres cultures énergétiques et cellules microbiennes
dans la synthése enzymatique industrielle, notamment une plus grande
productivit¢ de la biomasse, une meilleure efficacité photosynthétique avec une
conversion du COz, une production d'O; plus élevées et une source d’azote, ce

que réduit les colts [5; 31]. Le biobutanol produit a partir de la biomasse des
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microalgues est en train de devenir un biocarburant de pointe et devrait remplacer

le bioéthanol & un moment donné [32].

OH
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Figure 32 : Structure chimique de 1’amidon.

» Cyanobactéries : Les cyanobactéries sont considérées comme I'un des
plus importants producteurs de biomasse sur la terre. Leur rdle dans le cycle
biogéochimique des ¢léments ne peut étre exclu. Ils sont maintenant largement
utilisés comme organismes modéles pour I'étude des voies photosynthétiques, de

la production de biocarburants et de métabolites secondaires [33—34].

I a ét¢ démontré que les souches de cyanobactéries produisent une
quantit¢ importante de bioéthanol. Les cyanobactéries comprennent un groupe de
bactéries oxygénées qui permettent d'obtenir de I'énergie par photosynthése. Elles
sont communément appelées algues bleu-vert (ancien nom), bien que le terme
algues  soit  généralement  associé  aux  organismes  eucaryotes. Ces
microorganismes n'ont aucun lien phylogénétique avec les algues eucaryotes. [6;

27]-.

Grace a leurs propriétés photosynthétiques wuniques, les cyanobactéries
sont capables de convertir jusqu'a 10 % de l1'énergie solaire en biomasse. Ce
chiffre est considérablement plus élevé que celui de 1 % enregistré par les
cultures énergétiques conventionnelles comme le mais ou la canne a sucre, ou que
celui converti par les algues (5 %). Par conséquent, ces microorganismes
photosynthétiques pourraient é&tre considérés comme des matiéres premicres
écologiquement durables et ¢économiquement efficaces pour la production de
différents types de biocarburants, dont les bioalcools [5]. Elles jouent un role

important dans la séquestration biologique globale du carbone, la production
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d'oxygeéne et le cycle de l'azote. Les cyanobactéries peuvent é&tre développées
comme une excellente usine de cellules microbiennes capables de capter I'énergie

solaire et de convertir le CO2 atmosphérique en produits utiles [35].
b) Ressources de biodiesel

Les microorganismes oléagineux sont des micro-organismes ayant une
teneur en lipides supérieure a 20 % ; dont certains accumulent des lipides
intracellulaires jusqu'a 70 % en poids de leur masse. Ils sont utiles pour
I'extraction de l'huile et la production de biodiesel. Le potentiel de ces organismes
apparait exceptionnel : les capacités de production de lipides ont été calculées
entre 100 et 300 fois supérieures a celles du soja [36], qui en résulte pourraient
étre classés dans un certain nombre de groupes, dont les plus importants sont les

suivants :

» Algues et cyanobactéries: Les algues et les cyanobactéries présentent
des avantages potentiels pour les biocarburants dérivés des lipides, en particulier
la production de biodiesel, en raison de leur grande capacit¢ a transformer Ie
dioxyde de carbone en lipides sans se disputer les terres arables nécessaires aux

cultures agricoles oléagineuses [5 ; 37-38].

Elles sont considérées comme la meilleure source de production de
biodiesel, car d'autres sources peuvent causer des problémes alimentaires, car
elles comprennent principalement les plantes qui sont utilisées pour la production
alimentaire. Leur role d'assainissement dans le traitement des eaux usées et la
richesse des sources de biodiesel les rendent aptes a é&tre cultivées a grande
¢échelle. Le biocarburant des algues ne contient pas de produits chimiques nocifs,
de sorte que Il'environnement peut étre maintenu propre apres leur combustion.
[39]. Comparativement, les cyanobactéries sont des organismes plus avantageux
en raison de leur croissance cellulaire plus rapide et du fait qu'elles sont

naturellement transformables [5].

» Bactéries : Atteindre une biomasse volumineuse en seulement 12-24 h
fait de cette espéce bactérienne un microorganisme a croissance rapide pour la
production de biodiesel, tout comme les algues. Les bactéries produisent des
hydrocarbures ainsi que des lipides. Le biodiésel (en forme des EMAG) est formé

aprés la transestérification des lipides en présence de méthanol et d'un acide
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comme catalyseur. La composition en acides gras (saturés ou insaturés) joue un
role important dans la détermination des propriétés du biodiesel comme carburant

[40].

I y a peu de bactéries disponibles qui sont intrinsequement capables de
produire des lipides par une voie biologique ou métabolique. Par exemple,
Arthrobacter sp. est une bactérie dont la teneur en huile peut aller jusqu'a 40 %.
Dans I'ensemble, certaines souches bactériennes produisent de grandes quantités
de lipides, mais comme ces lipides sont générés dans la membrane externe, ils
sont difficiles a extraire. Par conséquent, la production de biodiesel a partir de

ressources lipidiques Dbactériennes n'est toujours pas réalisable industriellement

[5].

» Levure : Sous certaines conditions de culture, différentes levures telles
que Cryptococcus albidus, Lipomyces lipofera, Lipomyces starkeyi,
Rhodosporidium  toruloides, Rhodotorula  glutinis, Trichosporon  pullulan, et
Yarrowia lipolytica sont capables de produire des lipides [5]. Ces levures peuvent
accumuler des lipides de plus de 20 % de leur biomasse, alors que la levure de
biere ou de boulangerie et la levure alimentaire sont généralement incapables
d'accumuler des lipides de plus de 5 a 10 % de leur biomasse. Par rapport a
d'autres especes oléagineuses comme les microalgues et les champignons, les
levures sont les plus avantageuses en raison de leur croissance rapide, de leur
teneur ¢élevée en lipides et de leur capacité a utiliser des milieux de fermentation

peu cotiteux comme les résidus agricoles et industriels [41-42].

L'analyse des huiles extraites de ces souches de levure a révélé que les
principaux acides gras dans leur structure sont 1’acide myristique, [’acide
palmitique, 1’acide stéarique, I’acide oléique, 1’acide linol¢éique et 1’acide
linolénique. Cela signifie que la qualit¢ du biodiesel produit pourrait étre
équivalente a celle obtenue a partir d'huiles de noyaux catalysées chimiquement

ou enzymatiquement [5].
11.4- CARACTERISTIQUES DES BIOCARBURANTS

Aujourd’hui, seuls les biocarburants de premicere génération, produits a
partir de cultures alimentaires, sont commercialisables. Le marché de 1’éthanol est

fortement concentré. En effet, le Brésil et les Ftats-Unis produisent et
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consomment environ 80 % de [D’éthanol mondial. Le marché du biodiesel est
surtout développé dans 1’Union européenne. A [I’heure actuelle, seul 1’éthanol
brésilien est compétitif par rapport au pétrole. En effet, 1’éthanol brésilien
bénéficie d’un meilleur rendement énergétique grace a la forte productivité par
hectare de la canne a sucre et a un meilleur taux de conversion de la canne a sucre
en ¢éthanol. De ce fait, produire un litre d’éthanol a partir de mais est deux fois

plus onéreux que produire un litre d’éthanol au Brésil (Tableau 03) [43].

Tableau 03 : Caractéristiques des biocarburants de premiére génération [43].

Ethanol
Culture Type Mais Sucre de canne
Rendement (tonnes/hectare) 9,68 73,5
Coefficient de conversion (litres/tonne) 403 82,4
Rendement énergétique (litres/hectare) 3904 6 200
Efficacité énergétique (MJ)/litre) 21,27 21,27
Coiit de production (US$/litre) 0,27 0,15
Gaz a Effet de Serre (gCO2/MJ) 60,96 26,07
Biodiesel
Huile de palme
Culture type Colza
Indonésie Malaisie
Rendement (tonnes/hectare) 3,8 17,8 20,6
Coefficient de conversion (litres/tonne) 251 230 230
Rendement énergétique (litres/hectare) 954 4092 4736
Efficacité énergétique (MJ)/litre) 31,96 31,96 31,96
Coiit de production (US$/litre) 0,54 0,18 0,18
Gaz a Effet de Serre (gCO2/MJ) 62 55 55

Les biocarburants de seconde génération sont élaborés a partir de cultures
non alimentaires (jatropha) ou graminées (miscanthus, switchgrass), de paille ou
de bois mais aussi de déchets agricoles ou alimentaires. Plus généralement, sont
regroupés sous ce vocable tous les biocarburants qui ne sont pas
commercialisables a grande échelle a cause de technologies de conversion de la
plante en biocarburants immatures et trop colteuses. Leur capacit¢ mondiale de

production est limitée a 5 milliards de litres en 2013. Ces biocarburants présentent
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deux avantages majeurs par rapport a ceux de premicre génération (Tableau 04).
D’une part, ils bénéficient de meilleurs rendements. L’écart de rendement entre
I’é¢thanol lignocellulosique et I’éthanol de premiere génération est d’un pour deux
aux Etats-Unis. D’autre part, les terres nécessaires a leur production ne sont pas
exploitées pour la production alimentaire et sont des terres de faible qualité.
Enfin, ils bénéficient d’une meilleure empreinte carbone. En effet, ils permettent
une économie moyenne de 84 % des émissions de carbone par rapport au pétrole.
Malgré leurs performances productives et environnementales, ils restent onéreux

[43].

Tableau 04 : Caractéristiques des biocarburants de deuxiéme génération [43].

Ethanol cellulosique

Culture Type Miscanthus Switchgrass
(Miscanthus sinensis)  (Panicum virgatum)
Rendement (tonnes/hectare) 23,5 9,04
Coefficient de conversion (litres/tonne) 330 330
Rendement énergétique (litres/hectare) 7759 2 988
Efficacité énergétique (MJ)/litre) 21,27 21,27
Coiit de production (US$/litre) 0,60 0,70
Gaz a Effet de Serre (gCO2/MJ) 6,02 15,96
Biodiesel
Culture type Miscanthus Switchgrass
(Miscanthus sinensis)  (Panicum virgatum)
Rendement (tonnes/hectare) 23,5 9,04
Coefficient de conversion (litres/tonne) 179 179
Rendement énergétique (litres/hectare) 4211 1622
Efficacité énergétique (MJ)/litre) 35,80 35,80
Coiit de production (US$/litre) 1,18 1,34
Gaz a Effet de Serre (gCO2/MJ) 4,55 16,02

Le développement des biocarburants de troisieme génération produits a

partir d’algues est déja engagé mais reste au stade expérimental.
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I1.5- PROCEDES DE PRODUCTION DE BIODIESEL

Le biodiesel (BD) est un biocarburant renouvelable qui peut é&tre utilis¢ en
mélange avec le diesel dans les moteurs diesel. Il est produit par
transestérification d'une huile végétale (HV) ou d'une graisse animale et d'un
alcool a chaine courte. Le résultat est un mélange d'esters méthyliques d'acides
gras (EMAG) et de glycérine, ainsi que de méthanol et d'autres substances en
faibles concentrations, sous forme de mono— et di—glycérides. Aprés la
purification, ’EMAG peut étre appelé biodiesel s'il est conforme aux normes
internationales ASTM D6751 et EN 14214 (Tableau 05) [44]. Comparé au diesel
dérivé du pétrole, le biodiesel diminue les émissions de monoxyde de carbone et
d'hydrocarbures et réduit la formation de fumée. De plus, le biodiesel présente un
pouvoir lubrifiant et une biodégradabilité supérieure a ceux du pétrodiesel, il est

un biocarburant non toxique et sans soufre [45—46].

Tableau 05 : Les normes internationales (Biodiesel) [47-48].

Propriétés Unité MéthO(?e Limite

d’essai ASTM D6751 EN 14214

Densité a 15 °C kg/m? ASTM D1298 - 860-900
Viscosité cinématique a 40 °C mm?/sec ASTM D445 1.9-6.0 3,5-5,0

Indice de réfraction -
Indice d’iode g /100 g EN 14111 - 120 (max)
Indice de Saponification mg KOH/g - - -

Indice d’acide mg KOH/g ASTM D664 0,5 (max) 0,5 (max)
Nombre de Cétane — — 48-65 51 (min)
Pouvoir Calorifique Supérieur MlJ/kg 35 (min) 36 (min)

Le biodiesel s'est impos¢ comme une alternative prometteuse au gasoil et

posseéde les propriétés attractives suivantes : [49]

v' Peut briler jusqu'a 75 % moins polluant que le diesel conventionnel,
surtout a partir de combustibles fossiles ;

v Peut réduire la quantité d'hydrocarbures imbrilés, de monoxyde de carbone
et de particules dans les gaz d'échappement ;

v" Sans soufte ;

v" Réduire le potentiel de formation d'ozone ;
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v Réduire les émissions d'oxyde nitreux (NOx) en ajustant le temps de calage
du moteur ;

v" L'odeur n'est pas désagréable et ne cause pas d'irritation oculaire ;

(\

Une énergie respectueuse de I'environnement et renouvelable ;

v' Peut étre utilisé dans n'importe quel moteur diesel et I'économie de
carburant est la méme que celle d'un carburant diesel conventionnel ;

v" Meilleur lubrifiant que le carburant diesel conventionnel et permet de
prolonger la durée de vie du moteur ;

v' Capable d'améliorer les performances du moteur ;

v’ Peut-étre mélangé avec du carburant diesel ordinaire dans n'importe quelle

proportion.

Chimiquement, les huiles végétales HV sont des molécules de
triglycérides TG avec des différences structurelles dans leur groupement alkyle lié
au glycérol. Bien que I'huile végétale, puisse é&tre utilisée directement comme
carburant dans les moteurs diesel, la limitation la plus importante réside dans le
fait que la viscosité élevée des huiles végétales entraine une mauvaise atomisation
dans la chambre de combustion du moteur, ce qui entraine d'autres problemes de
fonctionnement. Parmi les méthodes trouvées pour résoudre ce probléme, la
transestérification, elle a ¢été signalée comme étant plus favorable en raison de la
dilution simultanée de l'huile et de l'amélioration de ses autres propriétés comme
carburant. La transestérification est une voie catalytique pour obtenir du biodiesel
BD et le catalyseur peut étre un acide, une base ou les deux sous forme homogene

et hétérogene, ou des enzymes [5 ; 50-51].

Les catalyseurs alcalins homogenes tels que le méthanolate de sodium, le
méthanolate de potassium, I'hydroxyde de sodium et I'hydroxyde de potassium
sont favorables en raison de leur rendement élevé et de leur faible temps de séjour
[5].

En bref, le mécanisme d'une réaction catalysée par une base, commence
par Dlattaque d’une espece négative RO~ telle que CH3O~ un groupe carbonyle
C=0, formant un intermédiaire tétracdre. Ensuite, le RiCOOCH;3; s'en va et la
nouvelle liaison O-H se forme. Le cycle se poursuit encore deux fois pour que
tous les groupes carbonyles se reconstruisent. La transestérification d'une

molécule de triglycéride TG nécessite trois molécules d'alcool, tandis que la
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réaction entraine la formation de trois composés a chaine plus courte: esters
d'acides gras et glycérol par une molécule de TG. En résumé, le processus de

syntheése du biodiesel est décrit par la Figure 33 [5; 50 ; 52].

R—OH + B <« » B—H + R—O
O—R
HZC_O_ﬁ_RI H:C_O_(E_RI
O _ \ O
Ry—C—0—CH + R—0 = Ry—C—O—CH  ~
o) O ‘
HEC_O_({_R'; HQC_O_(lf_Rg
HV O
O—R
HZC_O_(E_RI H:C_O
O
Ry—C—O—CH  ~ ~—— Ry (—O—CH +  R~—C—OR
o)
HzC_O_C_R; H:C_O_(l,; R)
O
H,C—O H,C—OH
+
R,—C—0—CH + B-H <-—— Ry—C—0—CH + B
O o)

HEC_O_ﬁ_Rg HQC_O_ﬁ_Rg

Figure 33 : Etapes schématiques de la transestérification catalysée par la base.

Les catalyseurs acides homogenes, par contre, résistent a la forte teneur en
AGL de la matiére premicre et pourraient catalyser simultanément les réactions
de transestérification et d'estérification. Parmi la vaste gamme d'acides utilisés,
l'acide sulfurique H2SOs4 et l'acide chlorhydrique HCIl sont les plus courants. Le
mécanisme d'une réaction catalysée par un acide est illustré dans la Figure 34. En
bref, H® attaque les groupes carbonyles des triglycérides TG. Ensuite, l'attraction
nucléophile de I'alcool utilis¢é dans la réaction a entrainé la formation d'un
intermédiaire tétraédrique. L'étape finale est la migration des protons et Ila
décomposition de la grosse molécule. Cette procédure a lieu trois fois afin que
toutes les ramifications carbonylées du triglycéride soient reconstituées [5]. Ceci
est principalement di au fait qu'il n'y a pas d'étape de prétraitement

supplémentaire nécessaire pour réduire 1'AGL, et que la séparation et la
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purification du produit peuvent se faire par de simples étapes de procédé car il n'y

a pas de formation de savon [53].

(”)H
HzC_O_C_R | HzC_O_C_R |
ll + I
H 0
Ry—C—0—CH - Ry—C—0—CH  ~
O O
HzC_O_(lf_R3 HzC_O_(lf_R3
HV
(”)H (l)H H
/
H,C—O—C—R, H,C—0—C—Q:
0 ‘ R, R
Rz—ﬁ—O—CH B L, R-OH =<~ » R2—(|,|‘—O—CH . H—OH
O
H2C—O—(H“—R3 HzC_O_(lf_R3
O
o
/
H,C—0—C—0O+ H,C—OH
b | ¢
R, I
Ry—C—0—CH ‘—ﬁ’ Ry—C—O—CH R—C—OR
O ‘ it o ‘ EMAG
H,C—O—¢—R; H,C—0—C—R;
O

Figure 34 : Etapes schématiques de la transestérification catalysée par un acide.

De nombreux procédés traditionnels basés sur une catalyse homogeéne ont
été revus afin de minimiser la production de déchets. En outre, de nombreux
chercheurs ont montré que les catalyseurs hétérogénes comme, les hydroxydes
métalliques, les complexes métalliques, les oxydes métalliques et les catalyseurs
sur support; sont d'excellentes alternatives pour générer moins de flux de déchets
et aussi pour améliorer la qualit¢ des coproduits, ce qui peut contribuer a des
revenus supplémentaires pour le processus de production global. Les catalyseurs
hétérogenes sont également relativement tolérants a une teneur élevée en AGL et

en eau [5 ; 54-55].

L'autre voie catalytique est la transestérification enzymatique qui utilise la
lipase principalement dans un bioréacteur ou un bioréacteur a membrane. Les
lipases ont été utilisées comme biocatalyseurs polyvalents et trés efficaces pour

une grande variét¢ de réactions chimiques. En raison de leur haute activité et de
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leur sélectivité, ils ont un grand potentiel d'utilisation comme biocatalyseurs dans
des applications industrielles [56]. Les enzymes peuvent étre disséminées dans le
milieu solvant du réacteur ou immobilisées sur un support d'interaction avec les
substrats. Dans le cas d'un bioréacteur a membrane, I'immobilisation des
catalyseurs biochimiques peut également étre réalisée a la surface de la membrane

[5:57]

Le mécanisme de conversion des triglycérides en biodiesel avec enzyme
(lipase) suit le modele ping pong Bi-Bi (Figure 35). Les sites actifs contenant des
groupes acides ou basiques effectuent la réformation de l'espéce en donnant ou
acceptant des protons. Pour les enzymes telles que la lipase, les réactions sont
effectuées en utilisant des groupes hydroxyle -OH comme accepteurs de protons
ou de sites nucléophiles tandis que les groupes amine sont tenus d'accepter et de

libérer des protons [5].
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(b)
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(e) 22 ()
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7
CH;4
=N
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| : H :?:
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Figure 35 : Etapes schématiques de la transestérification enzymatique.

En dehors des procédés catalytiques, il existe d'autres méthodes de
transestérification, comme l'irradiation par micro-ondes [58—60], 1’ultrason assisté
[61-62] et le méthanol supercritique [63—65], qui peuvent &tre utilisées
individuellement ou couplées dans wun procédé. La Figure 36 présente
schématiquement les différentes étapes de la transestérification conventionnelle

des huiles d’une matiere premiere en biodiesel. Une autre alternative au procédé
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de transestérification est le craquage des huiles en présence ou en absence de

catalyseur [5 ; 66—67].

Purification

EMAG

Neutralisation

1 |
- ———

Figure 36 : Diagramme schématique de la production de biodiesel.

L'option  non  catalysée  est  habituellement une  réaction  de
transestérification du méthanol supercritique qui a lieu a une pression et une
température plus ¢élevées. Cependant, ses exigences plus ¢élevées en matiere de
pression et de température entrainent des colits d'utilisation plus élevés, ce qui

rend cette option colteuse [53].
11.6- PRODUCTION & CONSOMMATION MONDIALE DE BIODIESEL

Le biodiesel essentiellement commercial utilise des huiles comestibles
raffinées dont le colt de production des ressources est supérieur de 60 a 75 % au
coit des huiles non raffinées (matiecre premiere). Il en résulte des colts de
production ¢élevés pour le biodiesel par rapport au pétro-diesel et il n'est pas

raisonnable d'utiliser de l'huile raffinée si elle peut étre utilisée comme aliment.
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L'utilisation des huiles non comestibles (déchets agricoles) est une ressource
alternative pour réduire le colt de production du biodiesel. Pour les pays
développés, les biocarburants présentent I'avantage de réduire leur dépendance a
I'égard des importations de pétrole, d'offrir une autre solution alternative aux
carburants fossiles et d'utiliser des sous-produits dans la production de biodiesel

[49].

A une époque ou la demande mondiale d’énergie s’envole et ou les
préoccupations  concernant  le  changement  climatique  grandissent, les
biocarburants issus de 1’agriculture, suscitent un intérét croissant. De nombreux
gouvernements se sont employés a promouvoir activement leur développement.
Au début des années 2000, la production mondiale en biocarburants était quasi-
inexistante. Elle est passée de 17 a 110 milliards de litres entre 2000 et 2009.
Aujourd’hui, les biocarburants fournissent 5 % de 1’énergie mondiale dans le
secteur des transports. Avec I’explosion de la production des biocarburants, la
part de la production des cultures destinées a la filiere agro-alimentaire a décru
progressivement au profit de la filiere énergétique. Aux Etats-Unis, 40 % de la
production annuelle de mais est aujourd’hui destinée a la production d’éthanol

alors que cette proportion ne s’¢levait qu’a 15 % en 2006 [68].

Selon 1'Organisation de Coopération et de développement économiques
(OCDE), la production mondiale de biodiesel est d'environ 36 milliards de litres
en 2017, et I'Union européenne UE est toujours le principal producteur, avec 13,5
milliards de litres de biodiesel, suivie des Etats-Unis avec 6,9 milliards de litres
de biodiesel, et de la Malaisie avec 490 millions de litres. Les maticeres premicres
servant a la production de biodiesel ont varié dans chaque région. Par exemple,
I'huile de palme est la principale source de biodiesel dans les pays tropicaux
comme la Malaisie, tandis que l'huile de soja et l'huile de colza ont été utilisées

aux Etats-Unis et dans I'UE, respectivement [69].

La production de biodiesel a connu sa croissance la plus rapide en Europe
occidentale, en Amérique du Nord et en Asie, et son marché est rest¢ stable
depuis quelques décennies. En 2000, 1'Europe a exploit¢ 80 % de la part de
marché mondiale, mais cette part a considérablement diminué¢, de 40 %

actuellement. Récemment, 1'Asie, I'Amérique du Nord et I'Amérique centrale et
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du Sud occupaient le premier rang sur le march¢ mondial du biodiesel et leur part

devrait croitre a un taux annuel moyen de plus de 5 % en 2011-2016. La

consommation mondiale de biodiesel est illustrée dans la Figure 37 [49].
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Figure 37 : Consommation mondiale de biodiesel.
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II.1- ECHANTILLONNAGE

Les dattes utilisées dans ce travail pour I’extraction de bio-huile; ont été
collectés a partir des marchés locaux situés dans la wilaya d’Adrar
(27°52'00"N ;0°17'00"0O) (Figure 38), au sud-ouest de 1’Algérie durant [’automne
2018 et I’hiver 2019. H’mira ou Tilemsou (Hm) a partir de la commune de Zaouit
Kounta (27°13'00"N ; 0°12'00"0O), Takerbouchet (Tk) a partir de la commune de
Bouda (28°00'51"N ; 0°30'09"0), Teggaza (Tg) et Tinaceur (Tn) a partir de la
commune de Reggane (26°43'12"N ; 0°10'16"0).

i

Al

1
Figure 38 : Localisation géographique de la Wilaya d'Adrar. Régions d'échantillonnage :
A) Zaouiet Kounta ; B) Bouda ; C) Reggane.

Le Tableau 06 récapitule les différents caractéres généraux et

morphologiques de ces quatre variétés utilisées.
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Tableau 06 : Caractéristiques des variétés utilisées [ 1].

Hm Tk Tg Tn
Caractére Palme
Longueur 306 cm 405 cm 330 cm 320 cm
Largeur 102 cm 70 cm 66 cm 63 cm
Densité des pennes 34 35 34 28
sur 50 cm
Densité des épines
sur 50 cm 19 15 36 18
Longueur des épines 11 cm 8 cm 11 cm 8 cm
Fruit
. . Droite a
Forme Droite Ronde Droite ..
ovoide
Taille Moyenne Petite Petite 8 Moyenne Moyenne
Poids de 20 fruits 87a220¢g 110a235¢ 109a220¢g 852a167¢
Couleur , Jaune/ Rouge ou ,
(stade : Bser/ Tamar) Jaune/Rouge ou Marron Jaune/Ambrée Marron Jaune/Ambrée
Aspect de I’épicarpe Plissé Plissé Gaufré ou Cloqué  Plissé ou Ridé
Altération Aucune Aucune Aucune Souver}t
marbré
. X . . L \ . Séche a
Consistance Molle a Demi-molle Demi-molle a séche  Molle a Demi-molle .
Demi-molle
Plasticité Tendre ou Elastique Tendre Tendre Variable
Texture Fibreuse ou Farineuse Fibreuse Fibreuse Farineuse
Goiit Parfumé Parfumé Parfumé Acidulé
Forme du calice Proéminent Aplatie Proéminent Proéminent
Noyau
Forme Droite Ovoide Droite Variable
Taille Moyenne Moyenne Moyenne Moyenne
Rapport 12223 12223 1/242/3 1/242/3
Noyau/Fruit
Poids de 20 noyaux 13a24¢ 12a37¢g 17a25¢g 13a22¢g
. . Grise ou
Couleur Marron Beige Beige Beige
Surface Lisse Lisse Lisse Lisse
Générale
= Touat et Gourara " Tidikelt = Touat, Gourara et Lo ou,
Distribution ] (Abondant) ; e Gourara et
. . (Abondant) ; Tidikelt (Abondant Tidikelt
géographique = Touat et Gourara oo .
a Fréquent) ; (Abondant) ;

= Tidikelt (Rare).

(Fréquent)

Date de maturité

Juillet & Septembre

Septembre a Octobre

Juin a Aot

Juillet a Aout

. \ Novembre et S Aotta
Date de récolte Septembre a Octobre v Juillet a Septembre |
Décembre Octobre
Fraiche et
Utilisation de Ia Conserve,
datte Fraiche et Conservée Fraiche et Conservée Fraiche et Conservée parfois
donnée au
bétail
. . e . e Pilé, dans les
Mode de Ecrasé ou dans des sacs ou le ~ Ecrasé, pli¢ oudans  Ecrasé, pli¢ ou dans
; sacs ou dans
conservation sable des sacs des sacs
le sable
. Commerecialisé vers les Hauts
Observation
. . plateaux et vers les pays du - - -
Supplémentaire Sud
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Le choix de ces quatre variétés (Figure 39) a ¢ét¢ affermi par leur

abondance dans la région d’Adrar et par leur importance socioéconomique.

a) — H’'mira (Hm)

ol A

s — = =

c) — Teggaza (Tg) d) — Tinaceur (Tn)
Figure 39 : Apercgu des dattes utilisées.

II1.2- PREPARATION DES NOYAUX DE DATTES

Avant d'utiliser les différents noyaux de dattes collectés pour la production
de bio-huile et de biodiesel. Les noyaux étaient immergés dans l'eau bouillante
avec une agitation vigoureuse pendant 3 heures pour éliminer la poussiére et les
résidus des dattes. Par la suite, les noyaux séparés ont été lavés plusieurs fois avec
de I’eau afin d’¢éliminer les impuretés collées aux noyaux. Les noyaux de dattes
nettoyées ont été séchés a 105 °C pendant environ 05 heures et conservés pour un

usage ultérieur.
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I11.3- EXTRACTION DE L’HUILE

Les noyaux séchés ont ¢été broyés dans une meuleuse robuste. Le
processus d'extraction de l'huile a ¢été effectu¢ dans un appareil Soxhlet. 100 g de
poudre des noyaux de dattes a ét¢ mélangée avec 250 mL de n-hexane (68-69 °C)
pendant 04 heures. Apres la filtration, et pour ¢éliminer les particules en
suspension et les impuretés, la bio-huile était séparée du solvant par un
évaporateur rotatif (de marque Nahita). Les teneurs en huile ont ¢ét¢ mesurés en
triplicata (n=3) pour calculer I’écart type. Les rendements de chaque extraction

ont été calculés par la formule suivante :

masse de l'huile obtenue
Teneur en huile; % = —— x 100 (D
masse initiale de noyaux de dattes

Les bio-huiles obtenues ont été étiquetées et conservées dans des flacons

sombres a 4 °C pour un usage ultérieur.

III.4- SYNTHESE & PRODUCTION DE BIODIESEL

Une quantit¢ de 20 g de l’huile a été chauffée dans un ballon #ri-cols a
fond rond équipé d’un condenseur a reflux et d’un thermométre. Apres 30
minutes de chauffage, une quantit¢ de 0,1 g de potasse KOH (utilisée comme
catalyseur) dissout dans 60 g de méthanol, a ¢t¢ ajoutée au ballon. La réaction a
eu lieu pendant 90 minutes a la température de réaction spécifice (55+5 °C) a
reflux pendant que le mélange était agité simultanément a 600 tr/min. A la fin de
réaction, les EMAG synthétisés ont ¢ét¢ séparés a I’aide d’une ampoule a décanter.
La couche d’esters méthyliques a ¢été débarrassée de 1’exces de méthanol par
I’évaporateur rotatif, suivie d’un lavage a I’eau tiede (3x20 mL). Les EMAG
lavés sont ensuite séchés par passage sur sulfate de sodium (NaxSO4). Les
expériences ont ¢été réalis€és en triplicata, et les résultats sont la moyenne de ces
trois essais. Les rendements de production de biodiesel ont été calculés par la

formule suivante :

masse de biodiesel obtenue

Rendement; % = 100; (2)

masse de l'huile utilisée

Les biodiesels obtenus ont été ¢étiquetées et conservées dans des flacons

sombres a 4 °C pour un usage ultérieur.
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III.S- CARACTERISATION PHYSICOCHIMIQUE

La caractérisation du biodiesel est nécessaire pour vérifier la qualit¢ des
carburants, car chaque carburant doit répondre aux normes de qualit¢é avant d'étre
considéré comme un carburant automobile. Par conséquent, le biodiesel produit,
quel que soit la source, doit répondre aux normes mondiales reconnues pour étre
utilis€ comme carburant pour les moteurs. Actuellement, les normes mondiales

sur le biodiesel sont ASTM D6751 et EN 14214 [2] (voir Tableau 05).

Les aspects clés pour évaluer les propriétés des huiles et des biodiesels ; sont
I’Indice de saponification (Is), l'indice d'Acide (Ia), l'Indice d'lode (Ii), l'indice de
peroxyde (Ip) la densité¢ (d), la viscosité cinématique, le point d'éclair, le point
d'écoulement, le Pouvoir Calorifique Supérieur (PCS) et I'Indice de Cétane (Ic).
Les indices d’Is, I, Ia et Ip sont les paramétres les plus couramment utilis€és pour
caractériser la qualit¢é des huiles et des graisses. Ces parameétres sont largement
utilisés pour déterminer la pureté (Avec Is), le nombre de composés insaturés
(Avec I1) et la teneur en Acides Gras Libres AGL (acidit¢). L'indice d'acide Ia
indique la corrosivit¢ de [I’huile; les indices d'iode I1 se référent au Degré
d’Insaturation (DI). De méme, la gravité et la densité spécifique énuméraient

I’efficacité énergétique d’un biocarburant [3].

I11.5.1- Densité (Gravité spécifique) ; d

Définition : La gravité spécifique est définie comme le rapport entre la
densit¢ de la substance en question et la densit¢ d'une substance de référence dans
des conditions de température et de pression déterminées [4-5]. La gravité
spécifique des huiles ou des biodiesels est une propriété liée a la structure des
molécules qui composent I’huile (ou biodiesel) et sa valeur augmente
proportionnellement & la longueur de la chaine carbonée et inversement au

nombre de doubles liaisons [6].

Bien que les deux termes soient souvent utilisés de fagon interchangeable,
il existe une différence technique entre la densité et la gravité spécifique. La
densité¢ est définie comme la masse par unité de volume d'une substance. L'eau a
une densité de 1 kg/L a 4 °C. Lorsque la densité est définie sur la base de l'eau a
4°C, alors la gravité spécifique est ¢égale a la densité du liquide. Cependant, si la

gravité spécifique est exprimée a des températures différentes, il ne sera plus égal
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a la densité. Bien qu'il y ait une différence entre la gravité spécifique et la densité,
la plupart des valeurs sont suffisamment similaires pour étre utilisées de fagon

interchangeable dans la plupart des situations [7].

Mode opératoire: Les valeurs de la densité sont mesurées a 1’aide d’un
pycnometre de type IsoLab d’un volume d’environ 10 mL. Avec une balance de
précision, nous avons réalisé trois pesées : Mv: Masse de pycnometre vide et sec;
Mec: Masse de pycnometre rempli de [’échantillon jusqu’au trait de jauge, tandis
que Me.: Masse de pycnomeétre rempli d’eau jusqu’au trait de jauge. L’expression

des valeurs de la densité de nos échantillons est donc :

_mec-
d_ me’ (3)

Avec :

mec : c’est la masse de I’échantillon contenu dans le pycnométre se déduit
par différence : my. = M. — M, ;

me : ¢’est la masse d’eau contenu dans le pycnomeétre : m, = M, — M,;

I11.5.2- Indice de réfraction ; n3°

Définition : L'indice de réfraction (n3’)est le rapport entre la célérité de
la lumiere d'une longueur d'onde spécifiée dans l'air et sa célérit¢ dans la
substance a examiner. Lorsque le principe de mesure est utilisé, il peut étre défini
comme le sinus de l'angle d'incidence divisé¢ par le sinus de l'angle de réfraction
[8]. Quand la lumiére traverse une interface entre deux milieux ayant des indices

de réfraction différents, elle se déforme comme le montre la Figure 40 [9].

Milieu 1

Figure 40 : Géométrie typique de 1'indice de réfraction [9].
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Selon la loi de Snell-Descartes, l'indice de réfraction nf’ pourrait étre
calculé comme suit :

n, sinf,

= (4)

n, sinB,’

Ou m1 et m2 sont des indices de réfraction du milieu 1 et 2 respectivement,

01 est I'angle d'incidence, et 02 est I'angle de réfraction [9].

L'indice de réfraction est mesuré par une méthode standard qui couvre les
liquides transparents et de couleur claire ayant un indice de réfraction compris
entre 1,33 et 1,50 [10]. L'indice de réfraction est généralement mesuré a Il'aide
d'un réfractoméetre commercial, tel qu'un réfractométre Abbe ou un réfractometre
Pulfrich. Les deux instruments sont basés sur la mesure de I'angle d'incidence
critique entre 1'échantillon et un prisme standard fourni avec les instruments. Dans
les deux cas, l'échantillon requis est un type de plaque avec une surface polie a

plat et un bord vertical adjacent capable de transmettre la lumiere [11].

Mode opératoire: La valeur de I’indice de réfraction de nos échantillons
est mesurée a 1’aide d’un réfractométre de type Abbe. 2 ou 3 gouttes de
I’échantillon ont ét¢ placés sur la plaque de réfractométre. Dans [D’interface
réservée a 1’angle d’incidence; nous ajustons le bouton pour le rendre distinct et
nous lisons directement le résultat. L’indice de réfraction a ¢ét€é mesuré en
triplicata (n=3). La valeur d’indice de réfraction est calculée par la formule

suivante :

n20 = nl + 0,00045(T — 20); (5)

Avec :
n3? : Indice de réfraction a 20 °C ;

np, : Indice de réfraction mesuré a la température ambiante T.

II1.5.3- Indice d’lode ; It

Définition : L'indice d'iode (I1) est un degré d'insaturation d’une huile ou
un carburant, qui est la caractéristique analytique la plus importante de I'huile. Ii

représente  le pourcentage de la masse d'iode absorbée par la masse d’un
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¢chantillon [12-13]. C'est un indicateur de la quantit¢ d'iode absorbée par les
doubles liaisons des acides gras AG dans 100 g de [I’échantillon (huile ou
carburant). I1 n’a pas de relation avec la position des doubles liaisons qui sont
disponibles pour l'oxydation. Il a également été constaté que I est également relié
au nombre de cétane (CN) et a la viscosit¢ du biodiesel [14]. Une augmentation
de la valeur d’li est principalement attribuable a un nombre croissant de doubles
liaisons. Pour cette raison, la distribution des acides gras dans les sources de
matieres premieres brutes, a une influence sur la valeur d’l; dans les carburants.
Toutefois, l'indice d'iode dépend du degré de conversion puisque le degré de
transestérification n'affecte pas le nombre de doubles liaisons. Une valeur d’Ii
plus élevée détermine l'instabilit¢ des substances chimiques puisque les doubles
liaisons sont des zones enticrement réactives dans les molécules du carburant

[12].

L’indice d’iode I a ¢été déterminée en traitant l'échantillon avec un exces
de solutions de monochlorure d'iode (ICl) dans de l'acide acétique glacial (Réactif
de Wijs). Ensuite, le monochlorure d'iode non trait¢é a réagi avec l'iodure de
potassium (KI), le convertissant en diiode, dont la concentration a ¢ét¢ déterminée
par le titrage au thiosulfate de sodium (Na2S»03;e5H>0O) [13]. Selon le mécanisme

suivant : [15]

» D’abord, ICl est introduit en exces et réagit sur les doubles liaisons des

huiles ou des carburants selon la réaction d’addition suivante :

R’ I R’
/A \
HC—CH I Cl > —C
/ /N
R R I

= Ensuite, I’exceés d’ICl est transformé en I selon la réaction suivante :
—Cl + I — s L+ Cl’

» Le diiode () formé est alors titré par le thiosulfate de sodium selon la

réaction :

I, + 28,05 5 S0+t 21
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Mode opératoire: la méthode de Wijs (ASTM D5554-96) a été suivi
pour déterminer I’indice d’iode Ii des huiles et des biodiésels préparés [16]. 0,2 g
de chaque échantillon a été introduite dans un erlenmeyer; avec 20 mL de n-
Hexane et 10 mL de réactif de Wijs. Aprés 1’agitation; le mélange est laissé
reposer pendant 45 minutes a [’obscurité. Nous ajoutons ensuite 100 mL d’eau
distillée et 15 mL d’iodure de potassium 10%, et on laisse le mélange a reposé
encore une fois une minute a l’obscurité. Enfin, 1’iode formé a été dosé par le
thiosulfate de sodium (0,1 mol/L). L’empois d’amidon a ¢&té utilis€ comme
indicateur (2 a 3 gouttes). Nous refaisons les mémes étapes pour le témoin en
excluant D’échantillon. L’indice d’iode I1 de chaque échantillon a ét€é mesuré en

triplicata (n=3). La valeur de cet indice est calculée par la formule suivante :

(Vo — Vi) X Cr X M; X 100

I, = ; 6
1 — ©

Sachant que :

Vo : Volume de témoin (en mL) ;

V¢ : Volume titré de 1’échantillon bio-huile ou biodiésel (en mL) ;
Cr : Concentration de Thiosulfate de Sodium utilisée (en mol/L) ;
M1 : Masse molaire de I’iode : M; = 0,1269 g.mmol™3;

me : Masse de 1’échantillon (en g).

II1.5.4- Indice de saponification ; Is

Définition : L'indice de saponification (Is) est la quantit¢ de KOH en
milligrammes nécessaire pour saponifier un gramme d’un échantillon [17]. Ce
parametre se rapporte au poids moléculaire moyen lorsque le poids moléculaire
augmente avec une diminution de la valeur d’Is de l'huile. Cependant, les acides
des triglycérides sont semblables a ceux qui forment les EMAG ou le biodiesel.
Par conséquent, il n'y a pas de changement significatif dans la moyenne du poids
moléculaire. Les sources de matieres premieres utilisées pour le biodiesel ont
fortement influencé 1’ls pour chaque carburant [12, 14]. Le schéma suivant

montre le principe de saponification d’un triglycéride.
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CH,00CR CH,OH

CHOOCR + 3KOH » JRCOOK + CHOH

CH,OOCR CH,OH

Mode Opératoire: La méthode ASTM D5558-95 a ¢été utilisée pour
mesurer ’indice de saponification des échantillons préparés [18]. Dans un ballon
de 50 mL, prés de 0,01 g, une quantité appropriée de I’échantillon (1 g) a été
ajoutée a 25 mL d’une solution éthanolique de KOH (0,5 mol/L). Apres 60
minutes a reflux (chauffage doux jusqu'a ce que I'échantillon soit complétement
saponifi¢), on ajoute 2 ou 3 gouttes de phénolphtaléine comme indicateur coloré
et le mélange est titré ensuite avec une solution éthanolique de HCI (0,5 mol/L)
jusqu'a ce que la couleur rose soit disparue. Nous refaisons les mémes étapes pour
le témoin en excluant 1’échantillon. L’indice de saponification Is de chaque
échantillon a ét¢é mesuré en triplicata (n=3). La valeur de I’indice de

saponification est calculée par la formule suivante :

(Vo = Vi) X Cyer X Myon

Is = ; 7
5 — ™

Sachant que :

Vo : Volume de témoin (en mL) ;

V¢ : Volume titré de 1’échantillon bio-huile ou biodiésel (en mL) ;

Cua : Concentration de solution éthanolique de HCI utilisée (en mol/L) ;
Mkon : Masse molaire de la potasse : Myoy = 56,11 g.mol™1;

me : Masse de 1’échantillon (en g).

II1.5.5- Indice d’acide ; Ia

Définition : L’indice d'acide (Ia) est le milligramme dhydroxyde de
potassium KOH nécessaire pour neutraliser les AGL dans un gramme d’huile.
Cette valeur est utilisée pour déterminer la quantit¢ de catalyseur basique pour
neutraliser l'acidit¢ d'un gramme de matiére premicre. Il est indépendant du poids
moléculaire et, par coincidence, il est presque deux fois plus ¢levé que 1’acidité
(en %) lorsque cette derniére est exprimée par rapport a 1’acide oléique [19-20].

La méthode de titrage est généralement utilisée pour mesurer la concentration
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d'AGL et déterminer la conversion des acides gras pendant [I'estérification
[20-21]. L'indice d'acide des huiles végétales de bonne qualité est inférieur a 10
mg KOH/g, et pour les huiles de qualit¢ inférieure se situe entre 20 et 25 mg

KOH/g [22]. Dans la pratique, le KOH peut étre remplacé par le NaOH [23].
RCOOH + KOH —5 RCOOK + H,O

Mode opératoire: La méthode ASTM D664-18¢2 a ¢été utilisée pour
déterminer I’indice d’acide de nos échantillons [24]. Dans un erlenmeyer de 100
mL ; 10 g de I’échantillon sont pesés avec précision (pres de 0,1 g) et ajoutés a 50
mL d’éthanol neutralis¢é (avec le KOH d’une concentration de 0,1 mol/L). Le
mélange agité (et chauffé si nécessaire pour assurer la dissolution totale de
I’échantillon) est ensuite titré avec une solution de KOH (0,1 mol/L) jusqu’a ce
que le point d’équivalence soit atteint (coloration rose persistante). La
phénolphtaléine a ¢été utilisée comme indicateur coloré. L’indice d’acide Ia de
chaque échantillon a été mesuré en triplicata (n=3). La valeur de l’indice d’acide

est calculée par la formule suivante :

_ Ve X Cxon X Mgon

Iy = ; 8
, — ®

Sachant que :

Vit : le volume titré de I’échantillon (en mL) ;

Ckon : la concentration de la solution de KOH utilisée (en mol/L) ;

Mkon : la masse molaire de la potasse : Moy = 56,11 g.mol™1;

me : la masse de I’échantillon (en g).

Si le pourcentage de I’acidité (A%) est exprimé en Acide Oléique CI18:1
(le plus dominant dans les huiles végétales; de masse molaire de 282.46 g/mol),

sa valeur est calculée par la formule suivante :

28,246 X V; X Cxon
m, ’

A% = 9)

II1.5.6- Nombre de Cétane ; Nc

Le nombre de cétane Nc évalue la capacit¢ d'un carburant a s'enflammer

sur une ¢échelle de 0 a 100. Il est particuliecrement important pour les moteurs
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Diesel ou le carburant doit s'auto-enflammer sous I'effet de la compression. Le
nombre de cétane d'un carburant diesel indique alors ses caractéristiques
d'allumage. Plus le nombre de cétane est élevé, plus ses propriétés d'allumage
sont meilleures. Le nombre de cétane est un parametre empirique associé au
temps de retard de l'allumage des carburants diesel, qui est déterminé au moyen
d'essais standard basés sur la norme ASTM D613. Le Nc¢ affecte un certain
nombre de paramétres de performance du moteur comme la combustion, la
stabilité, la motricité, la fumée blanche, le bruit et les émissions de CO. La valeur
de Nc du biodiesel est plus élevée que celui du carburant diesel classique. Il en
résulte un meilleur rendement de combustion et une consommation d’énergie plus

faible [25-26].

La mesure du nombre de cétane Nc d'un mélange d'esters méthyliques
EMAG provenant d'un grand nombre de sources lipidiques est coliteuse. Il en est
résult¢ un indice de cétane Ic estimé par une équation proposée dérivée de trois

équations simultanées, appelée 1’indice de cétane (Ic) dans la littérature [27].

L'indice de cétane Ic est utilis¢é comme substitut de Nc du carburant diesel.
Ic est calculé généralement en fonction de la densit¢é du combustible et de la plage
de distillation. Deux méthodes sont utilisées, ASTM D976 et ASTM D4737.
L'ancienne D976, ou "équation a deux variables", est dépassée et ne devrait plus
étre utilisée pour I'estimation de l'indice de cétane. Toutefois, elle est toujours
exigée par I’Agence de Protection de I'Environnement (EPA) des Etats-Unis
comme méthode de rechange pour satisfaire a ses exigences en maticre
d'aromaticit¢ pour le carburant diesel. ASTM DA4737 est la méthode la plus

récente et est parfois appelée "l'équation a quatre variables" [28].

Toutefois, pour contourner les colits de mesure du Nc par les méthodes de
I'ASTM, pour un grand nombre d'échantillons d'EMAG provenant de diverses
sources lipidiques, 1'équation 10 décrite ci-dessous, proposée par Krisnangkura,
1986, pour estimer l'indice de cétane Ic, est déclarée comme Nc dans la

documentation [27].

5458
Io = 46,3 +
S

—0,2251;; (10)
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D’ou:
Is : c’est I’indice de Saponification de I’échantillon traité ;

I : c’est I’indice d’iode du méme échantillon.

I1.5.7- Pouvoir Calorifique Supérieur ; PCS

Le Pouvoir Calorifique Supérieur (PCS) est défini comme la quantité de
chaleur dégagée par la masse ou le volume unitaire de combustible (initialement a
25 °C) apreés sa combustion et le retour a une température de 25 °C des produits.
Il inclut la chaleur latente de vaporisation de l'eau. La valeur de PCS peut étre
mesurée dans un calorimétre a bombe en utilisant la norme ASTM D-2015
(retiréee par ASTM 2000, et non remplacée). Il est également appelé la Valeur
Calorifique Brute (VCB). En Amérique du Nord, l'efficacit¢é thermique d'un
systetme est habituellement exprimée en termes de PCS, il est donc important de
connaitre le PCS du combustible de conception. La valeur de PCS dun
combustible permet aussi d'avoir une compréhension générale de  ses

caractéristiques de combustion [29-30].

Dans une étude antérieure, en étudiant la dépendance du PCS observé par
rapport aux teneurs en carbone (C), en hydrogene (H) et en oxygene (O) des
combustibles lignocellulosiques, ils ont suggéré l'expression 11 pour calculer Ie

PCS [31].
PCS = 33,5(C) + 142,3(H) — 15,4(0); (11)

De plus; l'indice de saponification Is d'une huile diminue avec
l'augmentation de son poids moléculaire. D'autre part, les pourcentages de
carbone et d'hydrogéne dans une huile augmentent avec la diminution du poids
moléculaire. D’autre part; l'augmentation de l'indice d'iode Ii (c.-a-d. double
liaison carbone-carbone ; -C=C-) entraine une diminution de la teneur en chaleur
de l'huile. Par conséquent, pour le calcul des PCSs des huiles végétales, 1'équation

empirique 12 a été utilisée : [31]

PCS = 49,43 — [0,041(I5) + 0,015(I))]; (12)
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Dans cette étude, 1’équation 12 a été utilisée pour le calcul des pouvoirs
calorifiques supérieurs PCS des huiles extraites a partir des noyaux de dattes et

pour leurs biodiésels.

I11.6- ANALYSE PAR SPECTROSCOPIE INFRAROUGE

La spectroscopie infrarouge IR est une méthode de caractérisation
intéressante pour une analyse rapide, peu colteuse, sensible et a haut débit des
composés organiques et ne nécessite pas de compétences particulicres de la part
des utilisateurs. La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) est
une méthode physique qui peut é&tre utilisée pour caractériser les groupes
fonctionnels des huiles végétales et les biodiesels. Les progrés de l'instrument
FTIR et les techniques de reconnaissance de formes ont permis d'extraire des
informations des spectres liés a la composition et a la conformation des molécules

organiques [32].

La spectroscopie infrarouge moyenne (4000-400 cm’!) permet une
discrimination chimique des constituants organiques, produisant des empreintes
biochimiques distinctes et reproductibles qui résultent de vibrations de groupe
avec des affectations connues dans la plupart des cas. La région comprise entre
1500-800 cm™ dans la région IR-moyenne a ét¢é nommée région d'empreinte
digitale, ou les absorptions comprenaient des contributions de vibrations
complexes en interaction qui ont donné a chaque composé des informations
uniques [32-33]. L’IR-moyenne représente d’absorption de toutes les liaisons
chimiques ; telles que la liaison O-H, N-H, C=0 C-H,...etc. Actuellement, la
spectroscopie IR—-moyenne est largement utilisée pour I'analyse du biodiesel, en
raison des bandes spectrales d'incidence plus ¢levées dans cette région ainsi que

de l'intensité et de la spécificité plus €élevées du signal [33].

Les analyses spectroscopiques FTIR de nos huiles extraites a partir de
différents noyaux de palmiers dattiers de la région d’Adrar, ainsi leurs biodiesels,
ont été acquises en utilisant un spectrométre Cary 660 FTIR (Agilent®; USA) sur
la plage d’ondes 4000-400 cm™, avec une résolution de 4 cm’'. La réalisation de

ces spectres a été faite dans une chambre avec des conditions ordinaires.
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ITII.7- ANALYSES CHROMATOGRAPHIQUES CPG-DIF

Le CPG-DIF signifie la Chromatographiec en Phase Gazeuse couplée avec
un Détecteur a Ionisation de Flamme (on dit CG-FID en Anglais). La détection
par ionisation a flamme (FID) est un bon détecteur général pour les composés
organiques en GC qui détecte la quantit¢ de carbone dans un échantillon. Apres la
colonne, les échantillons sont brilés dans une flamme chaude, hydrogene-air. Les
ions carbones sont produits par la combustion. Le FID est plus couramment
utilisé, notamment en raison d'instruments moins colteux, mais aussi parce que le
FID s'est avéré plus fiable pour l'analyse quantitative, produisant des écarts types

plus faibles [34].

Préparation de D’échantillon: Environ 50 mg de chaque EMAG, a été
prélevée dans un flacon en verre de 4 mL, puis mélangé avec 1 mL de n—Hexane
et 0.5 mL de Me¢éthanolate de sodium. Aprés la décantation, le mélange a été

ajouté a une quantité de sulfate de sodium pour €éliminer toute trace de I’humidité.

La composition en acide gras des huiles Hm, Tk, Tg et Tn, a été
déterminée par la chromatographie en phase gazeuse de type GC TRACE 1300
(Thermo Scientific®, USA), équipée d’un détecteur a ionisation de flamme. 1 pL
de chaque EMAG a ¢ét¢ injectée dans le GC avec un rapport de partage de 1 :18.
Les températures de I’injecteur et du Détecteur étaient de 250 °C et 270 °C
respectivement. La colonne capillaire utilisée est de type Restek® Rt-2560, elle
avait une longueur de 100 m, une épaisseur de film de 0.20 pum, et un diamétre
interne de 0,25 mm. Le gaz vecteur est ’Hydrogeéne et il est fourni a une vitesse
de 1,5 mL/min. La température était de 175 °C pendant 5 min et de 2 °C/min a
185 °C pendant 30 min. La durée de chaque analyse est de 40 min. Les
chromatogrammes ont été intégrés dans la gamme qui comprend les pics de C8:0

aC22: 1.

La composition en acides gras dans un échantillon quelconque; a été
considérée comme le pourcentage d’aire (%A) en fonction de 1’aire totale des pics

(A) de tous les acides gras présents dans 1’échantillon.

%o = 25 . (13)
0 ZA;

Tel que ;
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As : c’est ’aire d’un pic sélectionné ;
2.A : est la somme de tous aires dans le spectre.

Comme indiqué dans la section III.2.7 précédente, I’'Indice d'iode I est la
valeur qui indique le nombre des doubles liaisons dans les huiles, par conséquent,

il est également li¢ au Degré d'Insaturation DI du biodiesel [2].

DI = Z[Total AG Monosaturés + 2 X (Total AG Polysaturés)]; (14)

Dans des ¢études antérieures, ils ont trouvé que lorsque le DI augment,
I’indice d’iode I; augment aussi, ce qui indique que l'insaturation dans
I’échantillon sera plus élevée. L'équation suivante a ¢été développée pour prédire

I’indice d'iode 11 : [2]

I; = (0,9076 x DI) — 0,0527; R? = 0,9983; (15)
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Chapitre |0% Résultats & Discussions

IV.1- EXTRACTION, COMPOSITION & PROPRIETES PHYSICO-CHIMIQUES
DES HUILES
IV.1.1- Teneur en huile :

Les différentes teneurs en huiles obtenues a partir de D’extraction par la
méthode de Soxhlet avec le n-hexane de nos échantillons: H’mira (Hm),
Takerbouchet (Tk), Tegazza (Tg) et Tinaceur (Tn); sont mentionnées dans Ie

tableau 07.

Tableau 07 : Teneurs en huile.

Echantillon  Teneur en huile (%)

Hm 8,41+0,25
Tk 11,2542,39
Tg 9,49+0,89
Tn 7.97+1,09

D'aprés les résultats du tableau 07, les teneurs en huile obtenues (sur la
base d'un poids sec) pour tous les cultivars Hm, Tk, Tg et Tn sont comprises entre
8 et 11 %. Ces résultats obtenus sont du méme ordre avec les teneurs des huiles
extraites d'autres cultivars, tels que P. dactylifera irakien (5 et 13%) [1] et P.
Canariensis saoudien (10,36 %) [2]. D'autre part, la majorit¢ des cultivars
saoudiens : Barhi, Khalas, Manifi, Ruzaiz, Sala et Soukari ont des teneurs en
huile inférieures a 8% [2-3]. Les résultats donnés par Laghouiter et al. 2018, ne
dépassent pas 7 % (max de 6,7 % du cultivar Bint gbala dans la région de

Laghouat au sud-est de 1'Algérie) [4].

Dans ce travail, nous remarquons aussi une différence dans les teneurs en
huile obtenues (sur la base du poids sec), entre les variétés étudi¢es. La teneur en
huile la plus élevée est enregistrée dans les noyaux de Tk (11,25 %), tandis que
les noyaux de Tn avaient la faible teneur en huile (7,97 %) parmi les noyaux de
dattes ¢tudiées. Nous citons aussi que, les teneurs en huile dans les noyaux des

variétés Hm et Tg sont 8,41 et 9,49 % respectivement.
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IV.1.2-Analyses Chromatographiques CG-FID.

Le Tableau 08 montre le profil des esters méthyliques des acides gars
(EMAG) de Hm, Tk, Tg et Tn. Ces acides gras ont un impact direct sur les

propriétés chimiques et physiques du biocarburant.

Tableau 08 : Composition en acide gras (%) dans les huiles Hm, Tk, Tg et Tn.

Acide Gras Nomenclature Notation @ MM Hm Tk Tg Tn HP*
Caprylique Octanoique C8:0 144,21 0,287 0,136 0212 0,230 -
Caprique Décanoique C10:0 172,27 0,405 0251 0,347 0,320 0,35
Laurique Dodécanoique Cl12:0 200,32 19,803 15297 17,959 17,197 0,12
Myristique Tetradécanoique C14:0 228,38 11,393 11,512 11,221 10,663 1,36
Palmitique A Hexadécanoique Cl16:0 256,43 11,285 13,251 11,590 11,399 42,75
Z-Hexadéca—9—
Palmitoléique L Cl16:1 254,41 0,0 0,181 0,033 0,0 0,0
énoique
Stéarique Octadécanoique C18:0 284,48 3,041 3,152 3509 3282 4,64
Z—Octadéca—9—
Oléique Ci18:1 282,46 44,736 45,975 45,579 47,994 39,33
énoique
Z, Z—Octadéca-9,
Linoléique Ci18:2 28045 7,676 8955 7,881 7,585 10,37

12—diénoique

Z, Z, Z-Octadéca-9,

a—Linolénique 12, 15_triénoique C18:3 27843 0,0 0,0 0,0 0,0 0,41

AGS 46,215 43,599 44,838 43,090 49,22
AGMI 44,736 46,155 45,612 47,994 39,22
AGPI 7,674 8955 7,881 7,585 10,78
Autres 1,375 1,291 1,670 1,330 0,78

Totale 100,0 100,0 100,0 100,0 100,0
DI 60,084 67,065 61,374 63,164 60,78
It Calculé 54,473 60,815 55,650 57,275 55,11
IiMesuré 53,54 5839 54,27 55,48 -

MM : Masse Molaire (g/mol) ; Hm : H’mia ; Tk : Takerbouchet, Tg : Teggaza, Tn : Tinaceur, AGS : Acides Gras Saturés,
AGMI : Acides Gras Mono-Insaturés, AGPI : Acides Gras Poly-Insaturés, DI : Degré d’Insaturation, Ir : Indice d’lode.
2HP : Huile de Palm [5].
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Le Tableau 08 montre la composition en acides gras des quatre cultivars
Hm, Tk, Tg et Tn, ou 10 acides gras ont été identifiés, représentant 71,43% du
total des acides gras identifiés dans les noyaux de dattes des cultivars cités dans la
littérature (au nombre de 14 [6]). Tous les échantillons EMAG contiennent des
AGS, des AGMI et des AGPI. Le total des acides gras saturés de Hm, Tk, Tg et
Tn s'est avéré étre de 46,21 ; 43,60 ; 44,84 et 43,09 % respectivement, tandis que
le total des acides gras insaturés s'est avéré étre de 52,41 ; 55,11 ; 53,49 et 55,58

% respectivement.

Les principaux acides gras présents dans les noyaux des cultivars Hm,
Tk, Tg et Tn sont l'acide laurique C12:0 (15,2-19,8 %), l'acide myristique C14:0
(10,6-11,5 %) et l'acide palmitique C16:0 (11,2-13,2 %). Ces acides gras saturés
ont plusieurs effets sur la santé selon diverses ¢études médicales [7]. L'acide
oléique C18:1 (44,7-47,99 %), qui est un AG-oméga 9, a des effets bénéfiques
apparents sur les risques cardiovasculaires en diminuant le taux de lipoprotéines
LDL (mauvais cholestérol) et en augmentant le taux de HDL (bon cholestérol)
[8]. Cet acide est par ailleurs considéré comme une source importante pour
remplacer les graisses animales, qui sont riches en AGS [5]. D'autres acides ont
été identifiés avec des taux variant entre 7,5 et 8,9 % attribués a la présence de
7,7-Octadéca-9,12-diénoique (AG-Omega 6). La présence de ces acides montre
I'intérét nutritionnel des huiles extraites des noyaux de dattes, qui sont considérées

comme des déchets non valorisables.

Dans ce travail, nous avons notés que les taux d'acides gras saturés
(43,09 et 46,21%) sont inférieurs aux taux d'acides gras insaturés (52,41-55,58
%), ce qui donne une valeur ajoutée a ces huiles extraites des cultivars H'mira,
Takerbouchet, Teggaza et Tinaceur. Ces résultats sont en accord avec les valeurs
du DI (60,08-67,06), ainsi que les valeurs calculées (54,47-60,81 g 1,/100g) et
mesurées (53,54-58,39 g 1,/100g) de l'indice d’iode. Les taux d'acides gras
insaturés sont similaires a ceux des huiles extraites des cultivars Deglet-nour,

Allig et Bellah, cités par Ben-youcef et al. 2017 [6].

IV.1.3-Propriétés Physico-chimiques des huiles extraites :
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Les différentes propriétés physicochimiques tel que: la densité, I’indice

de réfraction, les indice d’iode et de saponification, 1’acidité, etc.

des huiles

extraites de variétés P. dactylifera Hm, Tk, Tg et Tn, ont été¢ analysés et présentés

dans le Tableau 09.

Tableau 09 : Propriétés physicochimiques des huiles extraites.

Propriété Hm

Tk

Tg

Tn

Densité a 20°C (g/cm’) 0,9117+0,0032

Indice de Réfraction 1,4623+0,0005

Indice d’iode (gI»/100 g) 53,19+1,32
Indice de Saponification (mg
+

KOH/g) 249,69+2,8
Indice d’acide (mg KOH/g) 0,996+0,070
Acidité, AGL% 0,507+0,035
Indice de cétane * 56,191
Pouvoir Calorifique 38.395

Supérieure * (MJ/Kkg)

0,9176+0,0012
1,4605+0,0003
57,79£2,85

237,53+4,3

0,910+0,036
0,458+0,018
56,275

38,824

0,9117+0,0105
1,4597+0,0051
55,73£2,38

230,10+2,9

0,761+0,129
0,383+0,065
57,481

39,160

0,9128+0,0002
1,4596+0,0003
56,28+2,11

254,83+4,5

2,137+0,015
1,076+0,007
55,055

38,138

?L'indice de cétane a été calculé par une formule donnée par Krisnangkura, 1986 [9] ;
®Le pouvoir calorifique supérieur a été calculé par la formule donnée par Demirbas, 2008 [10].

a)- Densité ; d

D’apres le tableau 09 ci-dessus, la densit¢ des huiles extraites dans cette

étude varie entre 0,9117 et 0,9176 g/cm’, ce qui les place dans la méme gamme

de valeurs de densité des huiles végétales, telles que le tournesol (0,916 g/cm?), le

colza (0,912 g/em?), le soja (0,914 g/cm?®), le jatropha (0,914 g/em?) [11-12].

L’huile issue des noyaux de la variété irakienne P. dactylifera, a une densité de

0,9211 g/cm®; hors de cette fourchette [1]. Sur la base des résultats de l'analyse,

nous avons constaté¢ que les noyaux de Tk et Tn ont la densité la plus ¢élevée, soit

respectivement 0,9176 g/cm® et 0,9128 g/cm’, la valeur la plus faible de cette

propriété a été enregistrée pour les noyaux des variétés Hm et Tg (0,9117 g/cm?)

(Figure 41).
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Densité, g/cm?3

™ 7 0.9128

Te 2 09117
W77/
Hm //////////////////// 09117 | |

% Huile

Figure 41 : Valeurs de densité des huiles Hm, Tk, Tg et Tn.

La densit¢ des huiles végétales dépend proportionnellement de la teneur,

la composition en acides gras, et de la pureté des maticres premieres utilisées. Les

valeurs ¢levées de densité¢ trouvées dans cette ¢étude indiquent que les huiles de

noyaux des variétés P. dactylifera Hm, Tk, Tg et Tn contiennent de nombreux

acides gras insaturés.

b)- Indice de réfraction ; n3°

L'indice de réfraction est le rapport de la vitesse de la lumicre dans le

vide par rapport a la vitesse de la lumiére a travers un matériau donné. Cette

propriété physique a ¢été largement utilisée dans de nombreuses applications pour

identifier et caractériser les matériaux, y compris les lipides [13—14].
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Indice de Réfraction

7 14596
0 14597
™ V0 14605

1,4580 1,4590 1,4600 1,4610 1,4620 1,4630

Hm

% Huile

Figure 42 : Valeurs des indices de réfraction des huiles Hm, Tk, Tg et Tn.

D’apres la figure 42, l'indice de réfraction des huiles de noyaux des

dattes Hm, Tk, Tg et Tn s'est avéré étre entre 1,459 a 1,462. Ces valeurs de

l'indice de réfraction sont également comparables aux résultats antérieurs qui ont

¢t¢ montrés un indice de réfraction de 1,468 (soja) [15], 1,466 (citrouille) [16],
1,480 (Degla-Baidha) [17] et 1,467 (palm) [18]. L'indice de réfraction ¢levé de

ces huiles Hm, Tk Tg et Tn est dii au nombre ¢levé d'atomes de carbone dans leur

composition en acides gras.

¢)- Indice d’iode, It

Les valeurs de I’indice d’iode Ii sont mesurées selon la méthode de Wijs.

La figure 43 représente les différents résultats de 1’indice d’iode de ces huiles.
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Indice d’iode, g 1,/100g

™ 2/ 5623
Te 7/ 55730
Tk 2/ 57.7%0

Hm 7/ 53192

50,500 52,500 54,500 56,500 58,500

¥ Huile

Figure 43 : Valeurs des indices d’iode des huiles Hm, Tk, Tg et Tn.

Les résultats relatifs a la détermination de l'indice d’iode I1 ont montré
des valeurs comprises entre 53,19 et 57,79 g 1o/100 g d'huile. Ces valeurs sont tres
inférieures a celles mentionnées dans d'autres travaux tels que le soja (Glycine
max : 134,9 g 15/100g) [19], le moringa (Moringa oleifera: 79,23 g 1o/100g) [20]
et les noyaux de citrouille (Cucurbita maxima: 113,2 g 1,/100g) [21]. Cette
différence est un indicateur de la texture des huiles, qui est similaire a celle du
suif de beeuf (I= 40-55 g I/100g) [22]. Par ailleurs, et par rapport a la valeur
citée par Fadhil er al. 2017 [1], qui concernait l'extraction de l'huile des noyaux de
dattes irakiennes (Ii= 47,66 g 1,/100g), la qualité de l'huile des noyaux de dattes

algériennes Hm, Tk, Tg et Tn semble meilleure.
d)- Indice de saponification, Is

L’indice ou le nombre de saponification Is se rapporte a tous les acides
gras présents dans 1'échantillon (libres et estérifiés). L’indice de saponification
dépend du poids moléculaire et du pourcentage de concentration des composants
en acides gras présents dans les EMAG de l'huile. Is est utilisé efficacement pour

déterminer la masse moléculaire relative moyenne des huiles [23].
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Indice de Saponification (mg KOH/g)

T2/ >
////////A 230,098

T2 23753
T2 249,59

220,000 230,000 240,000 250,000 260,000

Tn

Tg

Tk

7 Huile

Figure 44 : Valeurs des indices de saponification des huiles Hm, Tk, Tg et Tn.

D’aprées la figure 44, les indices de saponification étaient de
230,1-254,83 mg KOH/g, ce qui indique que les huiles Hm, Tk, Tg et Tn
continent des acides gras insaturés en grande proportion, cela a ¢été confirmé par
les résultats trouvés dans la Section IV.1.2. La valeur ¢levée de Is indique que les
huiles sont des triglycérides normaux et qu'elles sont trés utiles pour la production
de savon liquide et de shampoing. La séparation des produits sera donc
extrémement difficile. Cela conduirait a un faible rendement du biodiesel [24].
Les valeurs obtenues dans cette étude sont supérieures a celles trouvées pour les
huiles: de P. dactylifera (212 mg KOH/g) [1], de Jatropha Curcas
(175,12-208,50 mg KOH/g) [25-29] et de Moringa oleifera (164,0-190,4 mg
KOH/g) [30-32]. En outre, les résultats de Is indiquent que les huiles extraites

Hm, Tk, Tg et Tn sont de qualité acceptable.
e)- L’acidité libre et ’Indice d’acide, Ia

L’acidité libre (Acides Gras Libres AGL ; en %) peut étre définie comme
le pourcentage en poids, des groupes AGL présents dans les huiles et les graisses.
Cette mesure est normalement corrélée avec la quantité d'acides gras hydrolysés a
partir des tri-acylglycéroles. L'acidité¢ libre est le pourcentage en poids d'un acide
gras spécifique (acide oléique, par exemple). L'indice d'acide (Ia) est défini

comme le milligramme de KOH nécessaire pour neutraliser les AGL présents
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dans un gramme de graisse ou d'huile [33]. La méthode ASTMD664-18e2 a été
utilisée pour déterminer 1'la et ’AGL dans ce travail. Les résultats obtenus sont

mentionnés dans le tableau 09 ci-dessus.

Indice d’acide (mg KOH/g)

T4/ 17
/////////////A 0,761
T 0910

Tn
Tg

Tk

Hm /////////////////// 0,996 | |

Figure 45 : Valeurs des indices d’acide des huiles Hm, Tk, Tg et Tn.

D’aprés la figure 45, Les valeurs de I’indice d’acide Ia allant de 0,761 a
2,137 mg KOH/g indiquent que les tfri-acylglycéroles n'ont pas été hydrolysés.
Lorsque la qualit¢ de l'huile est prise en compte, la quantité d'AGL s'avére étre un
bon indicateur. En effet, les huiles dont la teneur en AGL est plus élevée sont de

mauvaise qualité.

Acidité (AGL ; %)

0 0.383 1.076
T 045
T 057

0,010 0,210 0,410 0,610 0,810 1,010

Tn

Tg

Tk

Hm

¥ Huile

Figure 46 : Valeurs de I’acidité (AGL %) des huiles Hm, Tk, Tg et Tn.
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Dans la figure 46, nous observons que les valeurs d'AGL, exprimées en
% d'acide oléique, variaient entre 0,383 et 1,076 %, ce qui suggére une bonne
qualit¢ des huiles extraites des cultivars Hm, Tk et Tg, par rapport aux huiles
obtenues a partir de colza (0,3-1,2 %) [34], d'olive (0,66-2,17 %) [35] et de
tournesol (1,19-1,35 %) [36], la valeur d'AGL d'une huile comestible ne devant
pas dépasser 0,4 % [37]. En fait, les valeurs d'AGL des huiles Hm et Tn sont en

dehors de la limite nutritionnelle (0,4 %).
f)- Indice de cétane, Ic

L'indice de cétane d’un produit indique la facilit¢ de son auto-
inflammation. La plupart des moteurs diesel pour véhicules ordinaires ont un
indice de cétane compris entre 45 et 55. Cependant, 1’éther diméthylique
(CH3—O—CH3) est un carburant de haute qualit¢ pour les moteurs diesel, il a un

indice de cétane élevé (55-60), qui peut tre utilisé comme carburant [38].

Indice de Cétane

™ 0 55.055 .

53,500 54,500 55,500 56,500 57,500

7 Huile

Figure 47 : Valeurs des indices de cétane des huiles Hm, Tk, Tg et Tn.

Les indices de cétane calculés (55-58) pour les huiles de noyaux de
variétés P. dactylifera Hm, Tk, Tg et Tn sont présentés dans la figure 47. Les
huiles de ces noyaux avaient des indices de cétane élevés par rapport a la norme
EN 14214 (51 min.) pour les carburants diesel. Il a ét¢ conclu que les noyaux
utilisés dans ce travail; pourraient servir comme des matiéres premi€res non

comestibles pour la production de biodiesel.
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g)- Pouvoir Calorifique Supérieur, PCS

Le pouvoir calorifique supérieur (PCS; en MJ/kg), qui est l'une des
propriétés les plus importantes d'un combustible, est la quantit¢ de chaleur libérée
lors de la combustion d'un gramme de combustible pour produire du CO, et H,O

a sa température et sa pression initiales [39].

Pouvoir calorifique supérieur

™ 0 38138 b ioo
Te 77/

% 2 38824

Hm 7 353

37,200 37,700 38,200 38,700 39,200

¥ Huile

Figure 48 : Valeurs de pouvoir calorifique supérieur des huiles Hm, Tk, Tg et Tn.

D’aprés la figure 48, nous constatons que, lorsque ces huiles sont
brilées, elles libeérent de I’énergie dans une fourchette de 38,14 a 39,16 MJ/kg, ce
qui est acceptable comparer aux autres huiles telles que: le mais (39,5 MJ/kg), le

colza (39,7 MJ/kg), le tournesol (39,5 MJ/kg) et le palme (38,6 MJ/kg) [40].

IV.1.4-Analyses Spectroscopiques FTIR

Le récapitulatif des bandes d'absorption FTIR pour les groupes
fonctionnels des huiles extraites Hm, Tk, Tg et Tn; est répertorié dans le Tableau

10 ci-dessous.

105



Chapitre |0% Résultats & Discussions

Tableau 10 : Groupes fonctionnels et modes de vibration des huiles extraites (en cm™).

Hm Tk Tg Tn HP ?

Vibration d’élongation de

la liaison (H—C=) 3005 3005 2985 3003 3005

Vibration d’élongation
Symétrique et Asymétrique
des groupes (—CH>) et
(—CH3)

2920-2850  2922-2852  2922-2852  2922-2852  2924-2852

Vibration d’élongation de
groupe fonctionnel (C=0) 1743 1745 1745 1743 1743
de Triglycérides

Vibration de déformation
des groupes aliphatiques 1464 1464 1464 1464 1465
(—CHb) et (—-CH3)

Vibration de déformation

de groupe (_CH) 1375 1377 1377 1377 1377

Vibration d"¢longationde ,,5 ) iso a3y 160 1230-1157  1232-1159  1236-1160
liaison (C—0)asy

Vibration d’¢longation de 1117 and
liison (C—0)s,m 1115 1115 1115 1115 1098

Chevauchement de la
vibration de balancement
du groupe méthylene
(=CH>) n-4

721 721 723 721 721

2HP : Huile de Palm [5].

D’aprés le Tableau 10, on observe que le groupe carbonyle est présent
dans toutes nos différentes huiles extraites a partir des noyaux de variétés Hm,
Tk, Tg et Tn, avec une bande d'absorption forte due a la vibration d’¢longation de
la liaison C=0O observée entre 1745 cm™ et 1743 cm™. En raison de son intensité
dans la région des nombres d’onde moyens 2000-1500 cm’!, relativement sans

interférence dans laquelle elle se produite.

Les spectres de ces huiles nous ont montré aussi que les bandes qui se
produisent dans la plage de 1230-1162 cm?'; sont dues a la vibration
d’¢longation asymétrique de la liaison ester C-O. La vibration d’¢longation
symétrique de faible intensit¢ de la liaison C-O de ces huiles; est observée a
1115 cm!'. Dans la littérature, la bande due a la vibration d’élongation
asymétrique de la liaison ester C—O-C se produit a 1275-1185 cm! et celle due a
la vibration d’élongation symétrique se produit a 1160-1050 cm™. Ces deux
bandes sont fortes, la premiére bande étant généralement plus intense que [autre ;

due a la vibration d’¢longation de la liaison ester C=0 [41].
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Concernant la bande qui apparait a 3005-3003 cm™' dans les spectres des
huiles Hm, Tk, Tg et Tn, avec une faible intensité, correspond aux vibrations
d’¢longation de la liaison H-C=. Quant aux bandes observées dans la plage de
29202852 cm™!, elles sont produites a cause de la vibration d’élongation
asymétrique et symétrique des groupes méthylénes (—CHz). Ces derniers groupes
aliphatiques méthylénes (avec les groupes aliphatiques —CHs;) ont aussi deux
vibrations de déformation, l’une est apparaitre a 1464 cm' (vibration de
Cisaillement), et lautre est observée dans la région de 1377-1375 cm’!

(Vibrations de Torsion et de Balancement) dans ces spectres.

L’analyse spectrale de ces huiles extraites a montrés ainsi 1’existence
d’une bande a 721 cm™! et 723 cm™!, cette bande résultant de la Rotation plane des
groupes méthyléne pour des alcanes linéaires de quatre atomes de carbone et plus.
Les résultats d’analyse IR obtenus dans cette étude (Figure 49) sont similaires a

ceux rapportés par Fadhil et a/, 2017 [1], et Rohman et Man, 2010 [5].

Huile
C
B
3005
723
3003
1115 721
1464 B 1157
2852
5573 1745 1431 1236
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 0

Longueur d'onde (cm™)

Figure 49 : Spectre FTIR des huiles : A: H’'mira (Hm), B: Takerbouchet (Tk), C:
Teggaza (Tg) and D: Tinaceur (Tn).
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IV.2- PRODUCTION & PROPRIETES DE BIODIESEL

Le biodiesel dérivé de l'huile de palme aurait des propriétés de carburant
similaires a celles du diesel de pétrole. En outre, le biodiesel de palme répond aux
spécifications internationales de biodiesel telles que soulignées par EN 14214 et
ASTM D6751. 11 a été signalé que le biodiesel de palme pur (sans mélange avec
du diesel de pétrole) peut éEtre directement utilisé comme carburant dans un
moteur diesel sans modification préalable. Un test exhaustif sur les performances
du biodiesel de palme comme carburant alternatif sur moteur diesel a également

été réalisé [46].

IV.2.4- Rendement de biodiesel

La production de EMAG (biodiesel) a partir des huiles extraites de
noyaux Hm, Tk, Tg et Tn a été réalisée par méthyl-transestérification. Le

Tableau 11 regroupe les différents rendements obtenus.

Tableau 11 : Rendement en biodiesel.

Echantillon Rendement en Biodiesel (%)
Hm 91,73+1,91
Tk 88,94+3,9
Tg 94,17+1,7
Tn 92,21+0,25

D'aprés des ¢tudes antérieures, il est possible d'obtenir un rendement en
biodiesels de prés de 100 % a partir d'huiles végétales raffinées, mais le
rendement en biodiesels diminue lorsque l'indice d'acide Ia de l'huile végétale
augmente [47]. Les rendements de conversion des biodiesels obtenus Hm, Tk, Tg
et Tn ne sont pas significativement différents, dans des conditions de réaction
optimales, avec un temps de 90 min et un rapport molaire méthanol/huile de 3:1.
Des rendements varient de 88,94 a 94,17%, ont été obtenus dans ces conditions de

réaction avec le KOH comme catalyseur.

Il apparait que le biodiesel obtenu a partir de l'huile de la variété Tg a
une conversion ¢levée de 94,17% (avec une [A= 0,761 mg KOH/g). En revanche,
I'huile obtenue a partir de la variét¢é Tk donne une conversion de 88,94% (Ia=
0,910 mg KOH/g). Ces résultats ont déja ¢été rapportés dans la littérature, pour le

biodiesel issu des huiles de noyaux de P. dactylifera, a environ 92,45% [48] ; a
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96,4% [49], a 93,5% [50] et a environ 95,88 % [1] pour le biodiesel de I’huile de

palme.

IV.2.5- Propriétés Physicochimiques de Biodiesel Synthétisé :

Le Tableau 12 montre les

propriétés

physicochimiques des

biodiesels

produisent a partir des huiles de noyau de Hm, Tk, Tg et Tn, tels que la densité,

I'indice d'acide,

I’indice d’iode,

le pouvoir

calorifique, ... etc.

qui ont été

déterminées selon des méthodes bien établies. Ces propriétés du biodiesel ont été

comparées avec les normes EN 14214 et ASTM 6751.

Tableau 12 : Propriétés physicochimiques des biodiesels synthétisés.

Propriété

Hm

Tk Tg

Tn

Densité a 20°C (g/cm?)
Indice de Réfraction
Indice d’iode (g 1,/100 g)

Indice de Saponification (mg
KOH/g)

Indice d’acide (mg KOH/g)
Acidité, FFA%
Indice de cétane *

Pouvoir Calorifique
Supérieure * (MJ/kg)

0,8785+0,0028
1,4488+0,0001
53,54+1,85

252,33+1,5

0,081+0,042
0,041+0,074
55,884

38,281

0,8865+0,0004  0,8781+0,0007

1,4500+0,0001  1,4468+0,0002

58,39+1,69 54,27+1,07
239,52+2,1 233,85+1,8
0,075+0,091 0,061+0,084
0,038+0,021 0,031+0,096
55,949 57,429
38,734 39,028

0,8725+0,0061
1,4479+0,0002
55,48+1,21

259,77+3,2

0,174+0,142
0,088+0,058
54,828

37,947

® L'indice de cétane a été calculé par une formule donnée par Krisnangkura, 1986 [9] ;
® Le pouvoir calorifique supérieur a été calculé par la formule donnée par Demirbas, 2008 [10] ;

¢)- Densité ; d

La densité est une propriété physique de carburant pertinente car elle

affecte directement les performances du moteur [11]. La densit¢ joue un rdle

important dans I'atomisation du carburant dans le processus de combustion d'un

moteur diesel [51-52].
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Figure 50 : Valeurs des densités de biodiesels d’Hm, Tk, Tg et Tn.

D’apres la Figure 50, la densité nous permet de situer les biodiesels
synthétisés Hm, Tk, Tg et Tn dans les normes requises (NE 14214). En effet, les
valeurs de ce paramétre dans notre étude varient entre 0,8785 et 0,8865 g/cm?’
(Figure 44), ce qui est conforme a la norme NE 14214, qui donne une valeur
limite entre 0,86 et 0,90 g/cm®. De plus, la densité du pétro—diesel est d'environ
0,85 g/em?®, ce qui est environ 15 a 20% plus élevé que la densité de I'essence

(0,70 2 0,75 g/em?) [53].

En examinant les études précédentes, il est évident que les densités du
biodiesel des variétés Hm, Tk, Tg et Tn sont plus similaires que celles de
nombreuses autres ressources, telles que le moringa (0,88 g/cm?) [54], le colza
(0,87 g/em?) [55], le palme (0,88 g/cm’) [56] et le jatropha (0,88 g/cm?) [57]. 1l
est clair que les biodiesels synthétisés dans cette étude sont plus conformes, ce qui
justifie la bonne conversion des huiles extraites, en ¢éliminant le glycérol

initialement présent.

Ces résultats de densité sont confirmés par ['abaissement des valeurs de
l'indice de réfraction (1,448-1,450) (Figure 51), indiquant ainsi la synthése des
biodiesels Hm, Tk, Tg et Tn.
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Indice de Réfraction
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Figure 51 : Valeurs des indices de réfraction de biodiesel d’Hm, Tk, Tg et Tn.

d)- Indice d'iode Iy

L'indice d'iode Ii est une propriét¢é importante du biodiesel, qui mesure
les acides gras insaturés en déterminant la quantit¢ d'iode (en grammes) qui peut
étre incorporée dans 100 g de biodiesel. Selon la norme EN 14214, la limite

requise est de 120 g 1,/100 g de biodiesel au maximum [58].

Indice d’iode, g 1,/100g

70 00 554
B 58,39
i O

Tn
Tg

Tk

Hm
50,50 52,50 54,50 56,50 58,50
7i Biodiesel

Figure 52 : Valeurs des indices d’iode de biodiesel d’Hm, Tk, Tg et Tn.

111



Chapitre |0% Résultats & Discussions

Les indice d'iode Ii (54,27-58,39 g 1,/100g), selon la figure 52, sont en
accord avec les normes EN 14214 (120 g [/100g max.), ce qui permet de dire que
les biodiesels synthétisés sont effectivement de qualité acceptable. Les limites
pour I'li ne sont pas incluses dans la norme ASTM D6751. Dans cette étude, le
maximum d'l; (58,39 g 1,/100g) a ¢été observé pour le biodiesel préparé a partir de
I’huile de Tk, suivi de Tn (55,48 g /100g), de Tg (54,27g 1/100g) et de Hm
(53,54 g 1/100g). L'y est une mesure de l'insaturation, une insaturation plus
¢levée entrainant un I; plus €levé et vice versa. Ainsi, le biodiesel Tk a donné un I
plus ¢levé car il contenait le pourcentage le plus ¢élevé des acides gras insaturés
(55,11 % ; Tableau 08). En effet, la présence d'acide linoléique augmente
l'instabilit¢ du biodiesel et détériore donc la qualité du biocarburant, car ses deux

doubles liaisons sont facilement oxydables.

e)- Indice de saponification Is

L'indice de saponification Is est une mesure de la teneur en liaisons
esters. Il est déterminé par titrage a rebours de l'oxyde de potassium en présence

de l'indicateur phénolphtaléine avec de l'acide sulfurique ou chlorhydrique 0,5 N.

Indice de Saponification (mg KOH/g)
259,772

T/ e
™ Ypmmmmmmmiiiyg
Hm 7 252,328

220,000 230,000 240,000 250,000 260,000

T

=

T

()]

# Biodiesel

Figure 53 : Valeurs des indices de saponification de biodiesel d’Hm, Tk, Tg et Tn.
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Dans cette étude, les valeurs de Is des biodiesels synthétisés Hm, Tk, Tg
et Tn situent de 233,85 a 259,77 mg KOH/g (Figure 53), alors que celle des
noyaux : de canola était de 193,55 mg KOH/g [59], de tournesol était de 175 mg
KOH/g [60] et de moringa était de 190,9 mg KOH/g [61]. Is est li¢ au poids
moléculaire moyen de I'échantillon, mais les acides présents dans les huiles
extraites a partir des noyaux de variétés Hm, Tk, Tg et Tn ou dans leurs biodiesels
synthétisés sont presque les mémes. Seul le changement du glycérol par le

méthanol est produit.
f)- Acidité libre & I’Indice d’acide, Ia

Une autre propriét¢é du biodiesel qui joue un role important dans la corrosion
des picces internes des moteurs diesel, est l'indice d'acide Ia. La norme ASTM
consideére une loi stricte pour l'indice d'acide. Selon la norme ASTM D6751, Ia

d'un nouveau biodiesel ne doit pas dépasser 0,5 mg KOH/g.

Indice d’acide (mg KOH/g)

™ Iz
Tg V////////////A 0,061

& 700

Hm WM 0,081

0,000 0,050 0,100 0,150 0,200

“ Biodiesel

Figure 54 : Valeurs des indices d’aide de biodiesel d’Hm, Tk, Tg et Tn.

Selon le résultat de la présente ¢étude, les wvaleurs d’Ia des biodiesels
provenant des huiles végétales Hm, Tk, Tg et Tn varient entre 0,061 et 0,174 mg
KOH/g (Figure 54). Donc, ces indices d’acides sont appropriés pour une nouvelle
ressource de biodiesel. En réalité, cette valeur est normalement extrémement
faible pour le biodiesel catalysé¢ par une base, car la majeure partie des acides gras

libres a probablement été neutralisée par le catalyseur. Ces valeurs de Ia trouvées
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sont évaluées bonnes par rapport aux celle de Jatropha cucuras (2,2 mg KOH/g)
[62], de Moringa olifera (0,26 mg KOH/g) [63] et de Ricinus communis (0,63 mg
KOH/g) [64-65]. Ces dernicres valeurs dépassent celui du diesel (0,12 mg
KOH/g).

Les acides gras libres AGL sont les acides qui ne sont pas présents sous
forme de triglycérides (graisses) dans le biodiesel. Dans la réaction de
saponification, les triglycérides s'hydrolysent pour donner des acides gras qui
réagissent avec l'alcali pour former du savon, tandis que les AG réagissent
directement avec la base lors des expériences visant a déterminer l'indice d'acide
In. Le poids des AGL présents dans le biodiesel divis¢é par le poids total du
biodiesel donne le pourcentage d'AGL (Acidité, %) [66].

Acidité (AGL ; %)

7 0,031
7 0
/////M 0,041

0,000 0,020 0,040 0,060 0,080 0,100

Tn

Tg

Tk

Hm

¥ Biodiesel

Figure 55 : Valeurs de ’acidité % de biodiesel d’Hm, Tk, Tg et Tn.

Dans cette ¢étude, les valeurs de 1’acidité libre de biodiesels Hm, Tk, Tg et Tn
variaient entre 0,031 et 0,088 % oléique (Figure 55).

g)- Indice de cétane, Ic

L'indice de cétane Ic est l'un des paramétres les plus importants pour
caractériser un biodiesel. En effet, un indice de cétane plus élevé signifie que le

carburant est plus rapidement inflammable [67].
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Indice de Cétane, I

Tn

Tg

Tk

Figure 56 : Valeurs des indices de cétane de biodiesel d’Hm, Tk, Tg et Tn.

Nous pouvons constater, a partir des résultats dans la figure 56, que les
biodiesels issus des huiles extraites sont conformes aux normes internationales
(ASTM D6751 et EN 14214). Les valeurs de I'lc sont comprises entre 56 et 58
(Figure 50), ce qui leur confere un délai d'inflammation trés court. Ces mémes
résultats ont été rapportés par Ilkilic et al. 2015 (Pistacia Terebinthus ; Ic= 55)
[68] et Madiwale et Bhojwani, 2016 (Arachide ; Ic= 54) [69].

h)- Pouvoir Calorifique Supérieur, PCS

L’une des -caractéristiques les plus importantes d'un carburant est son
pouvoir calorifique supérieur PCS, il caractérise le contenu ¢énergétique du

carburant [40].
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Pouvoir Calorifique Supérieur, PCS
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Figure 57 : Valeurs des pouvoirs calorifiques supérieurs de biodiesels d’Hm, Tk, Tg et Tn.

Les valeurs calculées de PCS (37,947-39,028 MlJ/kg) d’Hm, Tk, Tg et
Tn (Figure 57) dans cette étude, étaient dans les normes internationales (35 MJ/kg
min, ASTM D6751 et 36 Ml/kg min, EN 14214), et sont relativement élevés. Le
PCS calculé pour le biodiesel obtenu a partir du cultivar Tg est le plus élevé
(39,028 MlJ/kg). Les PCS obtenus dans cette étude sont similaires aux biodiesels
obtenus a partir d'huile de palme (37,20-40,69 MJ/kg), de soja (37,30-39,66
MlJ/kg), de tournesol (37,50-39,95 MJ/kg) et de colza (37,30-39,90 MlJ/kg) |1,
70-71]. Les valeurs de PCS de Hm, Tk, Tg et Tn sont considérablement inférieurs
a celui du diesel (49,65 MJ/kg).

IV.2.6- Analyses Spectroscopiques FTIR.

La méthode FTIR a ét¢ employée pour caractériser le biodiesel dans la
réaction de transestérification des huiles d’Hm, Tk, Tg et Tn. Les échantillons ont
été analysés par infrarouge dans la région s'étendant de 400 a 4000 cm™, couvrant

les bandes d'absorption caractéristiques du biodiesel (Figure 58).
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Biodiesel
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Figure 58 : Spectre FTIR des biodiesels : A: H'mira (Hm), B: Takerbouchet (Tk), C:
Teggaza (Tg) and D: Tinaceur (Tn).

Des différences assez subtiles peuvent Etre observées entre les spectres,
puisque le produit du procédé¢ de transestérification (EMAG) est chimiquement
similaire & son précurseur (Huile extraite). Dans la région de 1800-1700 cm’!, on
peut observer des pics qui peuvent éEtre attribués a la vibration d’¢élongation de
C=0, typique des esters, et qui sont donc communs aux spectres des huiles et des
biodiesels Hm, Tk, Tg et Tn. Lors de la formation de ’EMAG, une chaine alkyle
est remplacée par un groupe méthyle, ce qui entraine un déplacement de la bande

C=0 de 1745 cm™! dans I’huile a 1741 cm™! dans le biodiesel.

La principale région du spectre qui permet la discrimination chimique

entre les huiles extraites et ses EMAG respectifs se situe dans la plage 1500-900
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cm’!, connue sous le nom de région "empreinte". Le pic a 1435 cm™ correspond a
la vibration de déformation asymétrique de —CHsz présent dans le spectre du
biodiesel et absent dans le spectre de I'huile extraite. Le pic a 1377 cm™ est
attribué¢ au groupe glycérol O-CH> (mono-, di- et triglycérides), qui est présent
dans le spectre des huiles extraites et il est plus faible ou absent dans le spectre
des biodiesels. Quant aux vibrations d’élongation asymétrique et symétrique de la
liaison C—O, représentées par l'absorbance observée a environ 1230-1170 cm™ et
1115 cm™ respectivement, ont une intensité moins importante que celle dans les

spectres des huiles Hm, Tk, Tg et Tn.
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CONCLUSION

Ces dernicres années, le biodiesel est devenu plus attrayant en tant que
carburant alternatif pour les moteurs diesel a divers égards, en raison de ses
avantages environnementaux et du fait qu'il est produit a partir de ressources
locales renouvelables, et insuffisamment exploitées telles que les noyaux de
dattes, les huiles de cuisson...etc. Plusieurs méthodes sont disponibles pour
produire du biodiesel, la transestérification d'huiles et de graisses naturelles étant
actuellement la méthode de choix, en ¢&vitant ainsi le rejet de ces sous-produits

dans I’environnement en tant que déchets.

Dans ce contexte, notre ¢&tude est particuliecrement focalisée surtout vers la
Valorisation des Huiles et les Sous-produits du Palmier Dattier dans la Région
d'Adrar, en tant que huiles végétales et biodiesels, et qui s’intégre dans 1'un des
axes de recherche développé dans le Laboratoire des Ressources Naturelles
Sahariennes (LRNS), en collaboration avec le Laboratoire de 1'Energie, de
I'Environnement et des Systémes d'Information (LEESI), a 1’Universit¢ Ahmed
Draia Adrar. Dans ce présent travail, des huiles ont ¢été extraites a partir des
noyaux de quatre cultivars du palmier dattier P. dactylifera L., H’mira,
Takerbouchet, Teggaza et Tinaceur; provenant de la région d’Adrar, et un

biodiesel a été synthétisé a partir de chaque huile.

La premiére partie porte sur [’extraction des huiles. Cette partie nous a
permis de donner un aper¢u sur la méthode d’extraction au Soxhlet la plus
économique, utilisée dans la préparation de ces huiles. Quatre huiles ont été
extraites a partir des noyaux de dattes Hm, Tk, Tg et Tn avec des rendements

variants entre 8 et 11 %, en utilisant I’hexane comme solvant.

Dans ce travail, les quatre huiles extraites sont caractérisées, quantifiées
et identifiées par [D’analyse spectroscopique FTIR et chromatographie CG-FID.
Nous avons trouvé que les taux d'acides gras saturés (43,09—46,21%) sont

inférieurs aux taux d'acides gras insaturés (52,41-55,58%), ce qui donne une
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valeur ajoutée a ces huiles extraites des cultivars H'mira, Takerbouchet, Teggaza
et Tinaceur, qui sont considérées comme des déchets non valorisables, et la
possibilit¢ de leur valorisation comme biodiesel par le procédé de

transestérification.

Dans cette étude, Les analyses physicochimiques nous a montré que le
taux des acides gras insaturés trouvé, a été confirmé par les valeurs élevées de la
densité (0,9117-0,9176 g/cm®), de lindice de réfraction (1,4596—1,4623) et de
I’indice de saponification (230,1-254,83 mg KOH/g). Les valeurs de [I’acidité
libre (0,383-1,076 %) trouvées dans notre travail, relévent que ces huiles ont une

valeur nutritionnelle.

Dans la deuxieme partie, nous avons procédé¢ a la synthése de biodiesel a
partir des huiles Hm, Tk, Tg et Tn. Ces produits d’esters méthyliques sont
obtenus avec de trés bons rendements qui varient entre 89-94 % par une réaction
de transestérification catalytique entre [’huile et le méthanol, dans des conditions
de réaction optimale, avec un ratio molaire CH3OH/ huile 3:1 pendent 90 min, en

utilisant le KOH comme catalyseur.

Les ester méthyliques d’acide gras obtenus ont été test¢ pour ses
propriétés de carburant et était en bon accord avec le biodiesel standard, selon les
normes internationales ASTM D6751 et EN 14214. Leur qualité rivalise avec les
biodiesels produits a partir des huiles communes (palmes, soja, jatropha, etc.),

compte tenu de leurs propriétés physicochimiques.

Enfin, nous conclons que du point de vue de la stratégie environnementale, cette
thése est trés intéressante en raison de la réduction des déchets des palmiers
dattiers, qui sont valorisés comme sources d'énergie bon marché et plus

respectueuses de l'environnement.

Nous pouvons dire que, ’objectif de ce travail de recherche a été atteint.

Cette theése ouvre d’énormes perspectives de recherche a savoir :

= Les essais de performances ¢énergétiques et environnementales en

laboratoire de I’huile et le biodiesel produit a partir de noyaux de variétés
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de dattes H’mira, Takerbouchet, Teggaza et Tinaceur, comme pour la
production de 1’¢lectricité, etc. ;

Les essais de lutilisation de ces biodiesels en ¢état pur B100, ou en
mélange avec le pétrodiesel (B20, B50, etc.), dans les moteurs diesel.

L’étude de valorisation de ces déchets du palmier dattier en tant qu’aliment
pour le bétail ou en tant que fertilisants organiques ;

L’¢tude des performances d’autres noyaux non comestibles des autres
variétés endémiques de la région d’Adrar, comme Tinakour, Deglat
Talmine et Aghamou, pour ensuite faire des comparaisons avec celles des

variétés utilisées dans ce travail ;
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