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Résumé :

Ce travail porte sur la valorisation de 3 déchets : les huiles usagées, le raisin et les dechets de
pommes de terre, dans la production du BIODIESEL et du BIOETHANOL a 1’échelle
laboratoire. Les huiles usagées sont valorisées par Transestérification dans les conditions
optimales suivantes : Température 50°C, Rapport massique (méthanol / huile) : Y4, durée :
2Heures), pourcentage massique du KOH : 0,75%. Les résultats montrent que ’huile traitée et
purifiée par adsorption sur le marc de café¢ aboutit au meilleur rendement de Ia
transestérification (93%). La mise a 1’échelle de 100g a 1kg et 4Kg conserve le rendement de
la réaction (91%) tout en ayant un produit identifi¢ par spectroscopie IR d’une conformité
convenable (d=0,9 IA=1,12 mg KOH/g ; IR=1.4567, IS=170 mg KOH/g, point de congélation=
-1,1°C, viscosité=5,21 (mm?/s). La valorisation des déchets de pommes de terre passe par un
prétraitement physique : thermique a 130°C pendant 15min suivi d’un broyage, puis une
liqguéfaction de 2h aux alpha-amylases a pH6, 55°C et une saccharification de 3h-4h aux
glucoamylase a 60°C, pH4,4 a un rapport. Dans ces conditions, le pourcentage de
saccharification est de 70% en milieu chargé (2Kg MF/L) et 100% en milieu peu chargé
(1KgMF/L). Le jus raisin est traité sous une concentration ajustée aux environs de 150 g/L en
anaérobiose, sans agitation. 2Kg d’un broyat de raisin présente la plus grande production en
éthanol (138 g) avec des rendements maximum : soient 62 g Ethanol/100g Sucres totaux, 69 g
Ethanol/Kg Matiére fraiche équivalent a 88ml Ethanol/Kg de Matiére fraiche. Une productivité
moyenne est estimée de 307L/an a échelle semi-pilote-50L et 6m3/an a 1’échelle industrielle
1000L, en considérant une seule chaine de production commune aux 2lignes. Une productivité
additionnelle estimée de de 615L/an a échelle semi-pilote-50L et 12,3m%an a I’échelle
industrielle 1000L, en considérant 2 chaines de production pour les 2 lignes (1 chaine /ligne).
Pour le BIODIESEL, Les productivités annuelles prédites pour les échelles semi-pilote-50L et
industrielle-1000L sont 15 m%an et 300m%an.

Les mots clés : la valorisation de déchets, BIODIESEL, BIOETHANOL, Trans estérification,
saccharification.



Abstract :

This work focuses on the recovery of 3 waste products: waste oils, grapes and potato waste, in
the production of BIODIESEL and BIOETHANOL on a laboratory scale. Waste oils are
recovered by transesterification under the following optimum conditions: Temperature 50C°,
Mass ratio (methanol / oil): ¥, duration: 2Hours), mass percentage of KOH: 0.75%. The results
show that the oil treated and purified by adsorption on coffee grounds achieves the highest
transesterification yield (93%). Scaling up from 100g to 1kg and 4Kg maintains the reaction
yield (91%) while producing a product -identified by IR spectroscopy-of suitable conformity
(d= 0.9 1A=1.12 mg KOH/g; IR=1.4567, 1S=170 mg KOH/g, freezing point =-1,1°C,
viscosity=5.21 (mm2/s). The recovery of potato waste involves physical pre-treatment: thermal
treatment at 130C° for 15min followed by grinding, then liquefaction for 2h with alpha-
amylases at pH6, 55C° and saccharification for 3h-4h with glucoamylase at 60C°, pH4.4. Under
these conditions, the saccharification percentage is 70% in a loaded medium (2Kg MF/L) and
100% in a lightly loaded medium (1Kg MF/L). The grape juice is treated at a concentration
adjusted to around 150 g/L under anaerobic conditions, without agitation. 2Kg of grape crushed
juice gives the highest ethanol production (138g) with maximum yields: 62g Ethanol/100g
Total sugars, 699 Ethanol/Kg Fresh matter equivalent to 88ml Ethanol/Kg Fresh matter.
Average productivity is estimated at 307L/year on a semi-pilot-50L scale and 6m?3/year on an
industrial 1000L scale, based on a single production line common to two lines. An estimated
additional productivity of 615L/year on a semi-pilot-50L scale and 12,3m?%/year on an industrial
1000L scale, based on 2 production lines for the 2 wastes (1 line/line). For BIODIESEL, the
predicted annual productivities for the semi-pilot-50L and industrial-1000L scales are 15
m3/year and 300m3/year.

Keywords: waste valorization, Biodiesel, Bioethanol, Transesterification, Saccharification
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Introduction générale

L'Algérie connait depuis des années une croissance réguliére de I'activité économique
dans tous ses secteurs, parallélement & une énorme croissance démographique qui a entrainé
une augmentation de la consommation de matieres et d'énergie au niveau de la fabrication ou a
travers la consommation quotidienne du citoyen. Ce qui se traduit quotidiennement par des
centaines de tonnes de déchets organiques (solides et liquides) qui constituent un énorme
fardeau pour le producteur, le consommateur et les communautés locales pour s'en débarrasser.
Leur accumulation entraine des effets négatifs sur I'environnement et sur la santé du citoyen,

donc quelle est la solution proposée ?

Les ordures organiques sont les résidus d’origine végétale ou animale qui peuvent étre
dégrades par les micro-organismes pour lesquels ils représentent une source d'alimentation. Ils
incluent : les végétaux, les déchets putrescibles de la cuisine et ceux collectés auprées des
cantines et des restaurants, les papiers et les cartons souillés.... Les matiéres agricoles
organiques font partie des matiéres les plus consommées, que ce soit comme matieres premiéres
dans la fabrication de denrées alimentaires ou comme matiéres consommées dans la restauration

collective et touristique, la restauration rapide, etc.

En paralléle, Les huiles domestiques (Principalement les huiles de cuisson de soja et de
tournesol) sont considérées comme les produits les plus utilisées dans la vie quotidienne. La
consommation mondiale d’huiles alimentaires est de plus en plus croissante, elle était d’environ
198 millions de tonnes en 2018. Apres consommation, ces huiles ont un grand role dans
I’augmentation de la pollution car elles sont composées de matiéres grasses et d’impuretés de
toutes natures (particules alimentaires, produits de dégradation ...) et peuvent étre nocives pour

la faune et la flore.

Ce projet propose de collecter des déchets organiques solides et liquides provenant de
diverses sources pour réduire la pollution, en les convertissant par une série de réactions
chimiques et biologiques (enzymatique et microbienne) en un précieux trésor économique qui

atteint les objectifs de développement durable :

e Les matieres organiques sont converties en alcool éthylique (C2HsOH) ou BIOETHANOL
par fermentation. Ce dernier peut avoir des usages multiples (pharmaceutiques,

parapharmaceutiques et cosmétiques). Il s'agit aussi d'un type de biocarburant.



e Les huiles usagées peuvent subir une valorisation (chimique ou enzymatique) afin de

produire du BIODIESEL, des produits cosmétiques (glycérine et savons), des tensio- actifs,...

La valorisation des huiles ainsi que les déchets organiques solides permet d’obtenir une
gamme intéressante de produits de faibles couts, ce qui permet de réduire les importations en
assurant 1’autosuffisance de ces produits sur le marché local et d’atteindre aussi une

concurrence sur le marché mondial, et augmenter le taux de d’exportation.

Le point commun qu'il faut sigaler entre ces deux types de déchets
c'est qu'ils proviennent des mémes sources. Il est donc judicieux de penser a un projet integré
de valorisation complete des déchets qui proviennent de I'activité humaine alimentaire et de
mettre en place une infrastructure efficace pour la collecte, le traitement et la valorisation de
ces déchets. Cela nécessite la participation et la coopération de différents acteurs, tels que le
gouvernement, les entreprises, les consommateurs et les organisations de la société civile pour

atteindre des objectifs de durabilité environnementale et économique.

La synthése bibliographique de notre mémoire touche la valorisation des déchets
organiques solides et des huiles usagées dans la production de deux principaux produits
d’intérét économiques importants qui sont le BIOETHANOL et le BIODIESEL ainsi que leurs

dérivés et sous-produits de haute valeurs ajoutées.

Le premier volet de cette partie traite la production du bioéthanol a partir de biomasses
de natures biochimiques et d’origines différentes. Il détaille les microorganismes producteurs,
leur métabolisme ainsi que la technologie de sa production. Enfin, nous terminons par décrire

les principaux domaines d’utilisation.

Le deuxieme volet commence par présenter les différents types d’huiles, leur
consommation au niveau mondial et national ainsi que les problémes environnementaux causés
par le rejet d’huiles usagées dans les égouts ou les décharges. Ensuite, ce chapitre décrit les
différentes étapes du processus de valorisation, notamment la collecte, le traitement et la
transformation en produits par les méthodes chimique et enzymatique. 1l présente également
les avantages de la valorisation des huiles (environnementaux, économiques et sanitaires) par

rapport a 1’¢élimination incorrecte des huiles usagées.

La partie expérimentale de notre de notre mémoire, a pour objectif de traiter un exemple

d’un projet formé de 3 lignes de production a 1’échelle laboratoire :
2



e Une ligne de valorisation des huiles pour la production du DIESEL (avec glycérol) et le
savon,

e Deux lignes de production du BIOETHANOL, ses dérivés et ses sous-produits a partir de la
valorisation des deux matiéeres premieres différentes dans leurs compositions biochimiques,
leurs degrés de complexités, leurs protocoles de traitement :

v’ Les déchets de la pomme de terre.

v" Les déchets de raisin,

Pour chaque ligne de production - différente dans son protocole expérimental lié

directement & la nature de la matiére premiére traitée - nous avons fixé les objectifs suivants :

1/ Assurer une collecte et un stockage convenable du déchet,

2/Caracteériser la matiere premiére utilisée (ou le déchet),

3/ Réaliser un pré- traitement convenable de la matiere premiére dans les conditions optimales,

4/ Produire le BIODIESEL et le BIOETHANOL dans les conditions favorables a une

productivité maximale,

5/ Extraire, concentrer et purifier le plus possible les produits finis, selon les moyens
disponibles,

6/ Caractériser et analyser les produits finis afin de certifier leurs identités,

7/ Formuler quelques produits dérivés et définir les sous-produits de chaque filiere de

production.

Enfin, la mise en échelle dans la production a été abordée tout en restant a 1’échelle
laboratoire pour deux chaines de production : celle du BIODIESEL et celle du BIOETHANOL
a partir des déchets de raisin. Une extrapolation aux échelles semi-pilote et industrielle a été
réalisée pour les trois lignes, afin de faire sortir la productivité annuelle pour chaque échelle et
définir ainsi la rentabilité du projet.

Enfin, le mémoire conclut en soulignant 1I’importance de ces procédés de valorisation
sur le plan économique et environnemental et donc la nécessité d’encourager les personnes et

les entreprises porteurs de ces projets.
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Chapitre 1 :

VALORISATION DES DECHETS
ORGANIQUES DANS LA PRODUCTION
DU BIOEDIESEL et DERIVES
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I. LA GESTION DES DECHETS EN ALGERIE :

En Algérie, a ’instar des autres pays du monde, la production des déchets solides
municipaux ne fait qu’augmenter. La croissance démographique, I’urbanisation de plus en plus
forte et les transformations socio-économiques que connait le pays ces derniéres années ont été
accompagnees par des changements notables au niveau des quantités et de la qualité des déchets
produits (AND, 2020).

Laloin®01-19 du 12 décembre 2001 relative a la gestion, au controle et a 1’¢élimination
des déchets définit le cadre général du contréle et de 1’élimination des déchets et consacre les
principes d’une gestion rationnelle et saine des déchets ainsi que 1’ensemble des activités qui
s’y rapportent, notamment la collecte, le transport, le tri, la valorisation et le traitement (AND,
2020). Cette loi a été modifiée et complétée par la loi n® 25-02 du 20 février 2025, qui introduit
de nouvelles dispositions visant a renforcer la gestion intégrée des déchets, a promouvoir
I’économie circulaire, a mettre en place la responsabilité ¢élargie des producteurs, et a établir
une hiérarchie de traitement privilégiant la réduction, la réutilisation, la valorisation et, en
dernier recours, I’élimination.

Des investissements significatifs entre 2002 et 2017 d’environ 88 Milliards DA, dont
41 Milliards DA destinés au matériel de collecte et de transport et 37 Milliards DA pour la

réalisation d’infrastructure dédiée au traitement des déchets (AND, 2020).

Il. LES DECHETS MENAGERS ET ASSIMILES :

Selon la loi du cadre 01-19, les déchets ménager et assimilés (DMA) sont définis comme
tous déchets issus des ménages ainsi que les déchets similaires provenant des activités
industrielles, commerciales, artisanales et autres qui, par leur nature et leur composition, sont
assimilables aux déchets ménagers (secteurs industriel agroalimentaire, entités économiques,
établissement et institutions) (AND, 2020).

Parmi les déchets solides générés en Algérie, les déchets ménagers et assimilés
représentent la fraction la plus importante avec environ 11 millions de tonnes/an (en 2014)
(AND, 2014), 13.5 millions de tonnes/an (2020) (AND, 2020) et pourrait dépasser les 20
millions de tonnes en 2035. La maitrise de leur composition est donc nécessaire pour évaluer
au préalable leur potentiel risque pour le milieu recepteur et le choix du mode de traitement le
plus optimal (AND, 2020).

Les résultats de la derniere compagne de caractérisation des DMA (Figure 1.01)
montrent que la fraction organique est la plus prépondérante des DMA, elle représente 53,61%,
suivi par le plastique qui représente 15,31%, et la fraction papier/carton de 6,76%. Cette
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compagne a également mis en évidence le Pb des couches jetables qui représente une fraction
importante des DMA avec environ 11,76% ce qui nécessite une mise en place d’un mode de

traitement spécifique pour ce type de flux (AND 2020).

Papier et carton
6,76%

Verre 1,04%
Métaux 1,72%

Autres 1,02%

Couches jetables
11,76%

Complexe/composés 1,50%

Inertes 0,83%

Textile 4,52%

1,07% Chaussures 0,87%

Figure 1.01 : Composition moyenne annuelle des DMA (AND 2020).

I11. PRODUCTION DE BIOETHANOL PAR FERMENTATION ALCOOLIQUE :

I111.1 Bioéthanol :

I11.1.1 Définition de I’éthanol (Site 1 et 2) :
L’¢éthanol, ou alcool éthylique ou plus simplement alcool, est un alcool de formule semi-

développée CH3-CH2-OH. C'est un liquide incolore, volatil, inflammable et miscible a I'eau en
toutes proportions. C'est un psychotrope, et I'une des plus anciennes drogues récréatives, sous

la forme de boisson alcoolisée (Figure 1.02).

‘:.r'af\. H3C/\OH

Figure 1.02 : Structure de la molécule d’éthanol

111.1.2 Propriétés physiques (INRS, 2007) :
L’éthanol est un liquide mobile, incolore, volatile, d’odeur plutét agréable, décelable

dés 84 ppm. L’éthanol est miscible a 1’eau, le mélange se faisant avec dégagement de la chaleur
5



Synthese bibliographigue

et contraction de liquide : (un volume d’éthanol + un volume d’eau) donnent 1,92 volume de
mélange. Par contre il y a expansion de liquide lorsque I’éthanol est mélangé avec I’essence.
L’éthanol est également miscible a la plupart des solvants usuels. C’est un bon solvant des
graisses et il dissout de nombreuses matiéres plastiques.

L’éthanol est un liquide trés inflammable : le point d’éclair en coupelle fermée a
13°C dont les vapeurs peuvent former des mélanges explosifs. Les solutions aqueuses d’éthanol
sont ¢galement inflammables : le point d’éclair d’une solution a 70% est de 21°C, celui d’une
solution a 10% est de 49°C. Les principales caractéristiques physiques de 1’éthanol sont

représentées sur le tableau 1.01.

Tableau 1.01 : Les caractéristiques physiques de I’éthanol (INRS, 2007)

Masse molaire 40,06 g/mol

Point de fusion -114°C

Point d’ébullition -78,5°C

Tension vapeur 5,9 KPa a 20°C ; 10 KPa a 30°C

29,3 KPa a 50°C
Température d’auto-inflammation 423°C a 425°C

Limites d’explosivité dans I’air (en volume)  Inférieur 3,3%

Supérieur 19%

111.1.3 Propriétés chimiques (INRS, 2007) :

Dans les conditions normales 1’éthanol est un produit stable. Il possede les propriétés
générales des alcools primaires (réaction d’oxydation, déshydrogénation, déshydratation et
estérification). 1l peut réagir vivement avec les oxydants puissants (acide nitrique, acide
perchlorique...) et d’une maniére générale avec tous les composés chimiques ou minéraux riche
en oxygene et instables. Une oxydation brutale (par exemple combustion) le transforme en
dioxyde de carbone et en eau. L’oxydation ménagée conduit principalement a 1’aldéhyde et

I’acide acétique.
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111.2 Microorganismes producteurs du Bioéthanol :
111.2.1 Types et Morphologie :

Les espéces microbiennes actuellement utilisées au niveau industriel pour la production
d’éthanol sont Saccharomyces cerevisiae et Zymomonas mobilis. Cette derniere donne un
meilleur rendement en éthanol et a une meilleure productivité parce que moins de biomasse est
produite et le métabolisme est plus intensif. Cependant, Zymomonas mobilis est plus sensible
a la contamination des milieux, et la biomasse produite n’est pas utilisable en alimentation
animale. Pour ces raisons, le micro-organisme le plus utilisé dans 1’industrie et en particulier
dans la fabrication d’éthanol est aujourd’hui Saccharomyces cerevisiae (Riess. J, 2012).

Saccharomyces cerevisiae vient du mot saccharose qui signifie « sucre », myes «
champignon », tandis que cerevisiae fait référence a « cervoise », ¢’est un terme qu’on donnait
autre fois a la biere, c’est un terme utilis¢ pour désigner le petit champignon microscopique qui
compose les différentes sortes de levures qu’on utilise pour la fermentation. Elle est
littéralement connue comme levure du sucre (Larpent J. P et al , 1985).

Les levures sont des eucaryotes unicellulaires, ayant une forme sphérique ou ovale,
d’une taille qui peut varier entre 1 et 9 pm en longueur et de 1 a 5 pm en largeur. Leur état
physiologique et leur morphologie peuvent varier selon les conditions de I’environnement
(Benaouida. K, 2008). Les levures présentent une structure plus complexe que celle des
bactéries notamment par la présence d’un noyau, de mitochondries, d’un appareil de Golgi et
de plus d’un chromosome (Saccharomyces cerevisiac a 16 chromosomes) (Figurel.03)

(Labrecque. M.H, 2003).

Figure 1.03 : Morphologie et constituants de S. cerevisiae
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111.2.2 Métabolisme : La fermentation alcoolique

L'homme a utilisé la fermentation alcoolique par exemple dans la fabrication de
la biere ou celle du vin depuis des millénaires, sans connaitre les processus biologiques précis.
En 1815, le chimiste francgais Joseph Louis Gay-Lussac a établi pour la premiére fois
I'équation brute de la réaction chimique de la decomposition du glucose en éthanol. Tandis que
dans les années 1830 J6ns Jakob Berzelius et Justus von Liebig attribuaient, dans une
« théorie mécaniste de la fermentation, » une action catalytique a certaines substances. Charles
Cagniard de Latour, Theodor Schwann et Friedrich Traugott Kiitzing pouvaient prouver,
indépendamment les uns des autres, que des étres vivants, notamment des levures, en étaient
responsables. Louis Pasteur a aussi postulé en 1857 une « théorie vitaliste de la fermentation »
selon laquelle la fermentation alcoolique n'était possible qu'en liaison avec des cellules vivantes
(Site3).

En absence totale d’oxygéne, (Saccharomyces cerevisiae) présente un métabolisme
fermentaire. Le glucose est dégradé par la voie de la glycolyse jusqu’au pyruvate. A ce niveau-
14, le pyruvate est converti en éthanol et CO2. La premiére étape est la décarboxylation du
pyruvate en acétaldéhyde par la pyruvate décarboxylase, puis la réduction finale de
I’acétaldéhyde en éthanol est catalysée par l'alcool déshydrogénase utilisant le NADH, H+

comme coenzyme (Amillastre A., 2012) (Figure 1.04).

D-Glucose
Glycolyse

(S
o O
CH,

Pyruvate

o Décarboxyliase
co, du pyruvate

HYO
Cry
Acéraddétvyyde

NAD M ™ 5 ]
NAD® déshydrogénase

oM
%CT";
Ethanol

-
-

Figure 1.04 : Le métabolisme fermentaire.

La réaction globale se résume ainsi :

1Glucose — 2 pyruvates + 2ATP + 2NADH, H* — 2 Ethanol + 2 CO2+ 2ATP + 2NAD*
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Nous avons donc 2 molécules d’éthanol produites par 1 molécule de glucose consommée soit
92g d’éthanol produit suite a la consommation de 180g de Glucose. Le rendement théorique
maximal de cette réaction de fermentation est donc de : 0,51g d’éthanol /g de glucose.
Actuellement, aucun autre micro-organisme n’atteint ses performances sur glucose en
Conditions non stériles, a savoir un rendement de 1’ordre de 0,47 g d’éthanol par g de glucose,
une productivité supérieure ou égale a 5 g/l. h, et des concentrations finales en éthanol voisines
de 10% en volume. S. cerevisiae présente de hombreux atouts supplémentaires résultant de
nombreuses années de sélection : résistance a 1’éthanol, mise en ceuvre industrielle aisée, etc

(Ogier. J.C et al, 1999).

111.2.3 Conditions de la culture :

Pour se maintenir, croitre et se reproduire, la levure doit trouver dans son milieu externe
les éléments nécessaires a la synthése cellulaire :
1/ Sources de carbone et d’énergie : Les levures utilisent des sucres comme source principale
de carbone et par conséquent d’énergie. Les sources les plus efficaces sont des oses (glucose,
fructose et mannose) qui sont utilisables par plus de 400 especes identifiées. D’autres levures
particuliéres utilisent des sources de carbone non conventionnelles, elles sont capables d’oxyder

des acides organiques et des alcools (éthanol, Glycérol) (Aldiguier. A.S, 2006)

2/ Sources d’azote : La plupart des levures sont capables d’assimiler différentes sources
d’azote organiques et inorganiques pour la biosynthése d’acides aminés, de protéines, d’acides
nucléiques et de vitamines. L’assimilation des ions ammoniums est largement répandue.
Cependant, elles se caractérisent par une capacité a utiliser les nitrates et d’autres composés
comme source d’azote (acides amingés, urée, biotine, base puriques et pyrimidiques) (Aldiguier.
A.S, 2006).

3/ Oligoéléments et facteurs de croissance : Les levures ont besoin aussi de sels minéraux et
d’oligoéléments nécessaires a de tres faibles concentrations. De plus, d’autres facteurs sont
essentiels comme les vitamines (la biotine, la thiamine et ’acide pantothénique), qui

interviennent lors des réactions enzymatiques, comme des coenzymes (Aldiguier. A.S, 2006)

111.2.4 Les conditions physicochimiques de croissance sont :
1/ La température : La température courante de culture des levures se situe entre 25 et 30°C.

La température maximale de croissance se situe entre 35°C et 45°C (Larpent. J.P, 1990).
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2/ Le pH : Les levures ont tendance a coloniser des environnements acides. Leur croissance
optimale se fait a des pH entre 4,6 a 6 (Noui. Y, 2001).

3/ L’oxygene : Toutes les levures sont capables de se développer en présence d’oxygeéne, il n’y
a pas de levures anaérobies strictes. Saccharomyces cerevisiae est aero-anaérobie facultative.
Elle s’adapte a deux modes de vie, en présence ou en absence d’oxygéne (cas de la

fermentation) (Noui. Y, 2001).

111.3 Ressources en biomasses a fermenter :

D’une maniére générale, les ressources de la biomasse accessibles sur notre planéte,
issues des grands domaines de production, peuvent étre classées de la maniere suivante
(Sourisse. C, 2018) :

+ Les produits issus de I’agriculture (blé, mais, pommes de terre, betterave, canne a sucre),
tous dédiés initialement du moins a 1’alimentation humaine ou animale auxquels s’ajoutent

des plantes dédiées a la culture énergétique, comme le miscanthus géant,

+ Les sous-produits et résidus de I’agriculture et de 1’élevage : pailles, pulpes, dréches,

Tourteaux, ... ;

+ Le bois des foréts ainsi que les déchets naturels du bois et de la sylviculture (plaquettes,
sciure) ainsi que ceux des industries du bois de construction (copeaux, sciure) et du bois
d’emballage (cagettes, palettes, tonnellerie), a ’exception de ceux traités par des produits

chimiques toxiques.

+ Les déchets issus des industries agro-alimentaires, des habitations et des collectivités
urbaines, souvent humides ou méme liquides, parmi lesquels les boues des eaux usées, les
ordures ménageres et résidus organiques des déchetteries, les résidus de la distribution et des

cafés-restaurants ou ceux des espaces verts.

+ Les ressources halieutiques : algues et micro algues, ces derniéres sont promises a un grand

avenir car elles sont trés riches en énergie ;

En tenant compte de la composition biochimique des biomasses a fermenter, le

bioéthanol peut étre produit a partir :

+ De substrats riches en saccharose (canne a sucre, betterave sucriére, etc., ou leurs déchets),
+ De substrats riches en amidon (mais, orge, blé, pomme de terre, etc., ou leurs déchets),

+ De substrats cellulosiques tels que les résidus agricoles (la paille ou les cannes de mais), les

cultures énergétiques (le panic érigé, Tallis, miscanthus, ou des arbres a courte rotation), les
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résidus forestiers, les déchets ménagers constitués de résidus de fruits et de lIégumes (écorces,

épluchures, piéces impropres a la consommation).

I11.4 Générations du bioéthanol :

En tenant compte de la nature de la biomasse, nous avons (IFPEN, 2021) (Figure I,

05) :
+ Le bioéthanol de 1éregénération ou Bioéthanol conventionnel, lorsqu’il est produit a partir
des plantes sucrieres (betteraves, cannes a sucre), et des plantes amylacées (blé, mais, pomme

de terre) destinées a 1’alimentation.

+ Le bioéthanol avancé (2°™ Génération) utilise une matiére végétale non alimentaire, soit de
nature lignocellulosique (déchets forestiers et agricoles, cultures dédiées comme le
miscanthus). Nous ajoutons aussi les déchets ménagers organiques de diverses natures

biochimiques (sucrieres, amylacées, ou cellulosiques).

+ Enfin, le bioéthanol de 3éme génération est issu d’algues.

=
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Figure 1.05 : Filiéres de production du Bioéthanol (IFPEN, 2021)
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111.5 Technologies de production du Bioéthanol :
111.5.1 Préparation ou Pré-traitement de la matiére premiére (Biomasse) :
L’objectif de cette étape est de rendre la matiere premicre simple et accessible a la
fermentation alcoolique par la levure.
1/ Biomasse sucriéres (riches en saccharose) :

Il s’agit de canne a sucre, betterave sucriére, etc., ou leurs déchets. La production
d’éthanol a partir de betterave sucriere débute, comme pour la production de sucre, avec le
lavage des racines, leur découpage en cossettes et I’extraction des sucres a 1’eau chaude qui est
appeleé diffusion. Pour ce qui est de la canne a sucre, la premiere étape est la coupe, suivie du
broyage des cannes puis enfin leur pressage (Riess, 2012). Le saccharose issu de cette extraction
est directement fermentescible, il ne nécessite pas une hydrolyse car il est hydrolysé en glucose

et fructose par les enzymes (Saccharases, invertases) de la levure elle-méme :

N/

(W

2/ Biomasse amylacée (riches en amidon) :

L'amidon est un glucide complexe (polyoside) composé d'unités D-glucose (sucre
simple) (Figure 1.06). L'amidon est un mélange de deux homopolymeres, I'amylose (linéaire)
et I'amylopectine (ramifié), composes d'unités de formule chimique générale (CeH100s) n.
L’amidon issu du (blé, mais) est riche en amylose donne sous 1’action de la température des
gels fermes, opaques et de texture courte. Un amidon riche en amylopectine (pomme de terre)

donnera un gel plus long, de texture moyenne ou longue et translucide (Site 4).

Figure 1.06. Structure de I’amidon (Site 4).
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L’amidon contenu dans les plantes n’est ni fermentescible, ni accessible directement, il
doit donc étre transformé en glucose par un procédé consiste de prétraitement enzymatique ou
chimique.

Pour I’hydrolyse acide, de nombreuses études ont été menées pour optimiser le type et
la quantité d'acide a utiliser ainsi que le rapport acide-matiere premiere. Selon Tasic. M.B. et
al., 2009, I’hydrolyse s’effectue avec une solution de HCIl a 1M et un rapport matiére-acide 1
2 (p/v).

L’hydrolyse enzymatique s’effectue en utilisant des enzymes connues sous le nom
d’amylases. Les amylases sont des enzymes qui hydrolysent les molécules d'amidon pour
donner divers produits, y compris des dextrines et progressivement de plus petits polymeres
composés d'unités de glucose. Ces enzymes sont d'une grande importance dans l'actuelle de la
biotechnologie avec des applications allant de la nourriture, la fermentation, le textile a
I'industrie du papier.

Bien que les amylases puissent dériver de plusieurs sources (les plantes, les animaux et
les micro-organismes), les enzymes microbiennes répondent généralement plus aux exigences
industrielles. Aujourd'hui, un grand nombre d'amylases microbiennes sont disponibles et elles
ont presque completement remplacé I'nydrolyse chimique de I'amidon dans les industries de
transformation de I'amidon (Sani. I, 2014).

L’a-amylase est présente dans les plantes et dans les animaux. La salive humaine et le
pancréas sont riches en cette enzyme. L’alpha -amylase est une endo amylase qui hydrolyse au
hasard les liaisons osidiques (1,4), de I’amylose, de I’amylopectine, de 1’amidon et du
glycogene a I’exclusion des liaisons terminales de ces chaines. Elle provoque la libération du
glucose et d’oligosides de 2 a 7 unités (maltose, maltotriose et surtout d’o—dextrines). Les
propriétés des 1’alpha amylases sont trés variables et dépendent de l'origine de l'enzyme
(Tableaul.02) (Sani. I, 2014).

La p-amylase qui agit a partir de I’extrémité non-réductrice de la chaine, coupe
I’amidon en unités maltose (un disaccharide) (Sani. I, 2014).

La y-amylase (ou amyloglucosidase ou encore glucoamylase) sont des exo-enymes
qui coupent la chaine a la derniére liaison glucosidique a (a (1,4) et a (1,6)) a I’extrémité non-
réductrice, et conduit au monosaccharide glucose (wertz. J.L, 2011). C’est une enzyme
essentiellement produite par des moisissures du genre Aspergilus sp., Penicillium sp. et
Rhizopus sp (Sauer. J et al, 2000).

13
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Tableau 1.02 : Propriétés de quelques alphas amylases (Villette. J ,1991)

Origine Masse molaire KDa | pH optimum | Température optimale °C
Animale
Pancréas de pore 50 6.9 37-40
salive 50 6.9 37-40
Végétale
Orge malté 60 47-54 50 - 55
Microbienne
A, niger 58 4-5 50
A. oryzae 52,5 55-69 40
B. subtilis 47 53-64 50
B. acidocaldarius 68 35 75
B. amyloliquefasciens 49 59 65
B. licheniformis 22-23 59-9 76

3/ Biomasse cellulosique et lignocellulosique :

Dans le cas de 1’éthanol produit a partir de matiére lignocellulosique, couramment
appelé éthanol cellulosique, le procédé d’hydrolyse enzymatique est beaucoup plus complexe
et laborieux puisque la matiére lignocellulosique est formée d’une matrice rigide difficile a
déstructurer pour libérer la cellulose (Ferland. C, 2008).

La biomasse lignocellulosique est un substrat complexe, constitué de trois principales

fractions : la cellulose, les hémicelluloses et la lignine (Ogier. J-C et al, 1999) (Figure 1.07).

Lignine Heémicellulose

Cellulose

Figure 1.07 : Structure de la biomasse lignocellulosique (Maarouf A. A, 2020).
La cellulose est un homopolysaccharide linéaire constitué d’unités de glucose (D-
glucopyranose) liées entre elles par des liaisons B (1-4) glycosidiques (B-D-glucane) décrites

sur la figurel.08 (Maarouf A. A, 2020).
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Figure 1.08: Structure chimique de la cellulose (Maarouf A. A, 2020).

Les hémicelluloses sont des hétéropolysaccharides ramifiés peu polymérisés et

constitues de différentes unités monosaccharidiques telles que le glucose, le mannose, le

galactose, 1’arabinose et le xylose (Figure 1.09). Elles ont des ramifications courtes (~50-200)

et amorphes, ce qui les rend particllement solubles dans 1’cau. Les hémicelluloses sont capables

de se lier a la cellulose par des ponts hydrogeénes et a la lignine par des liaisons covalentes. Ces

polyméres sont plus accessibles a I’hydrolyse que la cellulose (Maarouf A. A, 2020).
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Figure 1. 09 : Structure chimique de I’hémicellulose (Maarouf A. A, 2020).

La lignine est un hétéropolymere phénolique réticulé dérivé principalement de trois

monomeres d’alcool hydroxycinnamoyle, a savoir les alcools p-coumarylique, coniférylique et

sinapylique. lls sont principalement formés par la polymérisation radicalaire d’unités alcool p-

hydroxy cinnamylique (Figure). Ils sont de nature relativement hydrophobe et aromatique. La

lignine est extrémement résistante a la dégradation enzymatique due a sa complexité structurale

(Figure 1.10) (Maarouf A. A, 2020).
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Figure I. 10 : Structure chimique de la lignine (Maarouf A. A, 2020).

Le procédé de production d'éthanol consiste a récupérer par hydrolyse le maximum de
sucres issus a la fois des fractions cellulosiques et hémi cellulosiques, puis de fermenter ces
sucres en éthanol. Les premiers procédés d'hydrolyse utilises étaient surtout chimiques, mais
ils sont peu compétitifs a I'neure actuelle, en raison notamment du co(t des réactifs et de la
formation de nombreux sous-produits et de composés inhibiteurs rendant les hydrolysats peu
fermentescibles. Ils sont désormais concurrencés par les procédés enzymatiques, plus
spécifiques et qui permettent de meilleurs rendements d'hydrolyse dans des conditions moins
séveres. Cependant, la biomasse lignocellulosique n'est pas directement accessible aux
enzymes, et elle doit subir au préalable une phase de prétraitement (Figure 1.11) dont I'objectif
est d'améliorer la susceptibilité a I'nydrolyse enzymatique de la cellulose et éventuellement

d'hydrolyser la fraction hémi cellulosique en sucres monomeres (Ogier. J-C et al, 1999).

Lignin
/ Cellulose
: ]

Figure .11 : Représentation schématique du prétraitement (Brodeur. G et al, 2011).
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Tableau 1.03 : Méthodes de prétraitement de la biomasse lignocellulosique
(Brodeur Gary, 2011 ; Ogier. J-C et al, 1999)

Type de procedss Exemple
Procédés physiques -Fragmentation, Broyage.
-Irradiation.
Procédes chimiques - Avec des acides
- Avec des bases
- Avec des solvants organiques
{organosolv)
- Avec des agents oxydants
- Avec des liquides ioniques
Procedes - Explosion a la vapeur
thermochimiques - Explosion a I'ammoniac (AFEX)
(physico-chimiques) - Explosion au CO: _ - _
- Prétrattement thermique/'mecanique/alealin
Procédés biologiques - Utihsation de champignons pour rendre
soluble la lignine
Combineés - Explosion de vapeur catalysée

Parmi les nombreuses méthodes de prétraitement qui ont été étudiées (Tableau 1.03),
nous en avons identifié trois répondants au mieux aux objectifs précédemment cités : le
prétraitement a I'acide dilué, I'explosion a la vapeur avec utilisation d'un catalyseur, et la thermo
hydrolyse. Ces trois méthodes permettraient d'atteindre des rendements d'hydrolyse
enzymatique de la cellulose proches de 100 %, tout en permettant un taux d'hydrolyse des
hémicelluloses supérieur a 80 %, et en minimisant la formation de composés de dégradation.
L'hydrolyse enzymatique doit encore étre améliorée afin de réduire le codt lié¢ a la
consommation d'enzymes (Ogier. J-C et al, 1999).

Les principales voies de recherche devraient porter sur I’amélioration de 1’activité des
cellulases, afin de se rapprocher le plus possible de celles d’enzymes telles que les amylases.
Le développement du procédé SFS (saccharification et fermentation simultanées) permet
d’améliorer I’efficacité des enzymes en minimisant les réactions d’inhibition des enzymes par
les produits formés. Son inconvénient est lié aux différences entre les températures optimales
de T’hydrolyse enzymatique et de la fermentation. La recherche de micro-organismes
conservant de bonnes performances fermentaires a température élevée doit donc se poursuivre.

(Ogier. J-C et al, 1999).
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Un autre verrou technologique du procédé concerne la fermentation alcoolique des
pentoses, qui peuvent représenter jusqu’a 25 a 40 % des sucres totaux contenus dans la biomasse
lignocellulosique. C’est pourquoi il est indispensable de les valoriser en éthanol. Contrairement
a la fermentation alcoolique du glucose, largement connue et maitrisée, celle des pentoses n’est
toujours pas resolue en raison des performances fermentaires médiocres des micro-organismes
utilisés. Le développement des outils géenétiques et les nouvelles voies de recherche portant sur
la transformation de Saccharomyces cerevisiae et de Zymomonas mobilis afin de leur faire
acquerir la capacité a fermenter les pentoses, devraient permettre d’améliorer les performances,
et éventuellement de se rapprocher de celles enregistrées sur glucose par Saccharomyces
cerevisiae (Ogier. J-C et al, 1999 ; Brodeur. G, 2011).

111.5.2. La fermentation alcoolique :

Elle est réalisée dans un milieu riche en sucres issus de I’hydrolyse de la biomasse ou la
matiére premiere. Le moQt est introduit dans le fermenteur puis inoculé avec le milieu de
fermentation. La fermentation dure de 40 a 72 heures. Dans les conditions optimales de
croissance de la souche utilisée (Saccharomyces cerevisiae, Zymomonas mobilis). Elle se
déroule généralement en milieu non renouvelé (mode batch). La croissance de Saccharomyces
cerevisiae peut étre limitée par I’accumulation des substances toxiques. Il faut signaler que les
acides gras : I’acide octanoique, décanoique, formés par les levures, deviennent toxiques pour
elle. Pour remédier a ce phénomene, du charbon est additionnée aux modQts avant
ensemencement pour faciliter la reprise de la fermentation (Ould EI Hadj. M.D et al 2012).

Les fermentations alcooliques sont des procédés multiphasiques, ce qui pose des
contraintes biologiques et physico-chimiques. Les cellules vivantes constituent un systéeme
organis¢ avec des entrées de substrats, d’oxygene, de facteurs de croissance et des sorties de
déchets comme le CO2 et I’éthanol. La croissance nécessite un environnement adéquat du point
de vue du pH, de la température, de la force ionique, de la présence de cofacteurs enzymatique.
Ceci permet le développement, la maintenance et la reproduction des cellules dans de bonnes
conditions. Les systemes multiphasiques posent des problemes de transferts entre chacune des
phases, ce qui entraine, lors de leurs mises en ceuvre a grande échelle, I’hétérogénéité du milieu

(Riess. J, 2012).

111.5.3 Extraction du bioéthanol (DJEBA. C et al, 2022) :
La liqueur fermentée contient entre 8§ et 15 % d’alcool. L’éthanol est séparé de la liqueur

par un systeme de distillation a plusieurs colonnes qui fournit un alcool pur a 96 %. Pour les
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besoins de commercialisation, 1’éthanol est déshydraté par un tamis moléculaire. L’éthanol est
alors dit « anhydre ». Un dénaturant y est ajouté en petite quantité (2 a 5 %) afin d’éviter qu’il
soit commercialisé sur le marché de 1’alimentation humaine.

L’¢éthanol et I’eau composent un azéotrope quand est atteinte une concentration en
¢thanol de 95,6% (w/w). Sa température d’¢ébullition a pression atmosphérique est alors de
78,2°C, pour 79°C concernant I’éthanol. Il est possible d’obtenir de 1’éthanol pur en effectuant
une distillation & une pression de 0,11 atmospheres, mais ce procédé est trop colteux. Il est
préférable d’effectuer deux étapes d’extraction.

Une premiere distillation classique est effectuée pour obtenir un mélange proche de la
proportion azeéotropique. Plusieurs solutions existent ensuite pour déshydrater ce mélange, la
distillation azéotropique, la distillation extractive, la séparation sur tamis moléculaire ou la
pervaporation.

Une distillation azéotropique consiste a introduire un solvant entraineur qui va former
un azéotrope ternaire dont la température d’ébullition est inférieure a 1’azéotrope eau-éthanol.
La distillation de cet azéotrope ternaire va permettre d’obtenir de I’éthanol pur a plus de 99%
en bas de colonne. Le distillat, contenant eau, éthanol et solvant extracteur, est divisé en deux
phases par décantation. La phase contenant 1’éthanol est renvoyée a la colonne de distillation
azéotropique, la phase aqueuse subit une nouvelle distillation afin de séparer I’eau du solvant
extracteur. Les solvants employés sont le cyclohexane, le diéthylether, le n-pentane, le benzéne
et le toluéne. Ces deux derniers ne sont plus guere utilisés, du fait de leur toxicité, le
cyclohexane étant privilégié pour les données concernant 1’azéotrope eau-éthanol-cyclohexane.

La distillation extractive est une distillation effectuée avec un troisieme constituant qui
a le pouvoir d’inverser les températures relatives d’ébullition du mélange. Ainsi, la température
d’¢ébullition de I’azéotrope n’est plus la plus faible. Ce troisiéme constituant peut étre un liquide
(I’éthylene glycol par exemple, ou I’essence en cas de production de carburant), un sel (acétate
de potassium, acétate de sodium...), un liquide ionique ou des polymeres. Une étape annexe est
ici aussi nécessaire pour recycler le constituant ajoute.

Le procédé qui s’impose de plus en plus est la séparation sur tamis moléculaire. Il
s’agit d’un tamis composé de zéolites, dont les pores ont un diametre nominal de 0,30 nm. Les
molécules d’éthanol (approximativement 0,44 nm de diamétre) sont retenues par ce tamis, alors
que les molécules d’eau (0,28 nm de diamétre), plus petites, peuvent pénétrer les pores. Cette
technologie présente un excellent bilan énergétique de 0,1 a 0,2 MJ/kg d’éthanol pour une

consommation totale (avec la premiére distillation) de 5 MJ/kg d’éthanol.
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La seéparation eau-éthanol peut également s’cffectuer par des membranes par
pervaporation. Des membranes hydrophiles ou hydrophobes existent. Ce procédé peut
également étre utilisé pendant la fermentation pour extraire 1’éthanol en continu, et limiter ainsi

son pouvoir inhibiteur,

111.5.4 Exemples de Procédés de production :
1/ A partir des plantes sacchariféres :

La canne a sucre, avec son utilisation massive au Brésil, est la plante saccharifere la plus
utilisée au niveau mondial pour la production de bioéthanol. En 2010, 1’éthanol de canne a sucre
représentait un tiers de la production d’éthanol au niveau mondial. Cependant, la canne a sucre
ne pousse qu’en milieu tropical. La betterave sucriére est beaucoup mieux adaptée au climat
tempéré de I’Europe. Il existe aussi une troisiéme plante utilisée a moindre échelle, le sorgho
sucrier. Il provient de I’ Afrique ; mais il est adaptable au climat tempéré et présente I’avantage
d’avoir des besoins réduits en eau pour se développer. Les plantes sacchariferes ont
I’inconvénient d’étre riches en eau et ne peuvent donc pas étre stockées dans le temps pour une
utilisation ultérieure. En effet leurs teneurs en sucre diminuent rapidement apres arrachage ou
coupage. Les racines de Betteraves sont lavées, découpées en cossettes. Ces dernieres subissent
une extraction des sucres a I’eau chaude par diffusion. La canne a sucre, subit un découpage
suivi d’un broyage puis un pressage (Riess, 2012).

La figure 1.12 illustre le procédé de production d’éthanol a partir de betterave sucriere.
Les jus d’extraction appelés jus verts peuvent €tre utilisés directement pour la fermentation par
Saccharomyces cerevisiae durant la campagne sucriére. Cette levure a la capacité d’hydrolyser
le saccharose et ainsi de libérer les deux sucres simples dont il est composé, qui sont le glucose
et le fructose. Ces sucres simples sont fermentescibles. Il s’agira ensuite de distiller le vin
obtenu pour récupérer 1’éthanol. Les jus clairs, sirops et mélasses sont issus respectivement des
étapes de clarification, évaporation et cristallisation. La phase de clarification est effectuée par
chaulage. Le jus chaulé sera ensuite carbonaté puis subira un second chaulage et une seconde
carbonatation. Sous I'action de la chaux, les acides minéraux et un certain nombre de matieres
organiques, comme les pectines et les protéines, sont transformés en sels insolubles. 1l se forme
un précipité qui entraine les impuretés en se déposant. Le chaulage entraine 1’élimination
presque totale du fer. Le fer peut catalyser des réactions d’oxydations entrainant la formation
de couleur et mener a la formation de sucres blanc-grisatre, il est donc indésirable pour la
production de sucre. La fraction liquide, appelée jus clair est alors récupérée. Le sirop

correspond au jus clair est concentré par évaporation de 1’eau. Le saccharose représente alors
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plus de 90 % de la matiére seche totale. Le passage de sirop a mélasse consiste en une
cristallisation du sucre, ce sont donc les autres constituants qui sont concentrés et le sucre lui
est en partie éliminé. Le but de cette opération est de former la masse-cuite (sucre refroidi) par
cristallisation du sucre contenu dans le sirop. L’introduction de trés fins cristaux dans le sirop
amorce la cristallisation du sucre, qui se propage spontanément. L’essorage permettra de

séparer d’une part le sucre cristallisé et la mélasse (Riess, 2012).

l Betteraves sucriéres I

Boues de lavage l(—— Lavige

Diffusion des sucres
¥

en campagne
Evaporation

Cristallisation Fermentation
alcoolique

N

v
Alcool brut I évaporation

Sirop basse
pureté 1

Cristallisation

Rechfucatnonil déshydratation

’ Ethanol ]

sucre

Sirop basse
pureté 2

/ 1\

Cristallisation
Figure 1.12 : Recyclage des sous-produits de I’industrie sucriére dans la production du
Bioéthanol (Riess, 2012).

2/ A partir des plantes amylacées :

Le mais est la plante la plus utilisée pour la production d’éthanol aux Etats-Unis
d’Amérique. Cependant, cette plante, grande consommatrice en eau, est bien moins adaptée aux
étés généralement secs de I’Europe. Néanmoins d’autres plantes sont utilisables comme le blé
et ’orge (moins gourmande en eau en ét¢), la pomme de terre ou encore le manioc ; ce dernier
est particulierement bien adapté au climat tropical. Les réserves d’amidon dans les céréales
s’effectuent dans leurs graines. Celles-Ci étant pauvres en eau, elles peuvent étre stockees et
utilisées ultérieurement. Ce n’est pas le cas pour la pomme de terre ou le manioc qui sont riches
en eau et doivent donc étre transformés rapidement apres récolte (Riess, 2012).

A Dinstar des jus de betterave, la composition des jus sucrés a partir d’amidon peut
varier selon les procédés utilisés, selon les variétés de plantes utilisées ou encore selon les sols.
Cependant dans ce cas, I’influence de la technique utilisée pour obtenir les jus sucrés est encore

21



Synthese bibliographigue

plus importante. En effet, ’amidon contenu dans les plantes n’est ni fermentescible, ni
accessible directement, il doit donc étre transformé en glucose par un procédé consiste de
prétraitement enzymatique. Le traitement enzymatique passe par une liquéfaction en utilisant
des a-amylases libérant du glucose et d’oligosides de 2 a 7 unités (maltose, maltotriose et
surtout d’a—dextrines), puis une saccharification par la glucoamylase qui conduit a la libération

du glucose (Riess, 2012) (Figure 1.13). Le glucose libéré est converti en éthanol comme suit :

CH,OH (CH,OH CH,0H CH,0H
it ity b bt il et N LC—O. H H N
\c/ '\H \C/ \c/ \H \/ \ \H 0\/ o \C/ \ \C/ fermentation l I
etc.. C C C * —PH—C—C-H + 0=C=0
N\ H 2\
Yo \c—c/ Y’ \c—c’/ N \c—c/ o’ 0/"\c—c/ » -
s X X N 6 T I\ 7\ H H
OH HOH H OH HOH H OH H OH H OH HOH H
repetition ge
lucos
L JL J L J L )
amidon (glucose), 2n (éthanol) 2n (dioxyde

de carbone)

Apres fermentation, 1’éthanol est récupéré par distillation, rectifié et concentré. Toute la
vinasse (résidu de la distillation) est séparée par le biais de décanteurs centrifuges en grains
humides et en vinasse légere. La vinasse légére est concentrée en sirop par le biais de la
vaporisation. Les grains humides, ou dréches contiennent du sucre non-converti, des protéines
et des fibres. Ils sont séchés et utilisés pour 1’alimentation animale. Le sirop de vinasse peut

étre mélangé avec les grains humides avant le sechage thermique (Figurel.13).
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Figure 1.13 : Procédé de production du Bioéthanol a partir des céréales (Riess, 2012).

3/ A partir des résidus lignocellulosiques (Ogier. J-C et al, 1999) :

La figure 1.14 représente les principales étapes de la conversion des matériaux
lignocellulosiques en éthanol, selon deux variantes : I'une principalement associée a I’obtention
des sucres fermentescibles par voie chimique, 1’autre par voie enzymatique a 1’aide des
cellulases. Dans le second cas, un prétraitement s’avére nécessaire pour faciliter les étapes
ultérieures d’hydrolyse. Ce prétraitement peut étre mécanique, thermique ou chimique, ou bien
la combinaison de deux ou trois de ces types d’action.

Les produits résultant du prétraitement, qui peuvent étre éventuellement séparés, sont
une solution d’hémicelluloses ou de pentoses et un résidu solide principalement constitué de
cellulose et de lignine. L’ optimisation de ce type de prétraitement va se traduire par la libération
des sucres de la fraction hémi cellulosique, essentiellement des pentoses, en minimisant la
genese de produits de dégradation non fermentescibles. En ce qui concerne 1’hydrolyse
enzymatique de la cellulose, il est crucial, d’un point de vue économique, de diminuer les
quantités d’enzymes utilisées.

Apres fermentation (des hexoses et des pentoses), I’éthanol est séparé par distillation, il

en résulte alors la vinasse lignine.
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Figure 1.14 : Schéma simplifié de la production d’éthanol a partir de biomasse

lignocellulosique (Ogier. J-C et al, 1999).

111.6 Domaines d’utilisation du Bioéthanol :

L’éthanol peut étre commercialisé sous forme anhydre (éthanol a 100 % en volume
appelé aussi alcool absolu), ou a différentes concentrations dans 1’eau, principalement a 95%,
et pour des usages antiseptiques a 70%.

Pour les usages autres qu’alimentaires, des dénaturants sont ajoutés. L’éthanol dénaturé
que I’on trouve également dans le commerce sous le nom d’alcool a briler, est de 1’éthanol dans
lequel on a dissous divers produits pour le rendre impropre a la consommation (INRS, 2007).

Le bioéthanol peut étre utilisé, sous certaines conditions, comme carburant dans les
moteurs a essence, soit de 5 a 20% dans les moteurs a essence sans modification, de 85 a 100%
dans des moteurs a essence spécifiquement adaptés. En outre, 1’éthanol peut étre converti en
divers produits de base de I’industrie chimique, tels, 1’éthyléne et I'éther éthyle tertio-butyle
(ETBE), conventionnellement, produits a partir du pétrole. Ce dernier est mélangé a raison de

15% a I’essence, ce qui permet d’augmenter 1’indice d’octane du carburant. Contrairement a
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’éthanol, il ne favorise pas I’évaporation des carburants et n’absorbe pas 1’humidité de 1’air
(Kara Ali. M., 2014) (Figure 1.15).

L’éthanol est utilisé dans 1’industrie pharmaceutique comme milieu de réaction, comme
agent d’extraction, comme agent de nettoyage. Il I’est aussi comme solvant, pour la fabrication
d’antibiotiques, de vaccins, de tablettes, comprimés et vitamines. Les caractéristiques physico-
chimiques de 1’éthanol en font un excellent support de médicaments incluant les traitements
contre la toux ou les décongestifs (Figure 1.15).

L’alcool pharmaceutique est surtout connu pour son caracteére désinfectant, qu’il soit
présent sous forme liquide ou de gel. L’éthanol est également utilis¢ dans de nombreux
déodorants, lotions, savons, nettoyants liquides et shampoings. Pour certaines utilisations en
parfumerie : atomiseurs, laques capillaires, il est nécessaire d’utiliser de 1’alcool surfin

déshydraté (Site 5) (Figure 1.15).

r .
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Figure 1.15 : Domaines d’utilisation du Bioéthanol (Cherifi. N et Benaissa. F, 2020).
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VALORISATION DES HUILES USAGEES
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I. ENTREE SUR LES HUILES DOMESTIQUE :
1.1 Définition des huiles :

Une huile est un corps gras qui est a I’¢état liquide a température ambiante et qui ne se
mélange pas a I’eau. Les huiles sont des liquides gras, visqueux, d’origine animale, végétale
(que I’on trouve principalement dans les noix, les graines et les semis), minérale ou synthétique.
Elles se différencient des graisses qui sont pateuses dans les conditions normales d’utilisation.
Les huiles végétales et animales sont essentiellement constituées de triglycérides, c'est-a-dire
des esters de glycerol et d'acides gras qui se différencient par la nature et le pourcentage relatif

d'acides gras (Figurell.01) (site 6).

@]

o |l
HolCl— O— C— Py

| e
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HC— O— =P 0"
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m'l T \/\/\/\/\/\/\/W
Ho— @— C——Rj;
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Acide gras insature
H 1 9 12 ” Acide linoléique
O
HJ\ Acide palmitique
1 Acide gras saturé 16 : 1

Figure 11.01 : Composition essentielle des huiles végétales et animales (site 6).

1.2 Types des huiles :

Il existe plusieurs types d’huiles. Selon I’origine de 1’huile, nous pouvons citer :
1.2.1 Les huiles végétales :

Une huile végétale est composée a 99% de lipide (Figure 11.01), pas de glucide, pas de
protide et tres peu ou pas de cholestérol. Quelques vitamines et antioxydants liposolubles
complétent le pourcentage restant (1%) (Ben abdi. N et Semssoum. L, 2022).

Les huiles alimentaires, d'origine végétale sont fabriquées dans les huileries par
pressage des graines d'oléagineux (site 6). Les principales huiles végétales, en termes de
production alimentaire- huiles alimentaires- sont : huile d’arachides, de colza, de germe de

mais, de soja, de tournesol et de noix (Ben abdi. N et Semssoum. L, 2022).
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Les huiles végeétales a usage technique, sont des huiles a usage industriel : huile de
colza érucique, huile de lin, huile de ricin par exemple (Site 6).

Les huiles de cosmétique Comme I’huile d’amande douce, d’argan, coco, jojoba,
avocat...sont utilisées depuis la nuit des temps comme les alliés beaute. En effet, elles possedent
de nombreuses propriétés bénéfiques (vitamines, acide gras) et s’adaptent a tous les types de
peau. Elles pourront étre utilisées directement sur la peau, comme serum, dans un masque, un

baume, une créme pour les cheveux (Site7).

- < o .
2 P amemt. - *

Figure 11.02 : L’huile de cosmétique
1/ Production et consommation des huiles végétales alimentaires dans le monde :

La production mondiale d’huiles végétales a été¢ de 156.3 millions de tonnes en 2012
avec une croissance de 30% a 2020. Cette croissance proviendra des pays asiatique (en
I’occurrence Malaisie, Indonésie et la chine), 1’ Argentine, 1’Union européenne, le Brésil, le
canada, la Fédération de Russie et 1’Ukraine.

L’huile de palme arrive en téte de la production mondiale globale (33%) devant I’huile
de soja, de colza et de tournesol qui viennent avec des pourcentages voisins de la moitié des
deux premieres citées (Blibek. A et khider. S, 2016).
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Figure 11.03: Productions mondiales des principales huiles végétales par rapport a la
production globale (2011/2012) (Blibek. A et khider. S, 2016).
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Par contre la consommation totale d’huile végétale qui avoisine les 140 millions de
tonnes dont 113 millions pour 1’alimentation humaine (81%) et environ 15% utilisée pour
le biodiesel (Blibek. A et khider. S, 2016).

2/ Production et consommation des huiles végétales alimentaires en Algérie :

Apres I’indépendance la consommation nationale en huiles végétales n’a pas cessé
d’augmenter. En 2009, la consommation nationale en huile végétale s’établissait a un peu plus
de 12 kg/personne, par contre elle était de 17 kg/personne en Tunisie et 12 kg/personne au
Maroc. L’huile d’olive, produite traditionnellement ne représente que 13% de cette
consommation. Elle est largement supplantée par I’huile de soja (49%), de tournesol (13%), de
colza (7%) et d’arachide (5%) (Blibek. A et khider. S, 2016).

Entre 2022 et 2023, le Ministre du commerce algérien a déclaré que les unités de
production d’huile de table produisaient entre 4.433 tonnes/jour et 4600 tonnes/jour de cette
matiere. La capacité de distribution a été de plus de 2000 tonnes/jour, un chiffre qui dépasse les
besoins du marché national en huile de table qui oscillent entre 1 600 et 1 800 tonnes par jour
(Site 8 : L’économiste maghrébin, 2023 ; Site 9 : Echoroukonline, 2022).

1.2.2 Les huiles animales :
Sont aussi utilisées dans 1’industrie, en peinture, en savonnerie ou en pharmacie. Les
principales huiles et graisses animales sont : saindoux (graisse de porc), suif (graisse de beeuf

et de mouton), huile de cheval, graisse d’oie (Site 6).

1.2.3 Les huiles minérales :
Sont obtenues par distillation de la houille, du pétrole ou de certains schistes bitumineux
et servant essentiellement comme lubrifiants des organes mécaniques, des machines et des

moteurs. Elles sont également souvent utilisées dans les produits cosmétiques (Site10).

1.3 Les huiles usagées :

Sont toutes les huiles qui sont devenues impropres a 1’usage auquel elles étaient
initialement destinées. On compte trois catégories d’huiles usagées :
A) Les huiles noires : sont fortement dégradées et contaminés, ce sont des huiles de moteur ou

des huiles industrielles (Ben abdi. N et Semssoum. L, 2022).
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B) Les huiles claires sont peu contaminées, mais chargées en d’eau et en particules, ces huiles
proviennent des transformateurs, des turbines et des circuits hydrauliques (Ben abdi. N et
Semssoum. L, 2022).

C) Les huiles alimentaires usagées (domestique) : sont les huiles qui ont éteé utilisées comme
matiére premiere dans les processus de cuisson des restaurants, cantines, friteries, cat rings,
industries alimentaires, etc...

Il s’agit d’huiles souvent coagulées a température ambiante, et contaminées par de 1’eau
et des imputées de toutes natures (papiers, chiffons, résidus alimentaires ...) en plus de
composés partiellement oxydés sous I’effet du chauffage en présence d’air et des composés
polymérisés ou hydrolysés sous 1’effet du chauffage en présence d’eau. Parmi les huiles
alimentaires usageées les huiles de friture sont les plus abondantes (Ben abdi. N et Semssoum.
L, 2022 ; Meghzili. F, 2022).

1.3.1 Les huile de fritures (Aouchar. K. Guermache. B, 2017) :

La friture est I’une des plus anciennes méthodes de cuisson des aliments ou I’huile
alimentaire est utilisée comme vecteur de la chaleur qui altére 1‘aliment et s’accumule de
composés potentiellement toxiques au fil du temps. Les huiles de friture sont des huiles stables
a la chaleur, riches en acide gras saturés et mono insaturés. Les huiles recommandées pour la
friture (frites, chips, beignets...).

e Huile d’arachide (point de fumée 240°C)

e Huile de colza (point de fumée 230°C)

e Huile de mais (point de fumée 230°C)

e Huile d’olive raffinée (point de fumée 225°C)

L’usage fréquent des huiles de friture a haute température peut produire des constituants
qui compromettent non seulement la qualité nutritionnelle des aliments, mais peuvent aussi étre
a l’origine de la formation de composés chimiques ayant des effets néfastes sur la santé du
consommateur. Dans ce cas, I’huile de friture devient impropre a la consommation. Ce déchet
est considéré comme Spécial, non dangereux, mais elle ne doit pas étre mélangé avec les

ordures ménageres, ni déversée dans I’évier de cuisine ou dans la nature.

1.3.2 Les sources des huiles de fritures usagées (Aouchar. K. Guermache. B, 2017) :
Elles proviennent essentiellement :
» Des industries agroalimentaires,

» Des métiers de bouche (traiteurs, charcutiers),
30



Synthese bibliographigue

» De la restauration collective (hdpitaux, restaurants universitaires, hotels, ...),

> Des habitations individuelles.

1.3.3 Impact des huiles de friture usageées :

1/ Sur ’environnement (Blibek. A et khider. S, 2016 ; Ben abdi. N et Semssoum. L, 2022) :
A/ L’air : Les huiles de friture usagées n’ont pas beaucoup d’influence sur ’air sauf lorsque
ces huiles sont mélangées ou jetées avec les déchets ménagers et incinérés a ’air libre, ce qu’il

peut engendreur des rejets atmosphériques polluants.

B/Le sol : Lorsqu’elles sont déversées dans la nature, elles influencent le sol en modifiant sa
composition chimique ce qui peut rendre ce sol non fertile a long terme et endommager le
systéme racinaire des plantes. Et aussi, elles augmentent la salinité et varient le pH, ce qui

affecte directement ou indirectement la croissance des plantes.

C/L’eau : L’huile est moins dense par rapport a I’eau, elle va donc flotter et rester a la surface
en formant une sorte de couche ou pellicule imperméable qui empéche 1’oxygéne de pénétrer.
Elles engendrent donc sur le milieu aquatique des nuisances comme les mauvaises odeurs dues
généralement a la fermentation des graisses qui représentent pres de 38 % de la demande
chimique en oxygene (DCO). Ce qui asphyxie la flore et la faune aquatique. Une petite quantité

de cette huile adhére aux branchies et a la peau de poissons, ce qui perturbe leur mode de vie.

2/ Sur les réseaux d’assainissements et station d’épuration (STEP) :

Le déversement des huiles usagées dans les égouts n’est pas une solution puisque ces dernieres
causent des dégats multiples (Blibek. A et khider. S, 2016 ; Ben abdi. N et Semssoum. L,
2022) :

e Du fait de leur solidification a température ambiante, les graisses entrainent des problemes
d'obstruction des reseaux d'assainissement ce qui engendre 1’apparition des mauvaises odeurs,
des cafards et des rongeurs. De plus, ces dépbts graisseux créent des zones anaérobies ou
proliférent des micro-organismes générateurs d‘hydrogene sulfuré (H.S) (odeur d'ceuf pourri),
hautement toxique pour le personnel égoutier, dangereux pour I’environnement et extrémement
inflammable et l'acide sulfurique, tres corrosif et donc responsable des phénomeénes de
dégradation des matériaux.

¢ Des Perturbations de fonctionnement des stations d’épuration qui se fait avec un traitement

bactérien aérobie alors que les huiles provoquent un environnement anaérobie.
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3/ Sur le compostage :

Est une opération durant laquelle des déchets organiques sont dégradés par des
microorganismes dans des conditions aérobies, en présence de I’oxygene et d’humidité et sont
transformé en humus riche en éléments nutritifs (azote, phosphore, éléments nutritif
indispensables a la croissance des végetaux). La présence d’huiles végétales usagées dans les
déchets endommage [I’opération de compostage car elles nuisent au phénoméne de
biodégradation du compost, puisqu’elles diminuent les échanges gazeux et ainsi altérent
I’activité des micro-organismes impliqués dans ce processus (Site 11 : Launay-Chevallier,
2022).

4/ Sur I’économie :

Les impacts causés par les huiles ne se limitent pas sur I’environnement seulement puisque tous
les dégats vont se refléter sur I’économie. Exemple, la réparation des carneaux bouchés ou
rupturés nécessitent des investissements, le processus de déshuilage dans les STEP consomme
de I’énergie et la décontamination des sols aux rivieres touchées par ces huiles demande

beaucoup d’argent (Blibek. A et khider. S, 2016 ; Ben abdi. N et Semssoum. L, 2022).

1.4 Solution a la pollution due aux huiles usagées :

Certains citoyens mettent leurs huiles de fritures usagées dans des bouteilles qui sont
jetées avec les ordures, et ne peuvent pas étre récupérées, elles seront incinérées avec le reste
des déchets ménagers, alors qu’elles auraient pu étre valorisées en produits éco-concepts.
D’autres jettent tout simplement leurs huiles dans la nature. Ces huiles sont néfastes pour
I’environnement et peuvent pénétrer dans le sol et polluer les nappes. D’autres encore se
débarrassent de leurs huiles dans les canalisations en les jetant dans les éviers, les WC ou les
égouts, ce qui provoque un risque de boucher les canalisations et causer des problémes sur les
réseaux d’assainissement et la station d’épuration. Ces quantités trop importantes d’huiles ne
peuvent malheureusement pas étre valorisées que comme source d’énergie pour 1’incinération
des déchets ménagers, donc pourquoi nous ne cherchons pas d’autres solutions qui permettent
la valorisation de ces huiles de friture usagées ? mais avant tout il faut collecter le maximum
des huiles usagées au lieu de les jeter (Aouchar. K. Guermache. B, 2017).

La valorisation des huiles usagées permet de réduire la pollution et les risques
environnementaux et économiques associés a leur élimination. De plus, cela permet d’obtenir

des huiles pures qui peuvent étre réutilisée a nouveau ou de produire de nouveaux produits a

32



Synthese bibliographigue

partir des matiéres premieres recyclées. De nombreux avantages sont a signaler a differents

niveaux :

Sur la Protection de I’environnement :

- Elimination des mauvaises odeurs et des gaz toxiques dans les tuyauteries,

- Amélioration du fonctionnement des bacs d’aération en diminuant I’asphyxie des bactéries
chargées d’épurer I’eau.

- Réduction des emissions de gaz a effet de serre : le recyclage des huiles domestiques
usageées pour produire du biocarburant peut réduire les émissions de gaz a effets de serre en
¢évitant 1’utilisation de combustibles fossiles.

Sur I’économie :

- Eviter I’augmentation du cout d’entretien des systémes d’assainissement et des stations
d’épuration.

- Rivaliser sur le marché mondial avec des produits a des prix raisonnables.

- Economiser de I’argent en évitant d’acheter de nouveaux produits (usage des produits
recyclés).

Sur la santé :

- Empécher la propagation de micro-organismes nocifs pour la santé ce qui réduit les risques
de maladies liées a la pollution de I’environnement et les accidents d’asphyxie et de toxicité
dues a la présence de gaz toxiques dans les réseaux d’assainissement.

- Prévention des risques d’incendie, car les huiles usagées sont inflammables et peuvent

favoriser les incendies.

Il. METHODES DE TRAITEMENT
11.1 Définition du recyclage et la valorisation :
11.1.1 Le recyclage :

Le recyclage est un procédé de traitement des déchets (industriels ou ménagers) de
produits arrivés en fin de vie, qui permet de réintroduire certains de leurs matériaux dans
la production de nouveaux produits. Le recyclage est une forme de gestion des déchets qui
réduit la quantité de déchets envoyés dans les decharges, en économisant les ressources

naturelles et en reduisant I'impact environnemental de la production (Site 12).
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11.1.2 La valorisation :

La valorisation est un terme générique recouvrant le recyclage des matiéres organique
et non organique en produit énergétique ou par la réutilisation dans plusieurs domaines (Blibek.
A et khider. S, 2016 ; Ben abdi. N et Semssoum. L, 2022). C’est tout opération dont le résultat
principal est que les déchets servent a des fins utiles en substitution a d'autres substances,
matiéres ou produits qui auraient été utiliseés a une fin particuliére, ou que des déchets soient
préparés pour étre utilisés a cette fin, y compris par le producteur de déchets (Meghzili. F,
2022).

11.1.3 La relation entre le recyclage et la valorisation :

La valorisation et le recyclage sont deux concepts connexes, mais différents, dans la
gestion des déchets. Ainsi, le recyclage peut étre considéré comme une forme de valorisation,
car il permet de récupérer des matériaux précieux a partir des déchets et de les réutiliser, mais
que la valorisation peut inclure d'autres méthodes en plus du recyclage. En général, la
valorisation est considérée comme une approche plus holistique et durable pour la gestion des
déchets, car elle prend en compte les avantages économiques, environnementaux et sociaux de

la récupération des déchets.

11.2 Types de la valorisation (Blibek. A et khider. S, 2016 ; Ben abdi. N et Semssoum. L,
2022) :
11.2.1 Valorisation matiére :

Il est possible de récupérer et réutiliser de nombreux matériaux que 1’on trouve dans les
déchets pour fabriquer de nouveaux produits du méme type ou d’un type différent. Dans ce type
on peut utiliser plusieurs techniques pour donner une deuxiéme vie aux déchets. Les procedes
se résument comme suit :

e Recyclage : le ou I’un des matériaux du déchet, aprés transformation, devient la matiere
premiere d’un nouveau produit.

e Réemploi : le produit usagé, aprés réparation ou remise a 1’état neuf, est a nouveau utilisé
pour le méme usage ou un usage différent.

e Régénération : le déchet, aprés transformation, retrouve la méme caractéristique physico-

chimique et peut étre utilisé comme une matiére vierge.
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11.2.2 Valorisation énergétique :

Valorisation énergétique désigne l'utilisation des déchets combustibles en tant que
moyen de production d'énergie, par incinération directe, ou par tout autre procédé, mais avec
récupération de la chaleur. La valorisation énergétique consiste a utiliser le pouvoir calorifique

du déchet en le brdlant et en récupérant cette energie sous forme de chaleur ou d’électricité.

11.2.3 Valorisation chimique :

Pour certains déchets, en complément de la valorisation énergétique et de la valorisation
matiére, les recherches portent aujourd'hui sur la valorisation chimique. Cette approche
consiste, avec des traitements appropriés, a redonner les constituants de base, c'est-a-dire soit
les monomeres de départ, soit méme le produit pétrochimique de base (le naphta ou pétrole
raffiné et distillé). Les produits obtenus permettent une utilisation dans les mémes conditions
que les matiéres premieres vierges. Pour les plastiques, la principale technique envisagée est
celle de la dépolymérisation qui permet de séparer deux constituants de base du PET (seul
plastique traitable aujourd'hui par dépolymeérisation).

11.2.4 La valorisation biologique :

Ce mode de traitement s’adresse aux déchets organiques ou fermentescibles qui
présentent la propriété d’étre des substances biodégradables, c’est-a-dire dire qu’une action
bactérienne, naturelle ou induite, les décompose assez rapidement en molécules simples. Cette
dégradation peut se dérouler en milieu aérobie (présence d’oxygéne) compostage, ou anaérobie
(absence d’oxygéne) méthanisation. A titre d’exemple : une tonne de fermentescibles aprés

transformation, fournit 100 m3 de biogaz et 250 Kg de compost.

11.3 Gestion des huiles alimentaires, Etape 1 : Collecte et Prétraitement.

Les huiles de fritures utilisées comme matiére premiere dans les processus de cuisson
des restaurants, cantines, friteries, industries alimentaires sont collectées et prétraitées avant
d’étre valorisées en les transformant en matieres premiéres destinées a la production de
plusieurs produits (Saidi. A et Salmi. N, 2019).

11.3.1 Collecte des HDU (Aouchar. K. Guermache. B, 2017) :
La collecte des huiles domestiques usagées peut étre effectuée par des centres de recyclage ou
de gestion des déchets locaux.

* Les centres de recyclage : Ces centres acceptent souvent les huiles domestiques usagées. Il
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suffit de les apporter dans un conteneur étanche et de les déposer dans les bacs prévus a cet
effet.

* Les points de collecte : Dans certaines villes, des points de collecte sont mis en place pour
recueillir les huiles, généralement situés dans des parkings ou centres commerciaux. Les
consommateurs y déposent leurs huiles dans des conteneurs étanches, ensuite transférées dans
des citernes spécifiques par le personnel du site. Une fois remplies, ces citernes sont vidées
par aspiration dans des camions collecteurs spécialisés (Figure 11.04).

* Les services de collecte : Certaines entreprises assurent la collecte directe des huiles
usagées a domicile, sur les lieux de travail ou aux points de collecte, avant de les transporter
vers des centres de traitement. Les huiles y sont ensuite soit incinérées, soit transformées en
matiéres premiéres secondaires (MPS) destinées aux filiéres de valorisation (Figure 11.04).
Cependant, il convient de noter que ce systéme structuré de collecte des huiles
domestiques usagées n’est pas encore véritablement opérationnel en Algérie, ou les

initiatives restent encore limitées ou a I’état de projet pilote dans certaines localités.

=

Particullers Parc a conteneurs

2

Collecteurs/ Transformation/
Récupérateurs Recyclage

Professionels

(restaurants, friteries)

Figure 11.04 : Collecte les huiles domestiques usagées
(Aouchar. K. Guermache. B, 2017).

11.3.2 Traitement préalable des HDU :

Apres collecte, au niveau des centres de recyclage ou de traitement, les huiles seront
mélangées et débarrassées de I’eau et des maticres solides. Elles seront aussi prétraitées afin
d’obtenir une matiére premiére secondaire destinée a la valorisation (Alimentation animale,

production de savon, production d’énergie, production de biodiesel et de glycérol) :
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1/ Présélection et Stockage (Ben abdi. N et Semssoum. L, 2022) :

Une fois les huiles usées collectées et déposées au centre de traitement, on effectue,
avant la vidange, une présélection en fonction de leurs caractéristiques physico-chimiques
(couleur, acidité et peroxydes). Les meilleurs produits en termes de qualité remplissent les
conditions suivantes :

e Couleur <37 FAC

e Taux d’acidité <10

e Taux de peroxydes < 15 meqg/Kg
La présélection des huiles usées facilite les actions du processus de valorisation et permet par
la méme occasion d’obtenir des produits de meilleure qualité.

Les huiles usagées sont ensuite stockées dans des récipients étanches et a I'abri de la
chaleur, de la lumiére directe du soleil et de I'hnumidité pour éviter la contamination et la

détérioration (Figure 11.05).

 150L |
A A 120L j§ 60L § 30L

Figure 11.05 : Les citernes de stockage avec des capacités différentes.

2/ Filtration : cette étape a pour but I’élimination des matiéres les plus volumineuses, les
impuretés telles que les restes alimentaires, les débris et les particules avant de traiter les huiles
usagées. Cela peut étre fait en utilisant des filtres en papier ou en tissu, puis un traitement
postérieur a I’eau chaude afin de clarifier complétement I’huile a traiter (Saidi. A et Salmi. N,
2019 ; Ben abdi. N et Semssoum. L, 2022 ; Meghzili. F, 2022)

3/ Neutralisation : en cas d’huiles trés acides, une étape de neutralisation peut étre nécessaire
pour ajuster le pH. Cela peut étre fait en ajoutant des substances telles que la soude caustique

ou de la chaux.

4/ Décantation et filtration : apres la neutralisation, les huiles doivent étre décantées pendant

quelques heures, on sépare les huiles de I’eau et du reste des impuretés, on les pompe, puis on
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procede a une seconde filtration et a une nouvelle décantation. A chaque nouvelle décantation,
les huiles obtenues sont de plus en plus pures (Saidi. A et Salmi. N, 2019 ; Ben abdi. N et
Semssoum. L, 2022 ; Meghzili. F, 2022).

5/Purification : 1l s’agit de circuler I’huile la plus impure dans un réacteur a température
élevée. L’huile est soumise a une agitation continue qui entrainera 1’évaporation de 1’cau
éventuellement toujours présente. Cette eau sera ensuite éliminée via un condensateur (Saidi.
A et Salmi. N, 2019 ; Ben abdi. N et Semssoum. L, 2022 ; Meghzili. F, 2022). Un
thermoplongeur est utilisé pour chauffer I'huile et la purifier complétement pour devenir une
matiére brute pure (Meghzili. F, 2022).

Les étapes de prétraitement des huiles usagées a I’unité de traitement sont résumées dans

la figure 11.06.

—
Thermoplongeur HAU

Cuve 1000 litre Ia chaleur

Figure 11.06 : Installation d'un thermoplongeur IBC (Meghzili. F, 2022).
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HDU Anallyse .et Stockage Filtraition
Presélection
Décantation F|Itrat-|on des Décantation Neutralisation
particules
Purification Stockage Valorisation

Figure 11.07 : Prétraitement des huiles domestiques usagées.

11.4 Gestion des huiles alimentaires, Etape 2 : Valorisations

Parmi les types de valorisation que nous avons déja mentionnée, nous allons expliquer
certaines des techniques les plus importantes qui concernent la valorisation chimique (par des
traitements chimiques et enzymatiques), la valorisation biologique (méthanisation) et

énergétique.

11.4.1 Les méthodes de traitement chimique (Valorisation chimique)

Le recyclage chimique des huiles domestiques est une autre forme de valorisation des
déchets qui utilise des procédés chimiques pour décomposer les huiles usagées en produits
chimiques de valeur. Ce type permet de produire des produits chimiques de haute qualité qui
peuvent étre utilisés dans une variété d'application. Dans cette partie, on expliquera les

méthodes de traitement chimique les plus importantes.

1/La pyrolyse (Site 13 : MRA Consulting Group, 2022) (Figure 11.08) :
La pyrolyse est une méthode de traitement thermochimique qui consiste a chauffer des
composés organiques en 1’absence d’oxygéne. L’environnement de non combustion entraine la

destruction de liaisons moléculaires, ce qui modifie les propriétés chimiques et physiques des
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huiles usagées. Les fractions Iégeres sont condensées pour étre collectées. Les gazoles non
condensables peuvent étre ainsi collectés.

Le processus de pyrolyse permet d'obtenir des produits de haute qualité (un solide
carbone, une huile et un gaz), chacun ayant des propriétés et des utilisations différentes. Selon
la température, la proportion des trois composés résultants est différente. Des catalyseurs
peuvent également étre utilisés pour mieux contréler les spécifications des produits finis. Le
gaz de pyrolyse peut étre utilisé pour la production d'électricité ou de chaleur, tandis que le
charbon actif peut étre utilisé comme adsorbants pour la purification de I'eau et des gaz, ou
comme amendements du sol pour améliorer sa fertilité. Les combustibles liquides recueillis

peuvent étre utilisés dans plusieurs applications industrielles de chauffage.

Figure 11.08 : Unité de pyrolyse a I’échelle communautaire
(Site 13 : MRA Consulting Group, 2022)

2/ L’hydrolyse chimique :

L'hydrolyse des huiles alimentaires usagées est une méthode de traitement qui consiste
adécomposer les triglycérides présents dans les huiles alimentaires en glyceérol et en acides gras
libres en présence d'eau (Figure 11.09). Cette méthode est souvent utilisée pour récupérer le
glycérol, pour la production de biocarburants et de savons (Hafrad. M et Hamiteche. N, 2020).

Triglycéride + Eau » Acide gras libre + Glycerol

Figure 11.09: Réaction d’hydrolyse.

A/La saponification (production de savon par lipo-chimie) :
Les lipides peuvent étre hydrolysés a chaud (80 a 100 °C) et en milieu alcalin (en
présence de potasse ou de soude) pour donner I'alcool et I'acide gras qui se retrouve alors sous
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la forme de sel (savon). L'indice de saponification est un des paramétres qui permet d'apprécier
la qualité d'une I'huile végétale (Hafrad. M et Hamiteche. N, 2020).

La production de savon est I’'une des premiéres applications de la lipo-chimie, ou oléo-
chimie. Actuellement, il existe de nombreuses recettes pour faire du savon, aussi bien en
comprimeés qu’en liquides, aromatisé avec des parfums délicats et aussi pour laver les vétements

ou la vaisselle (Hafrad. M et Hamiteche. N, 2020).

Aujourd’hui on peut fabriquer du savon avec de 1’huile usagée. Cela permet :
e de réduire la quantité de déchets d’huile dans I'environnement et donc contribuer a la réduction
de la pollution.
e de réduire le cout de la fabrication. Les savons obtenus sont donc moins chers que les savons
fabriqueés a partir des huiles neuves.
e de créer des emplois et de générer des revenus pour les communautés locales en appliquant

une production a petite échelle.

B/ Transestérification et production de Biodiesel :

La transestérification ou alcoolyse est la réaction chimique qui permet d’obtenir le
biodiesel ou c’est le passage d’état d’huile végétale a celui d’ester alkylique d’huile végétale
usagée. La transestérification est un procédé dans lequel les huiles végétales usagées sont
mélangées a froid a un alcool (éthanol ou méthanol) en présence d'un catalyseur. Si I’alcool est
le méthanol on a une méthanolyse, si 1’alcool est I’éthanol on a une éthanolyse. Dans la réaction
globale, 3 moles d’esters et une mole de glycérol sont produites a partir d’'une mole de

triglycéride (Fernando S et al, 2007) :
Triglycéride + 3 méthanols = 3 ester méthylique d’acide gras + glycérol

La réaction se produit en milieu alcalin et a basse température, entre (20 et 50) °C. Les
catalyseurs alcalins les plus utilisés sont I’hydroxyde sodique, potassique (Ben abdi. N et
Semssoum. L, 2022).

Le procédé passe par les étapes suivantes (Aouchar. K et Guermache. B, 2017 ;
Alessandro. R, 2018) (Figure 11.10) :

e La transestérification : Les triglycérides se transforment en esters méthyliques (biodiesel), et
on obtient comme sous-produits un mélange de glycérol (glycérine), de méthanol résiduel et

d’acides gras.
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e La décantation : Le biodiesel et la glycérine sont séparés par décantation. Ce dernier est plus
dense que le biodiesel qui se décante dans le fond du récipient. La décantation peut s’effectuer
dans le réacteur par gravité, dans des décanteurs statiques ou par des centrifugeuses pendant

un temps allant de deux a trois heures.

e Le lavage : L’¢élimination des impuretés telle que la glycérine résiduelle, I’exces d’alcool, les
traces de catalyseurs, savons et sels formés par la catalyse homogene, s’effectue par lavage

du biodiesel a I’eau, pendant 24 heures.

e La purification : La purification des esters est réalisable par passage sur la colonne de rot a

vapeur remplie d’un absorbant sélectif ou un lit de résines ¢échangeuses d’ions.

e Le séchage : Permet d’évacuer 1’cau présente. Elle est le plus souvent réalisée par chauffage

a une forte température de séchage pouvant atteindre 140°C du biodiesel lavé.

Le biodiesel est une alternative écologique durable au carburant fossile, il permet :
ede remplacer les carburants fossiles et réduire la dépendance énergétique vis-a-vis des pays
producteurs de pétrole et de préserver les ressources énergétiques non renouvelables, comme

le pétrole,

e de diminuer les émissions de gaz a effet de serre et ainsi contribuer a la lutte contre le

changement climatique,

e d’utiliser des huiles alimentaires recyclées en énergie permet en outre d‘éviter I’exploitation

des terres agricoles pour des fins autres qu’alimentaires.

Méthanol
r Lavage :
Huiles — | Réacteur |— LDécanteur Neutralieation .—4 Evapt_)ratlon J_. séchage
Purification l
Catalyseur Biodiesel
Acide e + | Purification Glycérine

AC'_‘?_‘;,Q__' as
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(Aouchar. K et Guermache. B, 2017).
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Figurell.10 : Schéma de la fabrication du biodiesel.

Enfin, La glycérine obtenue est un sousproduit de haute valeure ajoutée . Elle peut étre
utilisée (Site 15):
e en alimentation comme humectant (pour retenir 1’humidité), solvant , émulsifiant,
stabilisant et épaississant dans une large variété de produits alimentaires tels que sucreries,
boissons, biscuits/gateaux, et quelques produits surgelés.
« dans la production des cosmétiques comme agent hydratant, solvant et lubrifiant. Utilisée
dans les dentifrices, les bains de bouche, les crémes hydratantes, les produits capillaires et
les savons.
 en pharmaceutiques. Comme agent Hydratant qui améliore I'onctuosité et la lubrification des
préparations pharmaceutiques. Elle est Utilisée dans les suppositoires, les sirops contre
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la toux (expectorants).Utilisee comme traitement de fond dans la maladie de Méniere pour
fluidifier les liquides des canaux vestibulaires. Utilisee en derniére intention par voie intra-
veineuse comme traitement contre I'hypertonie oculaire, notamment dans le cadre
des glaucomes aigus par fermeture de I'angle. Elle constitue un des 4 composants de base du gel
hydroalcoolique.

o elle peut également étre utilisée comme biocarburant et peut donc contribuer a la réduction

des émissions de gaz a effet de serre en évitant l'utilisation de combustibles fossiles..

C/L’hydrogénation (Site 16) :

L’hydrogénation est une réaction chimique correspondant a I’addition d’hydrogeéne sur
des composés organiques insaturés qui comportent au moins deux atomes de carbone liés par
une double ou une triple liaison. Lorsqu’un composé insaturé est traité avec de I’hydrogéne a
une température adéquate et en présence de catalyseurs, tels que des métaux finement divisés
comme le nickel, le platine ou le palladium, la liaison multiple est rompue et un atome

d’hydrogéne se lie a chaque atome de carbone (Figure 11.11).

Figure 11.11: Principe de I’hydrogénation.

La réaction d’hydrogénation est industriellement mise en ceuvre pour les huiles
végétales, pour la production de graisses comestibles comme la margarine & une température
d’environ 200 °C, en présence de nickel finement divisé, et sous une pression de 3 a 4 ATM
d’hydrogéne. Les huiles sont des esters d’acides gras insaturés ; les graisses solides sont des
composés saturés. Ce traitement donne aux huiles un point de fusion plus haut, ce qui les rend
solides a température ambiante (Site 17 : Laborde. L et Martial. A, 2009).

En ce qui concerne les huiles alimentaires usageées, I'hydrogénation peut étre utilisée
pour régénérer ces huiles et les rendre réutilisables. Lorsque les huiles sont utilisées pour la
friture ou la cuisson a haute température, elles peuvent subir une dégradation qui les rend
impropres a la consommation. L'hydrogénation peut aider a restaurer les huiles endommageées

en transformant les acides gras insaturés en acides gras saturés plus résistants a I'oxydation et
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permet aussi d’obtenir une graisse solide : produit final moins cher, plus résistant et a une

consistance plus crémeuse.

11.4.2 Les méthodes de traitement enzymatique (Valorisation chimique) :

Un traitement enzymatique est une méthode qui utilise des enzymes (biocatalyseurs)
pour produire des biocarburants ou d'autres produits utiles. 1l existe différentes méthodes de
traitement enzymatique :

1/ L'hydrolyse enzymatique :

Cette réaction met en jeu un substrat insoluble ou peu soluble dans un milieu aqueux
avec une enzyme soluble. Il est donc nécessaire que la réaction s'effectue en présence d'agents
émulsifiants qui permettront la fabrication de micelles. La réactivité des lipases va dépendre de
la nature de substrat (mono, di ou triacylglycérol), de la nature des acides gras (chaine courte
moyenne ou longue, présence ou non d’instauration), et de la stéréochimie du substrat (Hafrad.

M et Hamiteche. N, 2020).

Figure 11.12 : Réaction d’hydrolyse enzymatique.
(Hafrad. M et Hamiteche. N, 2020).

2/ Production de biodiesel par Estérification et Transestérification enzymatiques :

L'estérification enzymatique des huiles domestiques usagées est un processus qui utilise
des enzymes (Catalyseurs biologiques) appelées Lipases pour convertir les acides gras libres
(AGL) présents dans les huiles usagées en esters d'acides gras (biodiesel) et I'eau :

RCOOCH + R'OH < RCOOR’ + H20

Dans le cas des huiles usagées, I'estérification enzymatique permet de valoriser les AGL libéres
lors de la dégradation de I'huile. Ces derniers sont responsables de I'acidification de I'huile et

rendent impossible son utilisation en tant que comestible.
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La transestérification enzymatique utilise aussi les lipases pour transformer les acides

gras des triglycérides en esters méthyliques ou éthyliques (biodiesel).

CH2-OCO-R1 CH20H "
| R1-C -OR

Lipase ]

CH-OH I
CH-OCO-R2 + 3ROH - + R2 -C -OR
CH2-OCO-R3 CH20H R3-C -OR

Les deux meéthodes sont réalisées simultanément avec les mémes enzymes (les lipases) : les
HDU sont d'abord purifiées pour enlever les impuretés et les résidus alimentaires, puis
mélangées avec un alcool et une solution tampon contenant la lipase. L'avantage de ces
méthodes est qu'elles peuvent étre réalisées a une température ambiante et sans ajout de produits
chimiques nocifs pour l'environnement (Catalyseurs alcalins ou acides) et produisent un

biodiesel de qualite supérieure (Moussavou Mounguengui. R .W, 2014).

3/Production de Sucroesters par Estérification et Transestérification enzymatiques
(Denis. C, 1997) :

Les sucroesters sont des composés issus de I'estérification d'une ou plusieurs fonctions
hydroxyles d'un sucre par un acide gras ou un dérivé d'acide gras (esters méthyliques d'acide
gras par exemple). lls possedent donc a la fois une partie hydrophile, due au sucre, et une partie
hydrophobe provenant de la chaine carbonée de I'acide gras. Ce sont donc des molécules
présentant des propriétés tensioactives qui peuvent étre classées sous la nomenclature de
tensioactifs non-ioniques.

L'obtention d'esters de sucre et d'acide gras par voie chimique se déroulent rapidement
(en quelques heures) et menent a des degrés de conversion élevés, souvent supérieurs a 90%.
Par ailleurs, elles peuvent étre effectuées avec une gamme tres large de substrats (mono-, di-,
tri saccharides, acides gras de longueur de chaine variable). Malgré ces avantages, la synthése
chimique préesente plusieurs limitations. Méme en travaillant sous pression réduite, une
température supérieure a 100°C est nécessaire pour que la catalyse soit efficace. Pour ces
températures, une caramélisation du sucre peut survenir. Des procédés de purification
performants sont donc nécessaires. Des traitements au charbon activé ou au peroxyde
d'hydrogene sont par exemple utilisés pour décolorer les milieux. De plus, certaines syntheses
sont réalisées dans des solvants toxiques (DMF, DMSO). Les méthodes d'éliminations de ces

solvants doivent donc étre tres efficaces afin de réduire leurs concentrations a quelques ppm si
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les sucroesters doivent étre utilisés dans certains secteurs d'activités (cosmetologie,
pharmacologie). Enfin, certaines niches de produits requiérent I'obtention de produits purifiés
aux propriétés parfaitement définies. Or, que les syntheses chimiques n'étaient généralement
pas spécifiques, si bien qu'elles conduisent a la formation de mono, di, ..., polyesters de sucres,
dont la séparation n'est pas toujours aisée. Afin de pallier ces différents inconvénients, la
synthése par voie enzymatique semble prometteuse. Son principe repose sur l'utilisation
d'hydrolases (Lipase, protéases), placées dans des milieux non conventionnels, pour qu'elles
catalysent des réactions de syntheses. Le terme de milieu non conventionnel décrit un milieu
présentant une faible teneur en eau (inférieure a 1%).

La synthese enzymatique de sucroesters consiste & mettre un sucre et un acide gras (ou
dérive) en présence d'une enzyme (Figure 11.13) afin de former une liaison ester. Le milieu
réactionnel doit renfermer une teneur en eau permettant a l'activité enzymatique de subsister
tout en déplacant I'équilibre thermodynamique de la réaction dans le sens de la synthese.
Plusieurs parametres influencent cette réaction enzymatique tels que : la nature du solvant, la
source de I’enzyme, sa forme : libre ou immobilisée, la nature chimique des substrats osidiques
et lipidiques, le rapport molaire : sucres/acides gras et la nature de la réaction. L'estérification
directe et la transestérification différent par la nature du donneur d'acyle (acide gras ou ester
d'acide gras).

A titre d’exemple, Les mono- oléates de fructose (Figure 11.13) sont de trés bons
tensioactifs. Ils occasionnent une réduction importante des tensions de surfaces et interfaciales,
y compris pour de faibles concentrations. Leur concentration micellaire critique, qui correspond
a la concentration a partir de laquelle ces molécules s'organisent sous forme de micelles, est de
2,4 10 M. Le pouvoir moussant dés mon oléates de fructose, déterminé par fouettement de
solutions aqueuses, est intéressant. En effet, méme si la quantité de mousse formée est moins
importante que celle obtenues avec les autres tensioactifs testés (SDS, alkylpolyglycosides), la
stabilité de la mousse formée est élevée. Le pouvoir émulsifiant de ces molécules a été
démontré. Il apparait que ces molécules stabilisent parfaitement des systemes biphasiques

lorsqu'elles sont solubilisées préalablement dans la phase organique.
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HQHC CHOH
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Figure 11.13: Synthése enzymatique d'ester du fructose et d'acide oléique
(Denis. C, 1997).
4/ L>oxydation enzymatique :

C'est une méthode qui utilise des enzymes pour oxyder les acides gras insaturés présents
dans les HDU en composes utiles tels que des tensioactifs, des polymeres et des résines. Ils
mettent en jeu un enchainement de réactions radicalaires, conduisant a la formation d'hydro
peroxydes qui se décomposent par la suite.

Les deux enzymes principalement impliquées sont la lipoxygénase et la cyclooxygénase
; la lipoxygénase catalyse 1’insertion d’'une molécule d’oxygene sur un acide gras insaturé et
aboutit a la formation d’hydro peroxydes. La cyclooxygénase est une lipoxygénase qui
incorpore deux molécules d’oxygene au niveau d’un acide gras insaturé pour former des hydro
peroxydes spécifiques. L’oxydation enzymatique se produit méme a basse température. Durant
le stockage a I’état congelé 1’activité enzymatique est ralentie. Cependant, une fois la
décongélation amorcée et des températures de 0°C a 4°C atteintes, cette activité reprenne et
s’accentue (Hafrad. M et Hamiteche. N, 2020).

11.4.3 La valorisation biologique : Méthanisation (Aouchar. K et Guermache. B, 2017) :
La méthanisation, ou digestion anaérobie, est un processus basé sur la dégradation de la
matiére organique par des micro-organismes en absence d'oxygeéne et de lumiére dans des cuves
hermétiques (digesteurs) en milieu sec ou liquide. Cette transformation de la matiére produit :
e un biogaz composé majoritairement de méthane (CH4, 50 & 70%), de dioxyde carbone (CO»,
20 a 50%) et d'eau (H20). Quelques gaz traces peuvent également étre présents (NHs, N2, H2S).
e un digestat, produit liquide ou solide composé de matieres organiques non dégradées et de

minéraux.
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Le biogaz peut étre ensuite valorisé de différentes fagons (production d'électricité, de chaleur,
de carburant, ...), tout comme le digestat qui est utilisé en compostage.

Le potentiel méthanogéne est le volume de méthane biogaz produit lors de la
dégradation anaérobie en présence de bactéries et d'un échantillon initialement introduit,
exprimé dans les conditions normales de température et de pression (CNTP : 0°, 1013 hPa). Les
substrats a fort potentiel méthanogene sont particulierement recherchés. L'industrie agro-
alimentaire produit d'importantes quantités de déchets fermentescibles. Parmi eux les huiles
alimentaires usagées douées d’un fort pouvoir méthanogéne de 261-784 m3CHa/t MB.
Aujourd'hui, les entreprises tentent de valoriser ces déchets in- situ. Idéalement, leur localisation

doit se trouver a moins d'une quarantaine de kilometres de l'unité de méthanisation.

11.4.4 La valorisation_énergétique (Blibek. A et khider. S, 2016) :

Les huiles alimentaires usagée ou (huiles de fritures) peuvent aussi servir a la
combustion dans la production d’¢lectricité. Ce procédé consiste a utiliser le pouvoir calorifique
des huiles et graisses de friture usagées en les brdlant et en récupérant cette énergie sous forme
de chaleur ou d'électricité.

Pour démontrer I’importance de 1’huile de friture comme source d’énergie. La ville de
Saint-Etienne en France a décidé des juin 2016 d’éclairer son stade la nuit par de 1’électricité

produite de la combustion des huiles de fritures récupérées.

11.5 Gestion des huiles alimentaires, Etape 3 : Devenir des produits apres traitements
chimiques et enzymatiques :

Aprés le processus de traitement enzymatique ou chimique, afin d’obtenir un produit
pouvant étre utilisé dans diverses industries, il doit passer par plusieurs étapes selon des critéres
particuliers :
1/La purification : Les produits finis sont purifiés pour éliminer les impuretés et les résidus de
la réaction. Cette étape peut inclure la filtration, la distillation, I'extraction liquide-liquide,
I'adsorption et la chromatographie.

2/ Le conditionnement : Les produits finis sont conditionnés pour une utilisation ultérieure.
Cette etape peut inclure le remplissage en conteneurs, I'étiquetage et la mise en stockage.
3/ La distribution : Les produits finis sont distribués aux utilisateurs finaux, tels que les

raffineries, les industries chimiques ou les producteurs de biocarburants.

49



PARTIE EXPERIMENTALE




Partie Expérimentale

I. Objectif et lieu de travail :

Ce travail a été mené au niveau du laboratoire d’analyse physicochimique de I’université
Yahia Farés de Médéa, avec une adaptation des protocoles et des méthodes analytiques selon
les moyens disponibles.

L’étude s’est articulée autour de la valorisation de divers déchets organiques, a savoir :
les épluchures de pommes de terre, les déchets de raisins ainsi que les huiles usées issues des
fritures. Ces matiéres premieres ont été utilisées pour la production de bioéthanol et de biodiesel
avec leurs sous-produits.

Les procédés ont été réalisés a I’échelle de laboratoire, incluant les étapes de prétraitement
physique, de prétraitement enzymatique (Si nécessaire) suivi de la production soit par
fermentation alcoolique dans le cas de 1’éthanol ou par un procédé chimique : une Trans
estérification pour le biodiesel. En fin les process se termine par la séparation et la rectification
des produits : par distillation et une concentration pour 1’éthanol ; une décantation, un lavage et
un séchage pour le biodiesel. Une caractérisation physico-chimique des produits finis a été
réalisée afin de certifier leurs identités chimiques.

Toujours dans la méme échelle et progressivement, les essais ont été élargis vers une
production a plus grande capacité (cas du diesel et 1’éthanol a partir du raisin) dans 1’objectif
d’évaluer la faisabilité du passage du laboratoire vers une échelle semi-pilote et la possibilité

d’extrapoler les productivités obtenues a 1’échelle laboratoire aux plus grandes échelles.

I1. Matériels et produits utilisés
L’ensemble des équipements, verreries, produits chimiques ont été sélectionnés en
fonction des objectifs de chaque protocole. Les tableaux suivants présentent le matériel et les
produits utilisés. Les Enzymes sont indiquées dans les parties concernées par les traitements
enzymatiques.
Tableau I11.1 Verrerie et petit matériel utilisé.

Béchers, Fioles jaugées, Erlenmeyers, Cristallisoirs...

Tubes a essai, Verre de montre, Entonnoirs, Réfrigérant (condenseur), ...

Eprouvettes Pipettes classiques et micropipettes, Pipettes Pasteur

Barreaux magnétiques, Spatules, Poires, Thermométres, Chronométre, Pinces métalliques,
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Tableau I11.2 Appareillages et equipements

Appareil Marque/Modéle

Agitateur magnétique
Balance analytique

Spectrophotométre UV-Visible

Spectrophotomeétre IR avec transformé

de Fourrier

pH-métre

Bain-marie

Autoclave
Chauffe-ballon
Centrifugeuse
Dispositif de distillation
Incubateur

Réfractomeétre

Heidolph MR Hei-standard
Sartorius

UV mini 1240 — SHIMADZU
« Agilent Cary 660 FTIR »

Hanna
Memmert
Memmert
EBA20

Jeulin

Tableau I111.3 Produits chimiques utilisés

Produit chimique
Méthanol
Ethanol
Hydroxyde de potassium
Acide chlorhydrique
Acide sulfurique
NaOH (0.01N)
Bichromate de potassium (0.1M)
Phénolphtaléine
Phénol
Solution tampon (pH 5.8)
Amidon (solutions variées)
TIode
Iodure de potassium
Extrait de levure
Glucose

Divers sels minéraux

Formule
CH;OH
C:HsOH

KOH
HCl
H>SO4
NaOH

K2Cr20-
C20H1404
CsHsOH

K> HPO4/KH2PO4
(CsH1005)n
L
KI

CGHIZOG

CuSO0s, ZnSO4, MnSOs, etc.

52

Firme/Fournisseu
Fisher Chemical
Chem-lab
Biochem Chemophar
Honeywell

Carlo Erba

Carlo Erba

Chem-lab



Partie Expérimentale

I11. Méthodes, Résultats et Discussions :
111.1 Valorisation des huiles usagées :
111.1.1 Collecte des huiles :

Les huiles usagées utilisees pour produire le biodiesel ont été récupérées a partir des
divers établissements de restauration situés dans la daira de Médéa, Algérie. Par la suite, les
huiles collectées ont été mélangees et grossierement filtrées grace a un filtre destiné a retirer les
grosses particules solides et les impuretés qui pourraient se trouver dans I'huile pendant la
cuisson. Les huiles filtrées sont transvasées dans des flts et conservées dans un garage a

température ambiante en attendant leur utilisation.

Figure II1.01 : Collecte, mélange et filtration.
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111.1.2 Traitement préalable de I'huile usagée :

Il faut signaler que ce projet a commencé déja par notre équipe par les travaux de HADJ
ALI Hicham et Mr. KHECHEKHOUCHE Abdelouahed, 2021 et par les travaux de
ABIDATE Med Karim et AMMI Imed, 2023. Depuis, les protocoles de prétraitement et

d’analyse des huiles ont été établi.

L’étape de prétraitement des huiles usagées comprend trois phases :
1/Filtration fine :

En premier lieu, I'huile collectée et grossiérement filtrée a subi une 2°™ filtration plus
fine. A I’échelle laboratoire nous utilisons du papier filtre. Cette phase est essentielle pour
garantir l'uniformité du milieu réactionnel lors de la fabrication du biodiesel et réduire au

minimum la présence de composés susceptibles d'entrainer des réactions secondaires.

\\
Figure 111.02 : Filtration fine des huiles.
2/ Chauffage :

La seconde phase du processus de prétraitement implique la diminution de I'numidité
présente dans I'huile. A cette fin, I'huile a été chauffée dans un four & convection a 60 °C pendant
une heure. Cette température contribue a supprimer toute humidité potentiellement présente
dans I'huile. 11 s’agit d’une étape cruciale a la production du biodiesel, car I'eau peut perturber
le processus de transestérification, entrainant des rendements réduits et un biodiesel de qualité

inférieure. Il est primordial de ne pas sur-prolonger le temps de séjour de I'échantillon dans
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I'étuve afin d'empécher toute altération de la matiére grasse par des processus d'oxydation ou

de polymérisation.

3/Adsorption :

Lors de la troisieme phase, nous avons réalisé une purification de 1’huile par adsorption
sur le marc de café avec un rapport de 5g /300ml d’huile a température ambiante. Le mélange
est agité deux heures afin d'assurer un contact adéquat entre les résidus de café et I'huile. Par la
suite, nous avons laissé reposer le mélange pendant une heure, durant laquelle le résidu de café
s'est accumulé au fond du bécher. Ensuite, la couche d'huile a été méticuleusement séparée,

puis transférée dans un autre récipient propre. Enfin, I'huile a été a nouveau filtrée.

Figure 111.03: Purification de I’huile usagée filtrée et déshydratée par adsorption sur le
marc de café.

111.1.3 Caractérisation physico-chimique de I’huile :
1/La densité relative :
A/Définition :

La densité relative (également appelée poids spécifique ou masse volumique) se référe au
rapport entre la masse d'un volume donné d'huile a 20°C et la masse d'un volume équivalent
d'eau distillée a cette méme température. La densité fournit des informations sur la catégorie a
laquelle une huile se rattache. 1l faut toujours que la densité reste inférieure a 1 ; celle-ci dépend
non seulement de la mise en place, mais également de I'oxydation ou de polymérisation (la
densité augmente avec leur intensification). Le concept repose sur la mesure de poids a
température uniforme pour des volumes identiques d'huile et d'eau, l'indication se fait en

grammes par millilitre (g/ml) ou en kilogrammes par litre (kg/L).
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B/Mode opératoire :

- Nettoyer et sécher le pycnomeétre.

- Mesurer la masse du pycnometre vide.

- Remplir le pycnométre avec un volume V (15 ml) d’eau distillée et mesurer la masse du
pycnometre remplie d’eau distillée.

- Nettoyer et sécher le pycnométre.

- Remplir le pycnométre avec le méme volume V (15 ml) d’huile, et mesurer la masse du

pycnometre remplie d’huile.

C/ Expression des résultats :
La densité relative est donnée par la formule si-dissous :
d = (m2-m0) / (m1-m0).
mO : la masse du pycnometre vide.
m1 : la masse du pycnométre remplie d’eau distillée.

M2 : la masse du pycnometre rempli d’huile.

Figure 111.04 : Mesure de la densité relative

2/Etude de la viscosité cinématique de I’huile par viscosimétre Kalstein :
L'objectif de cette recherche est d'évaluer la viscosité d'un fluide a l'aide d'une échelle de
viscosite fiable adaptée aux conditions de mesure. Nous avons :
e Viscosité dynamique (1)) : elle se mesure en centipoise (cP) et correspond a la résistance
d'un liquide face a une force de cisaillement.
e Viscosité cinematique (V) : il s'agit du quotient de la viscosité dynamique par la densité

du fluide. Elle est exprimée en centistokes (cSt).
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A/Matériel utilisé

Viscosimetre rotatif Kalstein

Rotors de différents types (LV, RV...)
Thermomeétre pour le contréle de la température
Echantillon de fluide a tester.

Balance de précision pour la mesure de la densité.

B/Approche méthodologique :

Préparation du liquide : Placer I'échantillon dans le bécher et réguler sa température.
Sélection du rotor : Basé sur I'éventail de viscosité anticipé.

Début de la prise de mesure : Le rotor se meut dans le liquide a une vitesse sélectionnée
(RPM).

Interprétation de la viscosité dynamique (1)) : Présentée directement sur le dispositif.
Calcul de la viscosité cinématique (v) : Ceci se fait en effectuant la division de n par la
densité du fluide mesurée.

Examen du pourcentage de charge (couple) : Pour la validité, on considére les valeurs
allant de 10% a 90%.

Graphique : Viscosité cinématique (cSt) représentée en fonction de la vitesse (RPM).

C/ Interprétation :

— Un fluide newtonien démontrera une viscosité constante sur I'ensemble de la gamme des

vitesses.

— Un fluide non newtonien affichera un changement de viscosité en fonction de la vitesse.

La plage stable (10-90% de charge) indique les vitesses ou la mesure est fiable.

Figure 111.05: Mesure de la Viscosité,
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3/Indice de refraction :
A/Définition et Principe :

L’indice de réfraction d’une huile est le rapport entre le sinus de 1’angle d’incidence et le
sinus de ’angle de réfraction d’un rayon lumineux de longueur d’onde déterminée faisant
circuler de I’air dans I’huile maintenue a température constante. Il est utilis¢é pour

I’identification et comme critére de pureté des huiles.

B/ Mode opératoire :
Les mesures sont effectuées au réfractometre d'ABBE, a une température de 20°C, la
méthode suivie est celle décrite dans la norme AFNOR T 60-212 (AFNOR, 1984) :
-Laver les prismes du réfractométre a I'éther de pétrole ;
-Les essuyer avec un chiffon propre tres doux ;
-Verser entre les prismes 2 a 3 gouttes d'huile ;
-Déplacer la lunette de visée pour que la ligne de séparation de la plage claire et de la plage
sombre se situe a la croisée des fils du réticule ;

-Lire l'indice de réfraction de I'nuile a T°C=20°C.

4/Indice d’acide :
A/ Définitions :

L’indice d’acide est le nombre de milligrammes d’hydroxyde de potassium nécessaires
pour la neutralisation des acides libres contenus dans un gramme de corps gras (Lion P H,
1955). L acidité libre permet de controler le niveau de dégradation hydrolytique, enzymatique

ou chimique, des chaines d’acides gras des triglycérides.

B/ Principe :

Le principe consiste a neutraliser les acides gras libres contenant dans I’huile, par une
solution d’hydroxyde de potassium, en présence d’un indicateur coloré. Cette réaction peut étre
présentée par 1’équation suivante :

R—-COOH + KOH =R - COOK + H20
C/ Mode opératoire :
- Peser environ 1 g d’huile dans une fiole conique ;
- Ajouter un volume de 5 ml d’éthanol a 95% ;

- Ajouter quelques gouttes de phénolphtaléine, et homogénéiser le mélange ;
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- Remplir la burette graduée d’une solution d’hydroxyde de potassium (0.1 N) ;
- Commencer le titrage par I’ajout de KOH goutte a goutte jusqu’au virage de couleur vers le

rose persistant.

D/ Expression des résultats :
L’indice d’acide est calculé selon la formule :

IA (en mg KOH / g d’huile) =VxM xN | P

V : volume de KOH nécessaire au titrage (en ml) ;
M : masse molaire de KOH (M=56.11 g/mol) ;
N : Normalité de KOH (0.1 N) ;

P : la masse de la prise d’essai d’huile (en g).

5/Indice de Saponification :
A/ Définition :

L’indice de saponification correspond au nombre de milligrammes de potasse
nécessaires pour saponifier les acides gras contenus dans un gramme de matiére grasse. Cette

valeur est d’autant plus élevée que les acides gras sont de faible poids moléculaire.

B/ Principe :
La saponification est une réaction chimique transformant un ester en ions carboxylate et
un alcool. Il s'agit en fait de I'nydrolyse d'un ester en milieu basique. Cette réaction permet la

synthése du savon.

o o
4 . 4
i C\ HO R R—— c\ HO —R
oO—R o
ester ion hydroxyde ion carboxylate Alcool

Figure 111.06: La réaction de saponification.

C/ Mode opératoire :
- Peser 2 g d’échantillon (huile).
- Ajouter 25 ml d’hydroxyde de potassium alcoolique (0.5 N) dans un ballon.
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- Le ballon est surmonté d’un réfrigérant a reflux.

- Chauffer 1’échantillon a 80°C pendant 1h 30min.

- Laisser refroidir jusqu’a température ambiante.

- Ajouter quelques gouttes d’indicateur phénolphtaléine (couleur rose).
- Remplir la burette avec une solution d’acide chlorhydrique (0.5 N).

- Commencer le titrage jusqu’a la disparition de la coloration.

- Faire parallélement un essai a blanc.

- Noter les volumes d’HCI.

L’indice de saponification est donné par la formule établie ci-dessous :
IS (en mg KOH / g d’huile) = (V0-V1) x N X 56. 1 /m
IS : indice de saponification ;
VO : volume d’HCI pour le titrage a blanc (en ml) ;
V1 : volume d’HCI pour le titrage d’échantillon (en ml) ;
N : normalité d’HCI ;

m : la masse d’échantillon (en g).

111.1.4 Résultats de la Caractérisation physico-chimique de I’huile :
Les résultats des différents tests sur notre huile usagée aprés traitement sont illustrés sur
le tableau 111.04 Les mémes tests ont été aussi réalises pour une huile commerciale (Elio).

Tableau 111.04 Résultats de la Caractérisation. 1

Indice de Densité Viscosité Indice d’acide Indice de saponification

Echantillons réfraction (mm? /s) (mg KOH/g) (mg KOH/g)
Huile commerciale (Elio) 1.472 0.919 40 1.676 106
Huile usagée non traitée 1.474 0,92 48 1,67 115
Huile usagée traitée 1.475 0.915 48 0.552 109.3

D’apreés les résultats du Tableau 111.04 nous remarquons que les caractéristiques : Indice

de réfraction, densité, viscosité, de I’huile commerciale sont trés proches de celles de 1’huile
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usagée non purifiée. Cela veut dire que nous partons déja a partir d’une huile qui n’est pas trop
dégradée par I’effet de la température lors de son usage.

L’indice d’acide est fonction d’acides gras libres et caractérise 1’état d’altération de
I’huile par hydrolyse. Les résultats démontrent que 1’huile pure choisie comme référence (Elio
de 3eme choix) présente une acidité comparable par rapport aux huiles usagées (issues de
plusieurs marques commerciales) et qui sont oxydées et contiennent des acides gras libres
formés durant la cuisson ou le stockage.

La présence d’acides libres est un parametre qui fait diminuer le rendement en biodiesel,
car leurs saponifications induit a la formation de savon qui diminue le rendement de la
transestérification et provoque des problémes au cours de la séparation du diesel.

Dans ce contexte, les indices (acide et saponification) de notre huile usagée sont élevés ;
c’est la raison pour laquelle nous avons opté pour sa purification par adsorption sur le marc de
café. Le traitement diminue les indices d’une maniére remarquable principalement I’indice
acide (passage de 1,67 a 0,55) ce qui montre que le marc de café a adsorbé les acides gras libres

présent dans I’huile usagée, ce qui la rend favorable a la transestérification.

111.1.5 Protocole expérimental de synthése de Biodiesel par transestérification de I’huile
usageée :

1/A petite echelle (Echelle 100g) :

A/Méthode de la transestérification :

Dans un ballon triol d’une capacité de 500 ml, auquel est adapté un réfrigérant et un
thermométre, on introduit la quantité nécessaire d'huile afin de la chauffer a la température
désirée sous agitation magnétique. La température étant stabilisée, une solution de potasse dans
le méthanol (MeOH + KOH) préalablement préparée est ajoutée a I’huile sous agitation.

Les parametres optimaux pour la synthese de biodiesel ont été choisis sur la base des travaux
de HADJ ALI Hicham et Mr. KHECHEKHOUCHE Abdelouahed, 2021 et les travaux de
ABIDATE Med Karim et AMMI Imed, 2023 (Tableall1.05).
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Tableau 111.05 : Conditions optimales de production du biodiésel.

Paramétre Valeur Optimale
Rapport massique (méthanol / huile) Ya

Température (°C) 50

Durée (Heures) 2

Masse de KOH (g) 0.75/100g d’huile

Une masse de 100 grammes d'huile a été introduite dans un ballon tri-col et chauffée a 50
degrés. Nous avons ensuite ajouté 0,75 gramme de KOH dissoute dans 25 grammes de méthanol

sous agitation pendant 2 heures.

Figure I11.07 : Montage utilisé dans la transestérification

A la fin de la réaction, le produit de la réaction de transestérification est transféré dans
une ampoule a décanter afin de séparer le glycérol du biodiesel. La décantation s’effectue
pendant 24 heures afin d’atteindre 1’équilibre. Par la suite, le biodiesel est lavé plusieurs fois
avec de I'eau distillée chaude (trois fois ou plus). La séparation des phases organique supérieure
(biodiesel) et inférieure (glycérol, eau, autres...) a été menée pendant 12h. Le biodiesel récupéré
est par la suite séché par distillation. Les produits (deux phases) obtenus sont pesés afin de

déterminer le rendement pondéral de la réaction.
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Figure I11.08 : Séparation de phase par décantation et lavage du biodiesel

B/ Calcul du Rendement de la production de biodiesel :
Le rendement de la réaction R (%) est le rapport entre la masse du Biodiesel (séparée,
lavée et séchée) et la masse de I’huile utilisée. Il se calcule par la formule suivante :
R (%) = (M biodieset/M huite) X100

C/ Caracteérisation du Biodiesel :

En plus des tests de caractérisation déja fait pour I’huile et qui seront reproduit pour le
biodiesel, nous ajoutant les tests suivant :
Point de congélation :

Le point de congélation indique précisément la température de solidification d'un liquide
ou d'une substance contenant de I'eau dans des conditions données, avec un changement de
pression ou de température par exemples. La congélation, la cristallisation, la gélification ou la

solidification sont les inverses de I'ébullition ou la liquéfaction.
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Figure II1.09 : Méthode de mesure du point de congélation

Test de flamme :

- Plonger une meche en coton dans un creuset contenant un peu de carburant (huile,
biodiesel).

-Enflammer la meche et comparer les flammes.

Observations

-L’huile donne une flamme légerement fuligineuse

-Le biodiesel donne une flamme quasi invisible.

Figure I11.10: Test de flamme.

Spectre infrarouge :

Le spectre d'adsorption se présente sous forme d'un graphique portant la transition T en
fonction de la longueur d'onde A exprimée en pm ou du nombre d'onde 1/A noté y et exprimeé
en cm™. La transmission est fréquemment exprimée en pourcentage, elle est donnée par le

rapport : T=1/10. Elle est liée a I'absorbance A (densité optique) par la relation suivante :

A=log 1/T)=¢.1.C

10 : Intensité de la radiation incidente.
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I : Intensité de la radiation apres absorption.
¢ : Coefficient d'absorbance (coefficient d'extinction molaire).
I: Longueur du trajet optique au travers du milieu absorbant, exprimé en cm.

C : Concentration de la substance analysée en mol.dm.

Il s'agit sans doute de I'une des techniques spectroscopiques les plus utilisées, les bandes
d'absorption dans le spectre IR sont caractéristiques des vibrations internes de la molécule.

On peut enregistrer le spectre d’un corps a 1’état gazeux, liquide, solide ou en solution :
-Si le corps est a I’état liquide, un film est déposé entre deux pastilles de KBr ou de NaCl.
Balayant le domaine de fréquence entre 4000 et 600 cm™.
-Si le corps est solide, il est broyé une pincée avec du bromure de potassium KBr et comprimé

en pastille par une presse. Balayant le domaine de fréquence entre 4000 et 400 cm™.

D/ Résultats :
Le Tableaulll.06 résume les résultats de la caractérisation de trois échantillons de diesel
issus de la transestérification des 3 huiles : I’huile Elio, I’huile usagée avant traitement et 1’huile

usagée apres traitement.

Tableau 111.06: Résumé de la caractérisation des biodiesels produit & Echelle 100g. 1

Indice de  Densité Indice Acide Indice de Point de R (%)
réfractions (mg KOH/g) saponification congélation
(mg KOH/g)
Biodiesel -Huile 1.456 0.896 2.2 171 -1.1 76.901
non purifiée
Biodiesel- Huile 1.457 0.816 1.66 189 -1.1 93.18
purifiée

Biodiesel -Elio 1.456 0.901 1.103 144 -1 78.05

En se basant sur les résultats du Tableau I11.06 il est évident que la réaction de

transestérification a réussi a produire le biodiesel avec une densité plus faibles (0,816 a 0,90)
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par rapport celles des huiles (aux environs de 0,92). Les indices de réfraction des biodiesels
obtenus sont plus faibles que ceux enregistrés pour leurs huiles correspondantes.

Il faut noter que I’huile purifiée a permis d’obtenir un biodiesel ayant la densité la plus
faible avec un rendement appréciable (93.18%) par rapport a I’huile commerciale et 1’huile
usagée non traitée. Ceci a un rapport direct avec leur acidité élevée qui a provoquée des
réactions secondaires de saponification diminuant ainsi le rendement de la transestérification.

La formation du savon dérange le processus de séparation du diesel (Figure 111.11).

Figure 111.11: Formation du savon lors du lavage du diesel issu de I’huile Elio.

Dans I'ensemble, la modification observée de la densité met en évidence I'impact positif
de la réaction sur les propriétés du carburant, aboutissant a un biocarburant plus léger et mieux
adapté pour une performance optimale du moteur.

Nous tenons a signaler que nous n’avons pas pu mesurer la viscosité de nos biodiesel a
cause du petit volume de nos échantillons produit a petite échelle.

Les spectres IR obtenus pour les trois types de diesels sont représentés sur les figures I11.

12, 13 et 14 Pour une comparaison, les 3 spectres sont superposes sur la figure 111. 15.
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Figure 1I1.12: Spectre IR pour le Biodiesel issu d’Elio. 1
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Figure 111.15: Spectre IR pour le Biodiesel issu des trois huiles. 4

D’une fagon générale : les 3 spectres sont identiques attestant 1’identité du diesel
produit. La nature de I’huile utilisée n’a donc pas d’effet sur la structure du produit fini. Par
contre elle sur le rendement :

Le spectre du diesel issu de I’huile Elio présente :

- une forte intensité des bandes d'absorption situées a 3672.59, 3796.04 cm™ représentant les
liaisons O-H.

-une forte intensité des bandes d'absorption situées a 2924.18 et 2854.74 cm™. Ces bandes
indiguent la liaison C-H des groupements -CH2- et —-CH3

- une forte intensité des bandes d'absorption situées a 1743.71 et 1573.97 cm™. Ces bandes

indiquent la liaison C=0 des esters.
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Le spectre du diesel issu de I’huile non traitée :

- une forte intensité des bandes d'absorption situées a 3680.30, 3796.04 cm™ représentant les
liaisons O-H.

- une forte intensité des bandes d'absorption situées & 2931.90 et 2854.74 cm™. Ces bandes
indiguent la liaison C-H des groupements -CH2- et —-CH3

- une forte intensité des bandes d'absorption situées a 1743.71 et 1558.54 cm™ Ces bandes
indiquent la liaison C=0 des esters.

Le spectre du diesel issu de I’huile traitée :

- une forte intensité des bandes d'absorption situées a 3672.59, 3811 cm™ représentant les
liaisons O-H.

-une forte intensité des bandes d'absorption situées a 2931.90 et 2854.74 cm™. Ces bandes
indiguent la liaison C-H des groupements -CH2- et —-CH3

- une forte intensité des bandes d'absorption situées a 1743.71 et 1566.25 cm™ Ces bandes
indiquent la liaison C=0 des esters.

1/ Mise a I’échelle de la synthése de Biodiesel (1kg d’huile) :

Pour la synthése de biodiesel a une plus grande échelle, un bocal en verre d’une capacité
1,5 litre a été choisi. Un couvercle munit de deux trous a été congu pour insérer le réfrigérant
et pour introduire les matieres premiéres ou le thermometre pour mesurer la température du

mélange.

A/ Méthode :
Une masse de 1000 grammes d’huile a été introduite dans le bocal. Le chauffage a été
maintenu a 50 degrés. Nous avons ensuite ajouté 7,5 gramme de KOH dissous dans 250

grammes de méthanol en gardant sous agitation pendant 2 heures.
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Figure II1.16 : Montage utilisé pour la mise en échelle 1Kg.

A la fin de la réaction, le produit de la réaction de transestérification est transféré dans
une ampoule a décanter afin de séparer le glycérol du biodiesel. La décantation s’effectue
pendant 24 heures afin d’atteindre 1’équilibre. Par la suite, le biodiesel est lavé plusieurs fois
avec de I'eau distillée chaude (trois fois ou plus). Suite a la séparation des phases organique
supérieure (biodiesel) et inférieure (glycérol, eau, autres...) pendant 12 heures, le biodiesel est
récupéré et séché. Apres filtration, les produits (deux phases) obtenus sont pesés afin de

déterminer le rendement pondéral de la réaction.

Figure 111.17: Décantation du biodiesel

B/ Résultats :
Le Tableau I11.07 résume les résultats de la caractérisation du diesel issus de la

transestérification de I’huile traitée a une échelle 1Kg. Nous notons une baisse dans la densité
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et la viscosité par rapport a I’huile traitée. L'un des inconvénients les plus connus de l'utilisation
de I'huile végétale comme carburant est sa viscosité elevée. Cette réduction offre plusieurs
avantages dans l'utilisation du carburant, notamment une amélioration de l'efficacité de
combustion, une meilleure atomisation et une meilleure dispersion dans l'air, ainsi qu'une
amélioration de I’écoulement et de la distribution du carburant dans le systéme moteur.

Le rendement a la mise en échelle est pratiquement conservé (91% par rapport a 93%), la

petite différence est due a I’apparition de la saponification avec 1’agrandissement de la masse
de I’huile (Figure 111.18).

Tableau 111.07 Résultats de la Caractérisation des biodiesels produit a échelle 1kg. 2

Rendement Densité Indice Acide Indice de Indice de Point de Viscosité
(%) (mg KOH/g) réfraction saponification congélation (mm? /s)
(mg KOH/g)
91 0.905 1.122 1.4567 170 -1 5.21

Figure 111.18: Formation du savon lors de la mise a I’échelle 1Kg.

Le spectre IR du diesel obtenu a partir de cette échelle est représenté sur la figure 111.19
Il présente :

- une forte intensité des bandes d'absorption situées a 3556.85, 3834.61 cm™ représentant les
liaisons O-H.
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- une forte intensité des bandes d'absorption situées a 2924.18 et 2854.74 cm™. Ces bandes

indiquent la liaison C-H des groupements -CH2- et -CH3

- une forte intensité des bandes d'absorption situées a 1743.71 et 1512.24 cm™ Ces bandes

indiguent la liaison C=0 des esters.

Le spectre est identique a celui obtenu pour I’échelle 100g attestant 1’identité du diesel produit.
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Figure 111.19: Spectre IR pour le Biodiesel issu d’huile usagée purifie a échelle 1kg.

3/ Synthése de Biodiesel a échelle 4kg d’huile :

A/ Méthode :

Un récipient en cuivre de 6 litres dont le couvercle est perforé de deux trous, 1’un pour le

réfrigérant et D’autre utilis¢ pour I’alimentation en matiére premiere ou [’insertion de

thermométre.
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Nous avons versé 4 kg d'huile dans un bocal en verre et nous I'avons chauffé a 50 degrés.
Nous avons ensuite ajouté 30 grammes de KOH dissous dans 1000 grammes de méthanol avec
agitation pendant 2 heures.

Figure III. 20: Montage utilisé dans la mise en échelle 4Kg.

B/ Résultats et Discussion :
Le Tableau I111.08 résume les résultats de la caractérisation du diesel issus de la

transestérification de 1’huile traitée a une échelle 4Kg.

Tableau 111.08 : Résultats de la caractérisation des biodiesels produit a Echelle 4 Kg.

Rendement Densité Indices Acid Indice de Indice de Point de Viscosité
(%) (mg KOH/g) réfraction Saponification congélation (mm? /s)
(mg KOH/g)
91.23 0.901 1.123 1.4567 178 -0.9 5.21

Dune facon générale le rendement aisi que les caracteristiques du diesel sont conservés
avec la mise en échelle.
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La comparaison des propriétés physico-chimiques a celles de la norme EN 14214 et du la
norme ASTM D 6751 montre (Tableau 111.08) :
-Densité : La valeur de la densité du biodiesel produit se trouve dans la fourchette des normes
européennes, dont la valeur varie entre 0,86 a 0,9 g/cm3.
-Viscosité : Nous remarquons que la viscosité du biodiesel produit ne dépasse pas les deux

normes.

-Indice de réfraction : Les valeurs de l'indice de réfraction du biodiesel produit est conforme
aux deux normes.
- Indice acide : Cet indice est par contre hors norme, ceci est dii a ’interférence de ’acide
acétique utilisé dans la solution de lavage du biodiesel. Une amélioration de cette étape est

souhaitable dans les prochains travaux afin de maitriser 1’acidité de notre Biodiesel.

Tableau 111.09 : Normes du biodiesel (ABIDATE M. K et AMMI. 1, 2023).

Indice de réfraction 1.460 - 1.480 1.460 - 1.480

Point d’ecoulment (°C)

Indice d'acide (ma/g) 0.5 max 0.5 max
Indice d'iode 120 max 120 max
Densité (g/em?) - 0.860-0.900
Viscosité cinématique (mm?3/s) 1.9-6 355

. 3 Selon I'emplacement
Point de trouble (°C) - e silson

En conclusion :
La mise a I’échelle du procédé de valorisation de I’huile usagée pour la synthése de
biodiesel a permis d’obtenir un produit acceptable avec un rendement constant avoisinant 91%

en gardant les mémes caractéristiques physico-chimiques.
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4/ Le Glycérol : Sous-produit de la production du Biodiesel :

Durant la fabrication du diesel pour les trois échelles, il en résulte un autre produit de la
réaction de transestérification qui est le glycérol : un composé brut de couleur brunétre.

Il faut signaler que nous avons entamé sa purification. Pour le moment les résultats ne

sont pas encore satisfaisants (Résultats non montrés) (Figure I11. 21)

Figure I11.21: Glycérol brut aprés un essai de purification.

5/ Bilan et productivité annuelle de la chaine de diesel :
En tenant en considération les conditions optimales, et que le rendement est conservé

avec la mise en échelle le bilan annuel par échelle est détaillé sur le tableau 111 .09 :

Tableau 111.10 : Bilan annuel de la production de biodiesel a partir de I’huile usagée
purifiée ou traitée.

Echelle laboratoire Echelle semis-pilote Echelle industrielle
Volume utile : 50-70L Volume utile =1000-1300L.

Masse-huile 4Kg (notre 50 kg 1000 Kg

cas)
V huiles 4,34 L 54 L 1087L
Masse-Diesel 3,64 Kg 45,5 Kg 910 Kg
V diesel 4L 50,5 L 1011L
Temps par cycle 24h 24h 24h
Nombre de cycle /année (300 300 cycles 300 cycles 300 cycles
jours)
Productivité annuelle 1200L /an 15150 L=15m?/an 303300 L=300 m*/an
(L/ans)
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Pour les deux échelles supérieures : semi-pilote et industrielle, la productivité est trés
importante Plus 1’échelle est grande plus la productivité est importante, plus la rentabilité des

charges du projet est garantie.

111.1.6 Valorisation de I’huile usagée pour la production artisanale de savon :

Pour fabriquer du savon, nous avons mélangé une mesure de soude (NaOH) avec deux
mesures d'eau et huit mesures d'huile usagée brute (grossiérement filtrée et non traitée). Nous
avons d'abord mélangé l'eau et la soude, puis laissé refroidir. Nous avons ensuite ajouté
progressivement I'huile sous agitation continue jusqu'a obtention d’une consistance homogéne
et formation du savon. La pate du savon ainsi fraiche est ensuite mise dans des moules pour

conditionnement et séchage (figure 111.22).

Figure I11.22 :Fabrication artisanale du savon.
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I11.2 Valorisation des épluchures de pomme de terre :
111.2.1 Collecte du déchet :

Dans le cadre de cette étude, une grande quantité de matiére a été récupéree, provenant
de sources différentes. Une partie a été collectée aupres du foyer des étudiants de 1’université
de Médéa. La collecte a été aussi réalisee a partir des restaurants et des préparateurs de la

pomme de terre épluchée. L utilisation de chaque catégorie sera précisée ultérieurement.

- Y i [
Figure 111.23: collection des éplucheurs de pomme de terre.

La valorisation des déchets agroalimentaires, notamment ceux riches en amidon comme
les pelures de pommes de terre, représente une alternative durable pour la production de
bioéthanol. L'efficacité de la fermentation dépend fortement de la nature du substrat utilisé et
de la méthode de traitement appliquée. Par exemple :

o les substrats riches en sucres simples (comme les fruits fermentés) sont rapidement
fermentescibles,

« tandis que les substrats riches en cellulose ou en amidon complexe (comme les pelures
de pommes de terre) nécessitent souvent un prétraitement pour libérer les sucres
fermentescibles.

Dans ce contexte, notre travail expérimental vise a comparer deux approches différentes
de traitement biologique dans le but de produire du bioéthanol :

1. Le Prétraitement microbien qui consiste a une attaque microbienne-principalement
fongique- des épluchures avant de les faire fermenter avec de la levure.

2. Le Prétraitement enzymatique des pelures de pommes de terre par (liquéfaction +

saccharification) en utilisant deux enzymes : 1’alpha-amylase et la glucoamylase.
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L’objectif principal est de déterminer laquelle des deux méthodes permet la meilleure
libération des sucres et donc la production la plus efficace d’éthanol, tout en évaluant les

avantages et les limites de chaque approche.

111.2.2 Valorisation des épluchures par voie Enzymatique :
Cette valorisation correspond a la production de bioéthanol par 1’action de la levure
Saccharomyces cerevisiae, a partir des sucres fermentescibles générés suite aux étapes de

liquéfaction et de saccharification de I’amidon extrait des épluchures de pommes de terre.

1/ Caractérisation moyenne des épluchures de pommes de terre :
A/Objectif :
Cette étape vise a déterminer les pourcentages moyens d’cau et d’amidon contenus dans les

résidus de pomme de terre fraiche.

B/Méthodologie :
Détermination de la teneur en eau :

On préléve 100 g de déchets de pomme de terre moyen (sous formes d’épluchures issues
de plusieurs sources : restaurants et foyer universitaire), que 1’on découpe en petites lamelles.
Ces derniéres sont soigneusement rincées a I’eau, puis soumises a un séchage a 105 °C jusqu’a
obtention d’un poids constant. Le taux d’humidité est ensuite calculé a 1’aide de la formule
suivante :

T eaux (%0) = (PF=PS) / PF «cuiiieiiiiiiiiiiieiiieiininennnnenes §))

Ou:
T eaux (%) : Teneur en eau, en pourcentage.
PF : Poids des épluchures de pomme de terre fraiches (avant séchage) en g.

PS : le poids sec des épluchures de pomme de terre (aprées séchage) en g.

Détermination de la teneur en amidon :
e Broyer 100 g d’épluchures de pommes de terre avec une certaine quantité d’eau.
o Filtrer le broyat, puis récupérer le résidu solide (retentat), le remettre dans un peu d’eau, re-

broyer, puis filtrer de nouveau.

79



Partie Expérimentale

o Rassembler les filtrats obtenus, laisser I’amidon décanter, ¢liminer I’eau surnageant, puis
sécher I’amidon a 105 °C jusqu’a obtention d’un poids constant (noté PS amidon).

e Sécher également le retentat a 105 °C jusqu’a poids constant. Cette masse représente les
résidus cellulosiques (fibres insolubles dans I’eau), notée PS retentat.

Les pourcentages d’amidon et de résidus sont ensuite calculés selon les formules

suivantes :

Teneur en amidon (%) = (PS amidon / Poids frais des épluchures) x 100 ......... )

Teneur en résidus (%) = (PS retentat / Poids frais des épluchures) x 100

......... 3)

C/ Résultat et Discussion :
La teneur en eau moyenne des épluchures de pommes terres calculée selon 1’équation (1)

est de 89.6 %. Selon I’équation (2) 6.2 % représente le taux moyen de I’amidon. La quantité
des fibres est estimée de 4,2 % selon 1’équation (3) (Figure 111.24).

H eau H amidon M residu

5,45%

Figure 111.24: Composition moyenne des épluchures de la pomme de terre.

Nos résultats concordent bien avec les données bibliographiques. Selon un rapport du
FAO (Organisation des nations unies pour 1’alimentation) (FAO, 2008). La teneur en eau au
niveau de la pomme de terre fraiche est estimée de 80%, alors que la quantité d’hydrates de
carbones est aux environs de 20% (cellulose +amidon) dont 60% a 80% environs d’amidon.

D’autres auteurs signalant des taux de 78% et 19% pour I’eau et les glucides respectivement
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confirme aussi que la pomme de terre contient a maturité une moyenne de 77,5% d’eau. La
matiére seche exprimée en pourcentage de la matiére fraiche est formée principalement de
glucide totaux (19,4% ; principalement amidon, saccharose, glucose, fructose, cellulose brut et
substances pectiques). Nos résultats concordent aussi avec ceux trouveés par Khelil Cherfi. Z
et Sadfi. N, 2021 ainsi que Cherifi. N et Benaisssa. F.Z, 2020 qui ont trouveé des pourcentages
identiques en eau, en amidon et en résidus au niveau des épluchures de pommes de terre récoltés
en Algérie.

Selon Taleb. L et Benkessirat. A, 2024, un pourcentage en amidon de 6% se répete
beaucoup lorsqu’on travaille sur des échantillons moyens prélevés sur au moins trois sources.
Cependant, il faut signaler que ce pourcentage peut aller jusqu’aux environs de 8-9%, résultat
similaire a celui trouvé par Boumenir et Azzouzi, 2019 (8,5%). Il peut aussi étre inférieur a

6% (aux environ de 4%).

2/ Calcul de I’activité alpha-amylase :
A/ Objectif :

Dans cette section, 1’objectif est de déterminer 1’activité de 1’alpha-amylase en mesurant
sa vitesse maximale, dans les conditions optimales déja établies par Abdesselam. | et Bennia.
N, 2016, a savoir un pH de 6 et une température de 55 °C. Nous avions un flacon de la BAN
Alpha-amylase qui datait de 10 ans. II est donc nécessaire d’évaluer son activité résiduelle afin
de pouvoir quantifier le volume d’enzyme nécessaire a hydrolyser 1’amidon de notre déchet.
Selon les travaux antérieurs (depuis Abdesselam. I et Bennia. N, 2016 jusqu’a Taleb. L et
Benkessirat. A, 2024), plusieurs concentrations ont été testées donnant une saturation a 30 g/L.

Cette concentration est donc la plus adaptée pour déterminer la vitesse maximale (V-MAX).

B/ Méthodologie :

Le suivi de la réaction enzymatique se base sur la quantification de I’amidon résiduel a
différents temps de la réaction, en utilisant une courbe d’étalonnage préalablement établie
(Annexe 02). Le protocole expérimental est le suivant :

1. Préparer 100 ml d’une solution d’amidon a 30 g/L dans un tampon pH 6, puis I’incuber
dans un bain-marie a 55 °C.

2. A latteinte de la température désirée, ajouter 0,5 ml d’enzyme alpha-amylase diluée au
1/1000,
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3. Prélever 1 ml du milieu reactionnel aux temps suivants : 0 min, 5 min, 10 min, 15 min
et 30 min. Chaque échantillon est immédiatement dilué dans du HCL 0,1 N pour arréter
la réaction enzymatique et permettre la mesure de I’amidon restant.

4. Ajouter 2,4 ml d’idoine (0,001 N) a 1 ml du mélange final.

5. Incuber les mélanges a I’abri de la lumiere pendant 15 minutes, puis mesurer
I’absorbance a 620 nm.

6. A laide de la courbe d’étalonnage, déterminer les concentrations d’amidon
correspondant aux différents temps de prélévement, en tenant compte des facteurs de

dilution appliqués.

C/ Résultat et Discussion :

Ce protocole permet de déterminer I’activit¢é de 1’alpha-amylase en mesurant la
diminution progressive de la concentration en amidon au cours du temps. Une diminution
réguliére de I’absorbance a 620 nm indique que 1’enzyme agit efficacement sur le substrat. Elle
est donc encore fonctionnelle malgré la longue durée de conservation (10 ans).

Les résultats représentés sur la Figure 111.25 montrent une diminution de la concentration
de I’amidon avec le temps. La quantité d’amidon est pratiquement dégradee a la moitié (15g/L)
au bout de 30min. Un plateau d’équilibre s’installe au-dela de ce temps.
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Figure 111.25: Cinétique de dégradation de I’amidon par la BAN a-amylase a pH6,
T°=55°C pour une concentration initiale en amidon de 30g/L.
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Les courbes de saturation obtenues durant les travaux antérieurs, en tracant les vitesses
initiales en fonction des concentrations initiales en amidon, ont confirmé qu’une concentration
de 30 g/L permet d’atteindre la vitesse maximale de 1’alpha-amylase, selon le modele de
Michaelis-Menten.

Ainsi, cette étape n’a pas été répétée dans le présent travail : nous jugeons que la vitesse
maximale de notre alpha-amylase constitue la pente de la droite de régression de la phase
linéaire de la cinétique de 1’enzyme tracée pour une concentration en substrat de 30 g/L, dans

les conditions optimales (pH 6, 55 °C). Vmax est donc estimée de 0,6 g/L/min.

Bilan du test de ’activité enzymatique :

e Vmax= 0.6 g/L/min, ce qui correspond a 0.06 g/min/100 ml.

e La quantité d’enzyme diluée au 1/1000 utilisée est de 0.5 ml / 100 ml de volume
réactionnel.

o La vitesse exprimée en g d’amidon hydrolysé/min/volume d’enzyme est donc :
0.06 g/min + 0.5 ml = 0.12 g/min/ml d’enzyme diluée au 1/1000

o L’activité enzymatique par ml d’enzyme pure : 0.12 x 1000 = 120 g/min/ml

« Conversion en mg/s/ml : 120,000 mg/min/ml + 60 = 2000 mg/s/ml.

e Enunités CEIP (mg/10 s/ml) : 2000 x 10 = 20.000 CEIP/ml d’enzyme pure

Notre activité reste aussi inférieure a celle trouvée par Khelil chorfi et Sadfi, 2021
(44333,33CEIP/ml), Boumenir et Azzouzi, 2019 (44000CEIP /ml), Reghmit et Boughazi,
2023 (44333.33 CEIP/mI) et enfin Taleb. L et Benkessirat. A, 2024 (36500 CEIP/ml). En
comparaison, I’activité actuelle a nettement diminué pour atteindre 20 000 CEIP/ml, ce qui
représente une réduction de plus de 50 %. Cette diminution significative de I’activité
enzymatique peut s’expliquer par D’ancienneté ou la dégradation de 1’échantillon

enzymatique durant le stockage prolongé.

Ces résultats permettent donc de quantifier le volume d’enzyme a introduire dans un
systeme expérimental contr6lé afin d’assurer sa performance en tenant compte de 1’activité

enzymatique résiduelle actuelle.
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3/ Confirmation des conditions optimales de I’attaque enzymatique :
A/Liquéfaction des épluchures de la pomme de terre
Historique :

Selon des travaux antérieurs, 1‘application de la catalyse enzymatique directement sur
I’amidon non soluble pose des problémes, car le substrat est inaccessible aux alphas amylases :

Selon Absesslam et Bennia, 2016 la liquéfaction totale d’une solution d’amidon soluble
a 30g/L s’effectue en 2h dans les conditions optimales : pH op=6, T°0p=55°C, un rapport E/S=
30 CEIP/g d’amidon. Cependant, une liquéfaction totale d’une solution d’amidon non soluble
(de mais et de riz) a 30g/L n’a pas été obtenue qu’apreés trois cycles de « dispersion- liquéfaction
». Il faut rappeler que la dispersion est un traitement thermique & 130°C sous pression pendant
1h. Cette méthode a été utilisée pour solubiliser I’amidon lors des tests de I’activité alpha-
amylase.

Selon Boumenir et Azzouzi, 2019 I’essai de liquéfaction sur la pomme de terre fraiche
broyée montre que son amidon a 30g/L résiste a I’hydrolyse enzymatique dans les conditions
optimales (pH op=6, T°0p=55°C, un rapport E/S~ 30 CEIP/g d’amidon) & cause de son
insolubilité. Le résultat est identique méme en augmentant le rapport E/S jusqu’a 6000 CEIP/g
d’amidon. Ces auteurs ont cédé au traitement thermique de I’amidon. La dispersion a 130°C
avait un effet nettement positif sur la qualité de la liquéfaction. L’amidon est totalement
hydrolysé au bout de 1H30min a 2H, dans les conditions optimales a un rapport E/S= 250CEIP/
g d’amidon quel que soit sa charge dans le milieu d’hydrolyse. L’optimisation du traitement
thermique a montré que les faibles températures (100°C) sont adéquates aux faibles charges
(15g/L) alors que les fortes températures (130°C) sont efficaces pour les grandes charges
(60g/L).

Selon Khelil cherfi et Sadfi, 2021 ont réussi a réduire le temps du traitement thermique
a 15min : I’amidon est totalement hydrolysé par la BAN-alpha-amylase au bout de 1H30min a
2H, dans les conditions optimales suivantes a un rapport E/S= 300CEIP/ g d’amidon quel que
soit sa charge dans le milieu d’hydrolyse (30g/l, 60g/1, 120 g/L.) ce qui correspond a (500, 1Kg,
2Kg MF/L).

Enfin, selon Reghmit. H Boughazi. N, 2023 ; la liquéfaction réalisée a 55°C avec un
rapport de 300 CEIP/g d’amidon a permis une hydrolyse compléte en 1h30 a 2h pour les faibles
charges. Cependant, aux fortes charges en matiere fraiche (2Kg MF/L) le milieu était plus
visqueux, ce qui a perturbé I’agitation. L’utilisation d’erlenmeyers plus grands a amélioré la

fluidité et donc la liquéfaction.
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En conclusion, nous adoptons dans notre travail les conditions déja optimisés par ces
travaux antérieurs :

- le traitement physique consiste a une cuisson sous pression pendant 15min, suivie d’un
broyage dans un tampon pH=6.

- la liquéfaction s’effectue a pH=6, a 55°C, pour un rapport alpha-amylase
/amidon=300CEIP / g d’amidon.

-Nous travaillons directement en milieu fortement chargé (200g MF /100 ml cad 2Kg MF/L).
Méthode :

Les épluchures de pomme de terre collectées a partir du foyer universitaire sont tout
d'abord nettoyées a 1’eau pour éliminer toutes les impuretés, égouttées puis séchées avec du
papier absorbant.

Une estimation de la quantité d’amidon a été réalisée selon le protocole décrit en section
1 (Caractérisation des épluchures de pommes de terre), il est de 6,2%.

Pour préparer 100ml d’une suspension d’amidon dispersé aux alentours de 120g/L, il faut
cuire, sous pression (a 130°C dans une cocotte-minute pendant 15min), une quantité de 200g
d’épluchat frais dans un volume suffisant d’eau. Filtrer les épluchures cuites et les broyer dans

100ml de tampon pH, puis transférer le broyat dans un erlenmeyer.

Figure 111.26: Les étapes de préparation et de traitement des épluchures.

La liquéfaction de I’amidon consiste a son hydrolyse en chaines glucidiques plus courtes
qu’on appelle dextrines. Elle se fait généralement soit par hydrolyse acide ou enzymatique.
Notre objectif est d’appliquer un procédé vert en testons en priorité la catalyse enzymatique par
rapport au traitement chimique qui est polluant et coliteux (usage d’acide et de I’énergie).

La liquéfaction suit le protocole suivant :
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- Incuber les suspensions préparées a 55°C pendant 5 min dans un bain marie sous agitation
afin de stabiliser la température a I’intérieur du milieu réactionnel.

- Commencer 1’hydrolyse en ajoutant a la suspension 2,5ml d’alpha-amylase diluée (1/10) ce
qui permet de maintenir le rapport optimal aux alentours de 300CEIP/g. Cette quantité est méme
suffisante pour une charge maximale de 8-9% en amidon.

- Prélever 1ml du milieu réactionnel chaque 1h et ajouter 2ml de HCI (0.2N) pour arréter la
réaction. Le suivie de I’hydrolyse s’effectue en testant directement le milieu avec 2.4 ml
d’iodine (0,001N).

L’examen de la couleur s’effectue directement sur une plaque a fond blanc jusqu’a

changement de la couleur bleu violacé au jaune (couleur du réactif) (Figure 111. 27)

Résultats et Discussion :

Toutes les suspensions ont été complétement hydrolysées en un temps compris entre 1h30
et 2h. Toutefois, puisqu’on travaille avec des broyats a forte teneur en matiére fraiche (200
9/100 ml) la viscosité du milieu est élevée ce qui a géné 1’agitation du milieu. Ce probléeme a
¢été un peu réduit par I’utilisation des erlenmeyers de plus grand volume, ce qui a permis de
maintenir un temps d’hydrolyse constant de 2 heures (Figure 111.27. L agitation par secouage
dans un bain-marie est peu adaptée pour les charges élevées. Une agitation rotative est donc

recommandée pour le traitement de milieux plus denses et de volumes plus importants.

Figure 111.27: Résultats de la liquéfaction des épluchures de pommes de terre fraiches a
200g MF/100ml dispersées a 130°C.
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B/ Saccharification : Confirmation des conditions optimales de pH et de température :
Objectif :

Cette partie a pour objectif de terminer I’hydrolyse de I’amidon des épluchures de pomme
de terre déja liquéfiées par I’alpha-amylase. La liquéfaction donne des dextrines qui seront par
la suite attaqués par la glucoamylase qui libere du glucose : L’a—amylase est efficace pour
réduire ’amidon en plus petites chaines mais elle n’est pas capable de terminer I’hydrolyse
jusqu’aux sucres fermentescibles. Il faut donc utiliser le processus de saccharification par la
glucoamylase qui transforme les sucres complexes issus de la liquéfaction (Dextrines) en sucres
plus simples tels que le glucose.

La saccharifocation se deroule dans un bain marie thermostaté sous agitaion (Figure
111.28).

Figure 111.28 Saccharification des épluchures de pomme de terre dispersées et liquéfiée.

Selon le fournisseur de la glucoamylase (Sunson industry group), I’activité de cette
enzyme est maximale dans une moyenne de température de 61°C et un pH moyen de 4,4. Pour
plus de vigilance, nous avons opté de veérifier ces points optimaux pour une charge maximale
en MF dispersée et liquéfiée (200g MF/100ml).

Selon Taleb. L et Benkessirat. A, 2024, la saccharification en utilisant une glucoamylase
de Palm Angel dans les conditions optimales (pH=5, T°=60-65°C), pendant 3 heures a donné
un rendement moyen de 91% pour un rapport optimal de 0.67g de glucoamylase par gramme
d'amidon liquéfié soit 43000 Ul/g.
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Pour cela, nous avons opté a utiliser une masse de 1,59 de glucoamylase par 100ml de
milieu réactionnel : quantité supposée suffisante méme pour une charge maximale de 8-9%

d’amidon si les conditions d’agitation en milieu fortement chargé le permettent.

Méthode :

Afin de confirmer le pH optimal, des quantités de glucoamylase de 1,5g ont été ajoutées
aux suspensions liquéfiées apres rectification du pH a 4.4, 5 et a 6 et stabilisation de la
température a 61°C + 2°C.

Pour confirmer la température optimale, des quantités de glucoamylase de 1,59 ont été
ajoutées aux suspensions liquéfiées apres rectification du pH a son optimum (pH=4,4). Deux

températures ont été testées (61 et 50) + 2°C.

La saccharification a été réalisée au bain marie sous agitation pour une durée de temps de
2h. Pour chaque suspension un prélévement final a été réalisé afin de doser le glucose liberé
durant 2h selon la méthode décrite en Annexe 01.

Cette approche comparative nous a permis de mieux évaluer I’effet des parametres
physico-chimiques sur D’efficacit¢é de la saccharification et de proposer des conditions

optimisées tenant compte de 1’activité réelle de 1I’enzyme.

Résultats et Discussion :
L’étude comparative des concentrations en glucose libéré ainsi que les rendements de
saccharification obtenus aux différents pH (4, 5 et 6) durant 2h de saccharification est

représentée sur la (Figurelll.29)
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Figure 111.29: Rendement de saccharification des épluchures de pomme de terre (200g

MF/100ml), dispersées et liquéfiées en variant le pH du milieu.

La figure 111.29 montre une influence significative du pH sur I’activit¢ de la
glucoamylase. Le rendement le plus élevé a été observé a pH 4,4. A pH 5 et pH 6, la
saccharification est nettement moins efficace : la quantité de glucose libérée ainsi que les
rendements sont réduits de 50%. Le pH optimal est donc égal a 4,4.

Ces observations soulignent I’importance de travailler dans une plage de pH optimale
pour garantir une activité maximale de la glucoamylase, en particulier dans des milieux a forte
charge en matiére fraiche.

L’effet de la température sur I’efficacité de la saccharification a été évalué¢ en comparant
les résultats obtenus a 50 °C et a 63 °C pour un pH optimal de 4,4. Les résultats sont représentés
sur la figure 111.30
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Figure 111.30: Rendement de saccharification des épluchures de pomme de terre (200g

MF/100ml), dispersées et liquéfiees en variant la température.

En augmentant la température de 50°C a 61 °C (% 2°C), une amélioration significative de
la concentration du glucose libéré et du rendement de saccharification a été observée (du simple
au double) en raison d’une augmentation de la vitesse de réaction. Une température de 61 + 2°C
est donc optimale.

En conclusion, les conditions optimales de pH et de température annoncées par le

fournisseur de 1’enzyme sont donc confirmées.

C/ Saccharification (suite) : Détermination du rapport E/S en milieu chargé :

Afin de confirmer le rapport E/S optimal, des quantités variables de glucoamylase :
1.59/100ml (15g/1), 2g/100ml (20g/1), 2.5g/100ml (25g/l), 3g/200ml (30g/l), ont été ajoutées
aux suspensions liquéfiées apres rectification du pH a 4.4 et stabilisation de la température a
61°C + 2°C.

La saccharification a été réalisée au bain marie sous agitation pour une durée de temps de
4h. Durant ce temps, des prélévements ont été réalisés a des temps définis afin de doser le

glucose libéré selon la méthode décrite en Annexe 01.
Résultats et Discussion :

Les résultats en figure Il1.31montrent qu’une augmentation de la concentration

enzymatique libére plus de glucose (de 63 g/L a 96 g/L), améliorant ainsi le rendement de 46%
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jusqu’a 70% (obtenu pour 30g de glucoamylase/L), traduisant une meilleure disponibilité
catalytique pour la dégradation de I’amidon liquéfié. La concentration en glucose est maximale
a partir de 3 heures pour les fortes concentrations en glucoamylase ; cependant pour les faibles

teneurs en glucoamylase, 1’équilibre n’est pas atteint au bout de 3 heures, il dépasse méme 4

heures de catalyse.

—e—15g/L 20g/L 25 g/L 30g/L

96 g/L (70%
83 g/L (60%

71g/L (52%
63 g/L (46%

_— - = =

Concentration en glucose (g/L)

_—

0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 4
Temps (h)

Figure 111.31: Cinétique de libération du glucose, Concentration finales en glucose et
rendements de saccharification obtenus pour les différentes concentrations en

glucoamylase pour la charge maximale (200g MF/100ml).

Cependant, au-dela de 30 g/L, le gain en rendement devient économiquement non
rentable. Ainsi, I’ajout de quantités supéricures a 30 g/L ne représente pas un avantage
significatif sur le plan économique ou enzymatique. Cela confirme 1’importance d’optimiser le
ratio enzyme/substrat afin d’éviter un gaspillage d’enzyme.

En tenant compte de Dactivité déclarée par le fournisseur (500.000 Ul/g) et du
pourcentage d’amidon contenu dans ce lot (6,2%), une concentration en glucoamylase de 30g/L
offre un rapport E/S de 121000 Ul/g (0,24g GA/g amidon ou 0,015g/g MF). Sur le plan
massique le rapport est plus petit car I’enzyme est plus concentrée. Sur le plan activité GA, le
rapport est plus important que celui trouvé par Taleb. L et Benkessirat. A, 2024 (43000 Ul
/g). Cette différence est probablement liée a la différence du comportement des deux types

d’enzyme en milieux chargé. Elle peut étre due aussi & une activité glucoamylase réelle
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inferieure a ’activité déclarée. Ceci est trés probable vu les conditions de livraison depuis la

Chine jusqu’a I’ Algérie sans conditions adéquates de conservation.

4. Production de bioéthanol dans les conditions optimales :
A/ Traitement enzymatique des épluchures de pommes de terre :

Dans cette partie deux series de suspensions de charges différentes provenant de 2 lots de
déchets différents sont dispersées a 130 °C pendant 15min, broyés, liquéfiées et saccharifiées
dans les conditions optimales :

¢ 5 suspensions 200g MF/100ml (2 Kg MF/L) liquéfiées a pH 6, a 55 °C avec 2,5 ml
d’alpha-amylase diluée au 1/10 et saccharifiées avec 3g/100ml (30g/L) de
glucoamylase a pH 4,4 et a 61°C + 2°C durant 4h, ce qui nous offre aussi un traitement
de 1Kg d’épluchures.

¢ 10 suspensions de 100g MF/100ml (1Kg MF/L), liquéfiées a pH 6, a 55 °C avec 1,25

ml d’alpha-amylase diluée au 1/10 et saccharifiées avec 1,5 g/100ml (15 g/L) de

glucoamylase a pH 4,4 et a 61°C % 2°C durant 4h, ce qui nous offre un traitement de 1Kg

d’épluchures.

En paralléle, une masse de 100g d’épluchures est prise a partir de chaque lot, broyée et
filtrée afin de sécher I’amidon décanté et déterminer la charge réelle de ce lot. Le lot de la série
(2 Kg MF/L) est a 6,2% et le lot de la série (LKg MF/L) est a 9,3%.

Résultats :
Au cours de la liquéfaction, toutes les suspensions ont été completement hydrolysées en
un temps compris entre 1h30 et 2h (Exemple de la charge 100g de MF /100ml en figure 111.32.

Figure 111.32: Résultats de la liquéfaction des épluchures de pommes de terre fraiches a
100 g MF/100ml (1Kg MF/L) dispersées a 130°C.
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La Figure 111.33représente les concentrations moyennes en glucose libéré ainsi que les
rendements de saccharifications moyens obtenus a partir des mélanges de suspension de mémes

charges aprés attaque enzymatique.

La saccharification (Figure 111.33) est réalisée avec un rendement concluant (100 %) en
milieu peu chargé (1Kg MF/L) et pourtant la quantité de glucoamylase a été calculée
uniquement par rapport a la matiere fraiche (0,015g/g MF) et aussi en supposant que ce lot
posséde un taux d’amidon est proche de la moyenne 6% ce qui offre un rapport E/S de 125000
Ul/g (0,25g GA/g amidon). En tenant en considération le taux réel d’amidon le rapport E/S
corrigé en milieu peu chargé devient plus bas (80600 g de glucoamylase/g d’amidon). Ce

rapport est trés efficace, pourtant il est faible par rapport a celui mis au point en milieu chargé.

104 g/L 97g/L
120 100%

100
80
60
40

20

Concentration en glucose (g/L) /
Rendement de Saccharification (%)

1Kg MF/L 2 Kg MF/L

m C glucose (g/L) =R saccharification (%)

Figure 111.33: Concentration finales en glucose et rendements de saccharification
obtenus pour les différentes charges en matieres fraiches (2Kg MF/L et 1Kg MF/L) dans
les conditions optimales.

B/ Fermentation des épluchures traitées

Méthode :

Apres traitement thermique, broyage, liquéfaction et saccharification, les suspensions de
mémes charges sont mélangées dans un grand erlenmeyer de fermentation. Le pH est ajusté a
5 et le mélange est autoclave a 120°C pendant 20min (Figure 111.34). Ce mélange est considéré

comme milieu de culture destiné a la fermentation : il n’est pas additionné de sources d’azote,
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ni de source de phosphore, car les épluchures contiennent des éléments qui peuvent servir de

sources alternatives.

Figure 111.34: Autoclave utilisée pour la stérilisation.

Le milieu de fermentation est ensemencé aseptiquement, devant un bec Bunsen, avec de
la levure boulangere a raison de 1 g pour 100ml (Figure 111.35). Ainsi, pour un volume total
équivalent a 500 ml généralement obtenu par le mélange du contenu de cing erlenmeyers de
prétraitement une quantité de 5 g de levure est utilisée. Les milieux ensemenceés sont placés
sous agitation dans un agitateur secoueur. Des prélevements réguliers (3 ml) sont effectués tout
au long de la fermentation afin de mesurer le pH, la biomasse séche, ainsi que la concentration
résiduelle en glucose. La fin de la fermentation est confirmée lorsque le glucose est entierement

consommeé.

Figure 111.35 Ensemencent des milieux obtenus a partir des épluchures traitées

devant un bec Bunsen.
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Résultats et discussion :

Il convient de noter que toutes les charges ont été traitées dans des conditions optimales,
permettant une liquéfaction et une saccharification efficaces, avec des rendements dépendants
de la charge du milieu en matieres fraiches. Ainsi, la production d’éthanol, tant en termes de
taux que de rendement et de durée de fermentation, dépend principalement de la richesse du
milieu en glucose et en éléments favorables a I’activité fermentaire. La qualité de la levure, en
tant qu’organisme de bioconversion, constitue également un facteur déterminant. L’évolution
des parametres suivis a savoir le pH, la concentration en glucose et la biomasse seche durant la

fermentation des deux charges testées est illustrée dans la Figure 111.36 et 111.37.
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Figure 111.36: Evolution des différents parameétres mesurés (S, pH et X) durant la

fermentation de la charge 2Kg MF/100ml liquéfiées et saccharifiées.
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Figure 111.37: Evolution des différents parameétres mesurés (S, pH et X) durant la
fermentation de la charge 1Kg MF/100ml liquéfiées et saccharifiées.

D’une fagon générale et pour les deux fermentations (Figure 111.36 et 111.37.), la quantité
de glucose est consommée au bout de 72 heures aboutissant a taux de conversion de 97,6% pour
la culture de 2Kg MF/L et de 95% pour la culture de 1Kg MF/L. Le pH est pratiquement stable
pour les deux cultures et reste aux alentours de 5. Nous avons par contre une diminution de la
matiére séche, phénomene plus apparent pour la culture chargée ou la dégradation des matiéres
en suspension masque la croissance des levures. Pour la culture de 1Kg MF/L, les matiéres en
suspension sont plus réduites, nous avons donc un équilibre entre 1’augmentation de la biomasse

et la dégradation des matiéres en suspension ce qui maintien les matiéres seche stable.
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C/ Séparation du produit- Distillation de I’éthanol
Méthode :

A lafin de la fermentation, le modt est transféré dans un ballon de distillation puis chauffé
a une température avoisinante 78 °C, afin de permettre 1’évaporation de 1I’éthanol, dont le point
d’ébullition est inféricur a celui de 1’eau (=90 °C), et ainsi le séparer efficacement (Figure
111.38). La quantit¢ d’éthanol récupérée dans le distillat est ensuite déterminée par

réfractométrie, en se référant a la courbe d’étalonnage présentée en Annexe 02.

Figure 111.38: Evolution des différents paramétres mesurés (S, pH et X) durant la

fermentation de la charge 1Kg MF/100ml liquéfiées et saccharifiées.
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Résultats et discussion :

Les distillats récupérés pour chaque fermentation sont pesés. Nous avons aussi déterminé

leurs indices de réfraction. Le bilan global de chaque fermentation est représenté sur le

Tableau I11.11.

Tableau I11.11: Bilans des deux fermentations relatives aux deux charges d’épluchures

de pommes de terre a échelle laboratoire et extrapolation a échelles plus grandes.

Fermentation Fermentation
200g MF/100ml 100g MF/100ml
V des milieux 500ml 1000ml
Masse du bioéthanol pures (g) 28 64,7
Concentration finale de I’éthanol (g/L) | 56 64,7
Concentration finale de I’éthanol (ml/L) | 71 82
CO0 (glucose) — Cf (glucose) (g/L) 97-2,31 =94,69 104-5,65=98,35
Y (P/S) (g bioéthanol /g de glucose) 0,59 0,657
= (P-PO0) / (COglucose-Cfglucose)
Y (P/IMF) (g/Kg MF) 28 64 7
Y (PIMF) (ml/Kg MF) 35,48 82
Extrapolation
Temps de la fermentation 72heures 72heures
Temps de maintenance : Supposé largement | Supposé largement
Lavage du bioréacteur + Prétraitement | 24heures 24heures
physique + liquéfaction +
saccharification + stérilisation.
Durée d’un cycle 96h 96h
Nombre de cycle par année 75 cycles 75 cycles
Echelle 50L
Volume Ethanol pure /Cycle (L/cycle) | 3,6 4,1
Productivité annuelle (L/année) 270 308
Echelle 1000L=1m?3
Volume Ethanol pure /Cycle (L/Cycle) | 71 82
Productivité annuelle (L/année) 5325 6150
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Habituellement, la fermentation a charge réduite (1LKg MF/L) aboutit a des concentrations
en éthanol de I’ordre de 32-35 g/L pour des épluchures a 6% d’amidon (Khelil cherfi et Sadfi,
2021 ; Reghmit. H Boughazi. N, 2023), car la concentration en glucose libérée au cours de la
saccharification était de lodre de 55-60g/L. Dans notre cas le lot d’épluchure était a 9,2% en
amidon. La concentration en glucose disponible a la fermentation et qui est issus d’une
saccharification compléte est de 104g/L aboutissant & une concentration finale en éthanol plus
importante de I’ordre de 64g/L. Le cycle de production (fermentation + maintenance) était plus
court pour ces etudes (48h a 72h) (probablement due a une bonne qualité de levure, une bonne
agitation ou une concentration initiale plus réduite en glucose) par comparaison avec notre cas
(4 jours) ; ce qui ouvre 100cycles de production par année par rapport a 75 cycles par année
dans notre cas. Cependant, vue que les épluchures sont plus riche riches en amidon, notre
productivité annuelle (6m®/an) reste plus importante. Selon Reghmit. H Boughazi. N, 2023,

la productivité d’une échelle 50L est de 220 L/an et d’une échelle de 1m3 est de 4,4 m®/an.

Pour la charge maximale en épluchures, il faut dire que la concentration en éthanol dans
notre cas était plus réduite (56 g/L) par rapports aux mémes travaux antérieurs (Khelil cherfi
et Sadfi, 2021 ; Reghmit. H Boughazi. N, 2023). Ceci est due aux faites que la saccharification
était a 70% et la concentration initiale du glucose a la fermentation était donc basse 97g/L. En
fait, ces travaux ont abouti a des rendements de saccharification appréciables proches (90%-
100%) ce qui a offert une concentration en glucose plus importante disponible a la fermentation
(130g/L a 160 g/L) et ce qui a abouti aussi a une concentration en éthanol de I’ordre de (74-97)
g/L. Cependant, il faut signaler que Taleb. L et Benkessirat. A, 2024 ont rencontré le méme
probléme lors de la saccharification des fortes charges (saccharification a 65% max) ce qui a
abouti a une concentration en glucose de 76g/L et une concentration finale en éthanol de 43g/L.
En comparant les productivités par extrapolation en échelle industrielle de 1000L :

v" Les productivités trouvées dans les meilleurs rendements de saccharification et les plus
petites durées de fermentation (1 batch=3jours, 100cycles par an) -probablement due a
une bonne qualité de levure ou & une bonne agitation- est de 12 m¥an ; cas Reghmit. H
Boughazi. N, 2023.

v" Les productivités trouvées dans les meilleurs rendements de saccharification et pour les
des durées de fermentation plus grandes (1 batch=4jours, 75 Cycles par an) -
probablement due a une mauvaise qualité de levure ou a une mauvaise agitation- est de
7 m®/an) ; Khelil cherfi et Sadfi, 2021.
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v’ Les productivités trouvées dans le cas des saccharifications modérée (65%) et pour les
des durées de cycle de 2 jours (150 batch/ans) -est de 8 m3/an ; cas de Taleb. L et
Benkessirat. A, 2024

v Enfin notre productivité qui est de 5m3/an dans le cas d’une saccharification & 70% en
milieu chargé (2Kg MF a 6% /L) et un cycle de 4 jours avec 75 cycles par ans. Elle est
aussi estimée de 6m3/an dans le cas d’une saccharification a 100% en milieu peu chargé
(1Kg MF & 9%/L) et un cycle de 4 jours avec 75 cycles par ans.

En conclusion, la productivité annuelle de notre déchet si variable dépond de plusieurs
facteurs :

1/ de sa richesse en amidon

2/ du rendement de la phase de traitement enzymatique,

3) de la durée de fermentation, qui est directement dépendante de la qualité de 1’agitation,
de la performance de la levure et de la richesse de notre déchet en facteurs inducteurs de la

croissance de la levure.

111.2.3 Valorisation des épluchures par voie microbiologique :
1/Préparation des matiéres premieéres :
Deux formes de déchets de pomme e terre a été utilisées :
e Des épluchures fraiches non moisies : crues et cuites sous pression pendant 15min.
e Des déchets issus des preparateurs de pommes de terre épluchées constituées de pommes de
terre impropres a la consommation + des épluchures fraiches et séches, rendu moisis par

fermentation solide spontanée (Figure 111.39).

A -
Figure 111.39: Mélange de déchets de pomme de terre moisi.
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2/ Préparation des prés-cultures :

100ml de milieu Potato Dextrose Broth (PDB, Figure 40) enrichi a été autoclave puis
ensemencé avec un mélange amylacé moisi. Il a été incubé a 30°C pour favoriser la

prolifération microbienne.

Figure 111.40: Les Pré cultures au PDB enrichi apres ensemencement.

3/ Traitement des matiéres premieres :
Les déchets ont été préparés selon le protocole expliqué en tableau 111.15 Les masses a
introduire dans I’eau minérale sont calculées selon le taux d”humidité de chaque échantillon de

telle sorte que a assurer une matiére seche de 500g MS /L.
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Tableau 111.12: Résume des étapes de préparation de milieu.

Echantillon Poids brut Traitement Eau ajoutée
Pelures fraiches (14% MS) (crues) 1,785 kg Lavées, broyées 05L
1,785 kg : )
. i ) Lavées, Cuites,
Pelures fraiche (14% MS) (cuites) Masse pesée avant ) 05L
) broyées
cuisson.
Melange de dechet de pomme de 1,470 kg ) n
terre moisi (34% MS) (En double)

4/ Culture et fermentation :
e Chaque échantillon a recu 100ml de préculture au PDB enrichi apres incubation.
e Phase de la culture : Incubation a 30 °C pendant 4 jours.
e Phase de la fermentation :
v Ajout du mélange fermentatif : levure réactivée dans une solution sucrée puis
additionnée a la culture a raison de 10% (m/v).

v Nouvelle incubation pendant 5 jours.

Figure 111.41: Culture des échantillons de pelures fraiches cuites et crues.

102



Partie Expérimentale

5/ Distillation:
Apres fermentation, 1’éthanol produit est distillé en utilisant un montage de distillation
artisanal mais efficace, inspiré des systemes de distillation classiques (Figure 111.42) :
« Il s'agit d'un montage a grande capacité, congu spécialement pour chauffer un grand
volume de mélange fermenté.
o Le recipient principal est en métal épais, avec un couvercle bien fermé, et placé
directement sur une plaque résistante chauffante (bain-marie ou chauffe directe).
o Le systeme inclut un tube de sortie (col de cygne) relié a un condenseur rudimentaire,
permettant la condensation des vapeurs d’éthanol.
o Le liquide distillé est récupéré dans un récipient récepteur propre.
Ce type de montage, bien qu’artisanal, permet d’atteindre la température nécessaire pour
vaporiser 1’éthanol tout en gardant une certaine sécurité et efficacité. Il imite en quelque sorte

le principe d’un montage de distillation de laboratoire, mais a plus grande échelle.

Figure 111.42:Montage de distillation.

6/ Résultats :

Le Tableau 111.13 présente les données expérimentales liées a la distillation de 1’éthanol
pour les 4 essai : les teneurs et les volumes en éthanol pure ainsi que les rendement par Kg de
matiere fraiche. Malgré la réussite technique du montage, la quantité d’éthanol obtenue reste
faible pour tout les echantillons, notamment avec les pelures non traitées, ce qui confirme que
la qualité du substrat fermenté et le traitement préalable jouent un réle crucial dans le

rendement final.
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Tableau 111.13: : Bilan de distillation de I’éthanol des 4 essais. 1

M éthanol pure (g) V éthanol pure (mI) Rendement

ml/Kg MF
cuites 4,29 5,3 2,8
crues 1,62 2 1,12
Moisi 01 4,7 6 4,09
Moisi 02 12 15 10,5

Enfin, lorsqu’on compare ces méthodes a la méthode enzymatique de liquéfaction et
saccharification suivie d’une fermentation controlée, on constate que cette derniére surpasse
nettement toutes les autres. Elle permet une conversion optimale de I’amidon en sucres simples
grace a I’action spécifique des enzymes comme I'amylase et la glucoamylase., ce qui se traduit
par une production d’éthanol plus concentrée et plus rentable aprés distillation . En d'autres
termes, la transformation enzymatique rend le substrat beaucoup plus biodisponible pour les les

levures, améliorant ainsi significativement le rendement global.

En revanche, la méthode biologique sans traitement enzymatique donne des rendements
faibles, méme si certains mélanges riches (comme moisi 02) atteignent des performances
meilleures par rapport aux autres, ces résultats restent cependant nettement inférieurs a ceux
obtenus par voie enzymatique, en raison de la dégradation incomplete de I’amidon et de la
cellulose, et de la dépendance a la flore microbienne naturellement présente, dont 1’activité est
difficile a contréler et qui peut aussi diminuer le taux des sucres par consommation dans des
voies fermentaire differente de la fermentation alcoolique.

La methode enzymatique reste la methode la plus propre, la plus maitrisée grace au
contrdle de la cinetique enzymatique. Nous avons moins d'odeurs degagées ce qui assure une

bonne qualité de I'éthanol produit.
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111.3 Valorisation des déchets de raisin :
I11. 3.1 Récolte du déchet de raisin :
Le déchet de raisin a été récolté a partir des exploitations agricoles aprés récolte et a partir des

points de ventes (Figure 111.43 Et 111.44).

Figure 111.43: Déchets de raisin récolté a partir d’une exploitation agricole, Hammadi

wilaya de Boumerdes.

Figure 111.44: Déchets de raisin récolté a partir du marché de MEDEA centre-ville.
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111.3.2 Caractérisation du Broyat de raisin :
1/ Détermination du pourcentage en eau et en matiére séche :
A/ Méthode

Initialement, une masse initiale m de déchets de raisin a été tri¢e manuellement pour
enlever les objets étrangers et les éléments indésirables (rafles, surplus de pépins, etc.). Ce tri
avait pour objectif de garder uniquement les ¢léments susceptibles de fermenter.

Ensuite, la maticre sélectionnée a été¢ soumise a un broyage mécanique a 1'aide d'un bras
mixeur, dans le but de garantir une uniformité du substrat et de faciliter la récupération du jus.
Cette opération de broyage a conduit a la production d'un broyat uniforme d’un volume V.

Par la suite, une étape de filtration a été effectuée pour distinguer la phase liquide de la
phase solide. Cette action a conduit a l'obtention d’un volume de jus net noté V1 de masse
m1. Par la suite, le résidu solide provenant de la filtration, dénommé masse humide m2, a été
exposé a un séchage a température de 105°C pendant 24h dans le but de supprimer I'humidité
restante. Cette phase a permis de déterminer une masse séche m2’, symbolisant la quantité
solide qui persiste apres que I'numidité a été évaporée.

Nous avons calculé les pourcentages de la mati¢re séche, de ’eau (jus) ainsi que

I’humidité a partir des lois suivantes :

% matiére séche = (m2’/m) *100 ............... 1)
% Eau (Jus net) = (m1/m) *100 .....ccccevviinriiiiinnnen. ?2)
% humidité = ((m2- m2’) /m) *100 ............. 3)

B/ Résultats et discussion :

La figure I11.45 expose les résultats moyens de la caractérisation du raisin. Ce diagramme
souligne la grande part de jus récupéré, un facteur crucial pour la faisabilité du processus de
valorisation. Ce jus est la phase la plus riche en sucres fermentescibles, ce qui en fait la
composante principale a valoriser pour la production de bioéthanol. Sa forte proportion (plus
des 3/4 de la masse totale) témoigne d’un excellent rendement d’extraction. En termes de
pourcentage volumique apres extraction nous récoltons un volume de jus net égale 78% du
volume global ou volume apparent. La teneur réduite de composés non fermentescibles est
attestée par le pourcentage minimal de matiére seche, ce qui est bénéfique pour les processus

biologiques tels que la fermentation.
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H matiere seche %
B humidité %

M jus net%

Figure 111.45: Pourcentages des matiéres séches, humidité et eau (jus net) au niveau

d’un broyat de déchets de raisin.

2/ Dosage des sucres :

Apres broyage et filtration nous avons dosé la concentration en sucres totaux en utilisant
la méthode de Dubois et en sucres réducteurs en utilisant la méthode de DNS. Le protocole
expérimental des deux méthodes ainsi que les courbes d étalonnages sont détaillés en Annexes.

Les résultats correspondant a la moyenne de deux échantillons concentrés sont représentés sur

la figure 111.46.
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Figure 111.46: Concentrations du sucre total, réducteur et non réducteur au niveau du

jus de raisin filtré.
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Les sucres totaux représentent la fraction totale de tous les sucres contenus dans
I'échantillon, qu'ils soient réducteurs ou non. Un niveau moyen de 190 g/L est plut6t haut, ce
qui constitue un potentiel en sucre intéressant du point de vue fermentation alcoolique. Cela
indique également que les résidus de raisin renferment encore une portion significative de
sucres valorisables, ce qui justifie entierement leur emploi en tant que substrat. Cependant, pour
que les levures puissent produire du bioéthanol, il leur faut une quantité suffisante mais aussi
favorable en sucres.

Parmi les sucres réducteurs, Saccharomyces cerevisiae fermente principalement le
glucose et le fructose. Leur concentration élevée suggere que la majorité des sucres disponibles
sont directement utilisables par les levures, garantissant un démarrage efficace de la
fermentation et une production conséquente d'éthanol.

La portion des sucres non réducteurs se compose principalement de saccharose qui n’est
fermentés par les levures qu’aprés hydrolyse par les invertases. Leur faible présence (= 31,4%
des sucres totaux) suggere que la plupart des sucres sont déja présents sous forme simple, ce
qui est préférable pour réduire les phases de libération des enzymes.

I1 faut signaler qu’au cours des fermentations réalisées dans ce présent travail, nous avons
rencontré des échantillons ayant des concentrations modérées en sucres totaux situées entre 140
et 150g/L.

I11. 3.3 Essais Préliminaires de fermentation du Broyat de raisin :
1/ Choix de la forme du broyat :

La levure Saccharomyces cerevisiae, utilisée pour la fermentation alcoolique, nécessite
des conditions optimales pour assurer une production efficace d’éthanol. Parmi les facteurs les
plus importants influencant sa croissance et son activité fermentaire, le pH du milieu et la
concentration en sucres jouent un role crucial.

La levure développe son activité optimale dans un environnement faiblement acide, avec
un pH compris entre 4,5 et 5,5, la valeur optimale étant proche de 5,0. Un pH trop bas inhibe
l'activité enzymatique et ralentit la fermentation, tandis qu’un pH trop élevé favorise la
croissance de microorganismes contaminants.

De plus, la concentration en sucres dans le modt est directement liée au rendement en
éthanol. Une concentration trop faible limite la production, tandis qu'une concentration trop

élevée (> 250 g/L) peut provoquer un stress osmotique et inhiber la croissance des levures.
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Ainsi, une concentration ajustée a 150 g/L de sucres est considérée comme un compromis idéal,

permettant a la levure de fermenter efficacement tout en maintenant sa viabilité.

C’est dans ce but que, dans le protocole expérimental, le pH du milieu a été ajusté a 5 a I’aide

de bicarbonate de sodium, et que la concentration en sucres réducteurs a ¢té standardisée a 150

g/L avant I’inoculation avec les levures.

A/ Méthode

1.

Broyer une masse équivalente a 1750 g de déchet de raisin. Un volume global de broyat

d’environ 1700 ml a été obtenu.

. La quantité de sucres totaux a été évaluée a partir du surnageant de ce broyat en utilisant la

méthode de Dubois (Annexe 0) aprés centrifugation et dilution appropriée.

En tenant compte de la concentration du broyat et de son volume utile (Volume réel en jus
=1260ml), ce dernier est dilué de maniere a obtenir une concentration finale de sucres totaux
de 150¢/I. Le pH du milieu est ajusté a 5 et le volume apparent du broyat obtenu apres
dilution est réparti dans 4 erlenmeyers de 1l.

De maniére aléatoire, deux des erlenmeyers sont soumis a un processus de filtration grossiere
afin d’¢éliminer la pulpe, et les deux autres ne regoivent aucune filtration.

Les quatre erlenmeyers subissent un autoclavage a 120°C pendant 20min.

Apres refroidissement, le contenu de chaque erlenmeyer est ensemencé par la levure a raison

de 1% de son volume utile.

. Les erlenmeyers sont placés sous agitation continue (100 rotations par minute) a température

ambiante (environ 25°C).

La fermentation est suivie en prélevant 10 ml de milieu de fermentation a 41 h et 66 h. Pour
chaque prélévement, utiliser un Bec bunsen afin d'éviter la contamination ; mesurer le pH
puis centrifuger a 3000 tours par minute pendant 10 minutes. Récupérer le surnageant et le
diluer afin de faire un dosage des sucres totaux par la méthode de Dubois (annexe ...... ). Le
culot est séché pendant 24h & 105°C afin quantifier la masse seche.

A la fin de la fermentation (lorsque le taux de conversion est supérieur a 90%), le milieu de

fermentation est récupéré puis distillé afin de récupérer 1’éthanol.

10. Apres distillation, les indices de réfraction des distillats sont mesurés, les masses d’éthanol

pur dans les distillats sont calculés en utilisant la courbe d’étalonnage destinées au dosage

de I’¢thanol (Annexe). Les rendements sont calculés pour chaque fermentation comme suit :
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R (g Ethanol /100g sucres totaux) = Y(P/S) = %* 100

Avec :

P : la concentration finale en éthanol

PO : la concentration initiale en éthanol

CO0 : la concentration initiale en sucre totaux.

C : la concentration finale en sucre totaux.

B/ Résultats et Discussion :

L'évolution de la concentration en sucres totaux, en pH et en matiére seche au cours du
temps permettra d’évaluer la performance de la fermentation dans chaque condition (avec ou
sans filtration). Les résultats sont présentés sur la Figurelll.47 et la Figure 111.48 pour les

fermentations du jus de raisin ajusté non filtré et filtré respectivement.

Sucres totaux —@— masse séche pH
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140 4,5
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40
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Concentration en sucres totaux
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0 20 40 60 80
Temps (h)

Figure 111.47: Evolution de la masse seche, des sucres totaux et le pH au cours de la

fermentation d’un jus de raisin ajusté non filtré.
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Figure 111.48 : Evolution de la masse seche, des sucres totaux et le pH au cours de la

fermentation d’un jus de raisin ajusté filtre.

Discussion :

Nous avons une baisse significative des sucres totaux de 0 h a 40 h, décroissant d'environ
150 g/L a pres de 4 g/L. Cela dénote une consommation rapide des sucres par les levures lors
de la fermentation alcoolique. Aprés 66 heures, le taux de conversion (CO-Cf/CQ) est de 99%,
signifiant que la phase de fermentation active est achevée. Cette consommation est en accord
avec une viabilité optimale des levures.

La teneur en matiére séche connait une baisse progressive au fil du temps, passant de 62
g/L & environ 33 g/L pour le jus non filtré et de 40 g/L a environ 23 g/L pour le jus filtré. Cela
reflete sans doute la décomposition ou la dissolution de particules solides (fibres, résidus de
peaux, etc.) ou leur intégration dans la biomasse microbienne. Cette courbe demeure assez
stable par rapport aux sucres, ce qui indique que les solides non solubles ne sont affectés que
partiellement.

Le pH baisse de pres de 5 a environ 3,9 entre 0 et 40 heures, puis demeure quasiment
constant jusqu'a 66 heures. Cet effet d'acidification est habituel pendant la fermentation, car les
levures génerent des acides organiques tels que 1’acide acétique ou lactique. L'indication de la
stabilisation du pH vers la fin signale que le systeme a atteint un équilibre sur le plan
métabolique. La diminution du pH inhibe le développement des bactéries indésirables,
contribuant ainsi a la pureté du processus de fermentation.

Le bilan de chaque fermentation est représenté sur la Figure 111.49.
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Figure 111.49: Bilan de la fermentation des broyats filtrés et non filtrés.

Bien que les deux cultures aient démarré avec la méme concentration initiale en glucose,
la fermentation du broyat non filtré a abouti a une masse et une teneur plus importantes en
éthanol (14,49, 34,11 g/L) comparativement au broyat filtré (11 g, 26,07 g/L). Nous pouvons
expliquer cette divergence par :

e La présence de sucres résiduels partiellement solubles au niveau de la pulpe présente dans
le substrat non filtreé.

¢ Une activité de fermentation optimisée par la présence de particules solides ou de composés
bénéfiques a I'action des levures (vitamines, cofacteurs enzymatiques, etc.).

Le broyat non filtré présente aussi un rendement de 23 g éthanol/100g de sucres totaux)
supérieur celui trouvé au niveau pour le broyat filtré (17,5 g éthanol/100g de sucres totaux).
Dans ce contexte, le rendement représente une mesure d'efficacité de transformation du substrat
en produit fini. La réduction du rendement pourrait étre attribuée a I'absence de nutriments
secondaires exclus par le processus de filtration.

En conclusion : la présence de pulpe ou de fibres pourrait stimuler [l'efficacité
métabolique des levures. Le jus non filtré semble présenter des performances de fermentation
supérieures, probablement di a la présence de composants bénéfiques pour la levure.

I1 faut signaler que dans les deux cultures le rendement n’est pas concluant, et pourtant le
milieu est stérile (pas de contaminants) et le taux de conversion est proche de 100%
(assimilation intégrale des sucres), ce qui suggéere que le métabolisme de la levure est mixte

entre la respiration et la fermentation.
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2/ Effet de la concentration initiale en sucres : nécessité de la dilution du broyat :
A/ Méthode :
Broyage :

Pour cette expérience, nous avons utilisé 3,2 kg de raisins frais (non seches), sans
procéder a une filtration. Apres broyage, un modt brut d'environ 3500 ml est obtenu.
Le mo0t brut affichait un pH naturellement acide. Pour optimiser les conditions de
fermentation, le pH a été neutralisé (aux environ de pH 6) en utilisant du bicarbonate de sodium.

Préparation des mouts de fermentation :

Apres filtration d’un échantillon du broyat, le pourcentage en jus net est estimé de 80%
(v/v). La quantité de sucres totaux a été évaluée a partir du surnageant de ce broyat en utilisant
la méthode de Dubois (Annexe 02) apres centrifugation et dilution appropriée. La concentration
a eté estimee de 225 g/L.

Une partie du broyat (1L) est maintenue pure (concentrée) puis repartie a volume égales
entre deux Erlenmeyer (V app =500ml, V net =400ml).

En tenant compte de la concentration du broyat et de son pourcentage en jus net ou en
volume utile (80% v/v), une deuxiéme partie est diluée de maniere a obtenir une concentration
finale de sucres totaux de 150g/l, puis repartie entre 2 erlenmeyers. Chaque Erlenmeyer est
remplie d’un volume apparent équivalent & un volume net de 400ml.

En résumé, nous avons donc 4 cultures a volumes égales, deux contenants du modt pur
(sans dilution). Deux contenant un modt dilué.

Ensemencement :
Chaque erlenmeyer a été ensemencé avec 4 g de levure active séche Saccharomyces

cerevisiae.

Suivi de la fermentation :

Les fermentations ont été maintenues a température ambiante, tout en étant constamment
agités. Des échantillons des mo(ts ont été prélevés a des moments précis (t=0h, 5 h, 23 h, 48
h, 74 h et 123 h) a l'aide d'un bec Bunsen afin d’éviter les contaminations microbiennes. Le pH
de chaque prélevement a été mesuré. Ces échantillons ont été centrifugés, le culot est récupére
puis seché afin de determiner la masse séche. La concentration en sucres totaux a été dosée au

niveau des surnageant.
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B/ Résultats et discussion :

L'évolution de la concentration en sucres totaux, en pH et en matiére séche au cours du
temps permettra d’évaluer la performance de la fermentation dans chaque condition (jus de
raisin non filtré, pure ou ajuste). Les résultats sont présentés sur la Figure 111.50et la Figure

111.51 Pour les fermentations du jus de raisin ajusté et pure respectivement.
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Figure 111.50: Evolution de la masse seche, des sucres totaux et le pH au cours de la

fermentation d’un jus de raisin pure.
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Figure 111.51: Evolution de la masse seche, des sucres totaux et le pH au cours de la

fermentation d’un jus de raisin ajusté.

Dans les deux fermentations, les sucres totaux diminuent progressivement, ce qui
témoigne de l'usage des sucres par les levures pour générer de I'éthanol, le taux de conversion
final est aux environs de 98,6% indiquant une consommation presque totale des sucres.

Le pH subit une légere baisse, ceci est attribué a la génération d'acides organiques lors du
processus de fermentation sans toutefois provoquer une acidification excessive, ce qui est
bénéfique pour la croissance des levures et son activité fermentaire. Enfin, le pH se stabilise
aux environ de 5, ceci pourrait étre due a la libération de composés basique lors de la lyse
cellulaire.

Masse seche dans les deux situations demeure presque constante. Puisqu’il s’agit d’un
jus de raisin non filtré, nous pouvons avoir une dégradation des matiéres seches du raisin
compensée par la croissance des levures.

En conclusion, Les deux cinétiques attestent une bonne progression de la fermentation
alcoolique, avec une consommation notable des sucres et une diminution cohérente du pH.
Néanmoins, une telle concentration élevée au niveau de la fermentation du jus de raisin pure
peut également freiner la fermentation a cause d'un effet osmotique ou d'une inhibition
métabolique.
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Figure 111.52: Bilan de la fermentation des broyats non filtrés (pure et ajuste).

La fermentation du broyat pure aboutit a un rendement bas (7,3%), ce qui pourrait signaler
une fermentation partielle, ou les conditions ne sont pas entierement optimales.
Malgré une présence élevée de sucres initiaux (225g/L), la production d'éthanol est basse, ce
qui implique une inhibition due a une concentration excessive de substrat (effet osmotique). En
contre, dans le cas des broyats ajustés, le rendement de 0,24 (ou 24%) est clairement supérieur.
Malgré une teneur initiale en sucres plus faible, la production d'éthanol est deux fois supérieure
(14 g contre 6,5 g), démontrant ainsi une efficacité de fermentation nettement améliorée. Ceci
indigue que la dilution a stimulé la fermentation par la réduction du stress osmotique pour les
levures.

Il faut signaler aussi que dans les deux cultures (pure et ajustée) le rendement n’est pas
concluant, et pourtant le milieu est stérile (pas de contaminants) et le taux de conversion est
proche de 100% (assimilation intégrale des sucres), ce qui suggere que le métabolisme de la
levure est mixte entre la respiration et la fermentation. Ceci est trés probable vu que le volume
utile au niveau des erlenmeyers était de 400ml sur un volume global de 2 L. Nous avons une

bonne capacité de dissolution de I'oxygéne initial engendrée par une bonne agitation.

111.3.4 fermentation alcoolique en anaérobiose :
Pour optimiser l'efficacité de la fermentation alcoolique, nous avons ajusté les
conditions d'exploitation. Effectivement, les premiers tests effectués dans des conditions

aérobies, en maintenant une agitation constante, ont produit des rendements d'éthanol plut6t
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modestes. Cette observation nous a amenés a considérer une méthode anaérobie, plus
appropriée au métabolisme de fermentation de la levure Saccharomyces cerevisiae qui
encourage la production d'éthanol en I'absence d'oxygene.

Nous avons donc éliminé I'agitation mécanique, ce qui réduit I'apport d'oxygene dans le
milieu de culture. En outre, nous avons instauré un processus de barbotage, utilisant un
barboteur rempli d’eau, qui permet 1'élimination du dioxyde de carbone généré tout en
empéchant I'influx d'oxygéne, garantissant ainsi des conditions purement anaérobies.

Cette adaptation expérimentale a permis d'améliorer considérablement les rendements en
éthanol lors des fermentations effectuées dans ces nouvelles conditions. Non seulement les
résultats étaient supérieurs, mais ils étaient aussi plus stables lors de la mise a 1’échelle, ce qui
valide I'importance de I'anaérobiose dans I'amélioration du processus de valorisation des

déchets de raisin.

1/ Fermentation anaérobie : Echelle 2Kg :
A/ Méthode :

Dans cette partie, une quantité de déchet de raisin a subi un tri, afin d’éliminer les
rafles, les pédicelles et les pédoncules. Une fois triés, le raisin a été mixé jusqu'a obtention
d’une purée uniforme. Le broyat est ensuite autoclave a 120°C pendant 20 minutes.

Afin de prouver une fois de plus I’effet de la concentration initiale sur le rendement de
la fermentation, ce protocole a été réalisé sur 2 échantillons de déchets de raisin pur d’origines
différentes donc de concentrations initiales différentes. Une autre culture a été réalisee sur un
échantillon aléatoire aprés dilution par addition d’un volume adéquat d’eau minérale stérile a
raison de % de son volume apparent (500ml) afin d’ajuster sa concentration initiale a une marge
moyenne qg soit sa concentration initiale. Chaque culture traite un volume de deux litres
(équivalent a 2Kg) pure ou ajusté. Le jus raisin stérilisé est mis dans une boite stérile, puis
ensemencé avec de levure de biére a raison de 1% (m/v). Le mélange est soigneusement
homogénéisé. Afin d’établir ’anaérobiose, la boite est scellée hermétiquement de maniere a
éviter I’entrée de 1’oxygene. Un barbotteur est installé sur le couvercle de la boite pour faciliter

I'élimination du CO- dans ’eau.
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Figure 111.53 Montage de la fermentation de 2kg de raisin a ’aide d’un barbotteur.

Le processus de fermentation s'est étalé sur trois jours, pendant lesquels le mélange a
été remué toutes les 24 heures a l'aide d'une cuillére stérile. La fermentation est jugée achevée
lorsque nous n'avons plus de libération de CO..

A la fin le contenu de chaque culture est distillé afin de récupérer et quantifier 1’éthanol
produit aprés mesure des indices de réfractions et les masses des distillats.

Pour établir le bilan de la fermentation, des prélevements ont été réalisés au début et la fin

de la fermentation afin de déterminer :

e Les concentrations initiales et finales en sucre totaux aprés centrifugation et dilutions
appropriées selon la méthode décrite en Annexe 02.

e Le pH initial et final,

e Les densités initiales et finales aprés filtration du jus et élimination de la pulpe. Cette
opération nous permettra de comptabiliser le volume total net du jus contenu dans le
volume total apparent de la culture. Les densités mesurées nous permettent de confirmer
notre dosage en sucre totaux grace a une table de conversion densité — concentration en

sucre établie pour les jus de raisin.
B/ Résultats et Discussion :

Le bilan de la fermentation (Conditions, état initial et final) pour les trois cultures est
représenté sur le tableau 111.14
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Tableau I11.14: Conditions et Bilan des fermentations des jus de raisin pures et dilués.

Culture V app Vet | Ci-sucres T Cf-sucres T di dr pHi | pHr
L) L) (g/L) (g/L)
Pure 1 2 1,280 | 140 (Dosage) | 3,6 (Dosage) | 1,075 1,0039 4,36 | 4,12
175 (Table) 3,9 (Table)
Cm=158 Cm=3,8
Pure 2 2 1,6 178 (Dosage) | 3,4 (Dosage) | 1,087 1,00258 | 4,1 3,79
205 (Table) 2,7 (Table)
Cm=192 Cm=3,1
Ajusté 2,5 2,046 | 106 (Dosage) | 3,2 (Dosage) | 1,056 1,0037 4,44 1393
(+0,5L) 126 (Table) 3,5 (Table)
Cm =116 Cm=3,4

Apres distillations les masses, les concentrations obtenues en éthanol pure ainsi que les
rendements sont représentés sur la figure 111.54.

Selon le Tableaulll.14 les sucres résiduels (Cf) sont trés faibles dans les essais purs
(=3,1-3,8 g/L), traduisant une fermentation presque complete. Le modt corrigé présente
également une consommation appréciable (Cf =3,4 g/L), malgré un début avec une
concentration plus basse.

L'ordre de la densité initiale (di) se conforme aux concentrations en sucres : elle est plus
grande pour les mo(ts purs (1,075-1,087) que pour le mo(t ajusté (1,056). Pour tous les essais,
la densité finale (df) est presque 1 (=1,003), ce qui atteste de la production d'éthanol et de la
consommation des sucres.

Dans toutes les fermentations, on note une petite baisse de pH, caractéristique du
métabolisme de fermentation (production d'acides organiques). Le pH final demeure dans une

fourchette appropriée pour la survie des levures (environ 3,8-4,1).

En conclusion : Tous les tests ont conduit a une fermentation efficace, comme I'indiquent
les faibles niveaux de sucres résiduels et les densités finales proches de celle de I'eau. Les modts
purs peuvent offrir des rendements d'éthanol potentiellement plus importants grace a leur teneur

¢levée en sucres, cependant, nous pouvons avoir des inhibitions liées 1’effet de I’osmose (stress
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des levures). Le modt ajusté présente un bon équilibre : une meilleure fluidité, une fermentation

intégrale et un rendement constant, méme si légerement plus dilué.

Selon la figure 111.54le milieu ajusté ainsi que le pure 1 (Ci en sucres totaux= 158 g/L)
présentent la plus grande production d'éthanol, ce qui suggere que les concentrations modérées
stimulent l'activité de fermentation des levures. En revanche, la fermentation du mo(t Pure 2
montre la masse la plus Iégére, sans doute en raison d'une concentration initiale élevée en sucres
ce qui rend les conditions moins propices a la fermentation. Le modt Pure 1 présente la plus
haute teneur en éthanol par rapport au modt ajusté, ceci est attribué a un volume de fermentation
moins important. Cependant, bien que le milieu ajusté ait une masse totale plus importante, il
présente une concentration plus faible, car son volume est plus important.

Les rendements calculés par rapport aux sucres totaux sont des indicateurs directs de
I'efficacité de la transformation des sucres en éthanol. Les performances des modts Pure 1 et
Ajusté sont maximales avec des rendements concluant au rendement théorique, indiquant une
efficacité de fermentation remarquable. Le modt Pure 2, par contre, montre une efficacité
nettement inférieure (uniquement 32 g/100g), possiblement a cause de I’effet osmotique
inhibiteur ou la viabilité des levures est réduite.

Le rendement massique est en accord avec les autres résultats : le moQt Ajusté présente
la conversion la plus efficace par unité de matiere premiére, soulignant ainsi l'importance du
contrble de la concentration initiale en sucres. Cela atteste que le molt Ajusté favorise non
seulement une production plus importante en général, mais également une rentabilité supérieure
par kilogramme de substrat traité.

Le modt Pure 1 offre aussi de bons résultats, mais reste un peu en dessous de ceux du
moQt Ajusté. Par contre, Pure 2 affiche des performances bien moindres, soulignant
l'importance de normaliser la teneur en sucres afin de maintenir I’activité des levures pour une

valorisation efficace de la biomasse.
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Figure 111.54: Masses, concentrations en éthanol pure et rendements obtenus pour les différentes fermentations des jus de raisin concentreés et
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2/ Fermentation anaérobie Echelle 10Kg :
Afin de demontrer que les conditions opératoires déja ajustés sont reproductibles surtout
lors de la mise en échelle, une fermentation a une échelle supérieure a été réalisée dans les

conditions optimales fixées définitivement au cours de la fermentation Echelle 2Kg.

A/ Méthode :

Dans cette seconde expérience, 10 kg de raisin ont été utilises comme matiere premiere.
Aprés lavage et tri, le raisin a été broy¢ a 1’aide d’un mixeur plongeant pour homogénéiser le
mélange. Le broyat a été cuit dans une cocotte-minute pendant 20 minutes. Cette étape vise
a éliminer une partie de la charge microbienne naturelle, ramollir la pulpe mixée et faciliter
I’extraction des sucres.

Apreés cuisson, Le volume obtenu était de 8,5 L, pour une masse totale de 10 Kg. Pour
préparer un environnement de concentration favorable a la fermentation, 2 litres d’eau
minérale préalablement stérilisées (Environ ¥ du volume apparent de la culture) ont été
ajoutés, portant ainsi le volume apparent total de 10,5 L.

Le mélange complet (10,5 L) a été placé dans un grand fat alimentaire en plastique
(jerricane), propre et désinfectée, ensemencé avec de levure de biere a raison de 1% (m/v net)
puis soigneusement mélangé. La fermentation a été menée a température ambiante, dans un
systeme fermé. Un tuyau a été inséré dans le couvercle, avec son extrémité immergée dans
’eau, jouant le role de barboteur artisanal pour évacuer le CO: sans laisser entrer I’air. Le
mélange a été agité toutes les 24 h a I’aide d’une cuillere stérile. La fermentation a été
considérée a sa phase finale lorsque le dégagement du CO: est terminé.

A la fin le contenu de la culture est distillé (par fractions de 2L) afin de récupérer et
quantifier I’éthanol produit aprés mesure des indices de réfractions et les masses des distillats.

Pour établir le bilan de la fermentation, des prélevements ont été réalisés au début et la
fin de la fermentation afin de déterminer :

e Les concentrations initiales et finales en sucre totaux aprés centrifugation et dilutions
appropriées selon la méthode decrite en Annexe 02.

e Le pH initial et final,
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e Les densités initiales et finales apres filtration du jus et élimination de la pulpe. Cette

opération nous permettra de comptabiliser le volume total net du jus contenu dans le volume

total apparent de la culture.

Les densités mesurees nous permettent de confirmer notre

dosage en sucre totaux grace a une table de conversion densité — concentration en sucre

établie pour les jus de raisin.

Figure 111.55: Montage utilisé pour fermentation de 10kg de raisin non filtres, ajusté

B/ Résultats et Discussions

anaérobiose.

I1 faut signaler qu’en augmentant de 1’échelle 2Kg a 10Kg, le taux d’évaporation avec la

stérilisation donne au lieu d’un volume de 10L un volume de 8,5L. Cela justifie encore le role

de la dilution qui ajuste la concentration du jus a des niveaux supportables de la levure.

Le bilan de la fermentation des 10Kg de raisin (Conditions, état initial et final) est

représenté sur le tableau 111.15 Apres distillations les masses, les concentrations obtenues en

éthanol pure ainsi que les rendements sont représentés sur la figure 111.56

Tableau I11.15: Conditions et Bilan de la fermentation de 10Kg de jus de raisin non filtre

et dilué en anaérobiose.

Voap | Vet Sucre totaux -Jus Ci-sucres T | Cf-sucres T | pHi pH+
(L) (L) concentré (g/L) (g/L) (o/L)
10Kg 10,5L | 7500 Cm=190 Cm=156 3,15 34 | 3,28
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Figure 111.56: Masse, concentration en éthanol pure et rendements obtenus pour la

fermentation de 10 Kg de jus de raisin non filtré et dilué en anaérobiose.

Une quantité d'éthanol pur produite : 687 grammes est un résultat trés important, montrant
une performance remarquable du procédé de transformation du déchet de raisin en éthanol a
cette échelle.

Une teneur en éthanol importante : 91,44 g/L a été obtenue dans le modt final. Elle peut
étre comparée, voire surpasser, certaines fermentations industrielles traditionnelles a partir de
jus de fruits ou de mélasses. Cela démontre que les sucres issus des résidus de raisin sont
effectivement fermentescibles et que le processus de fermentation s'est effectué sans entrave
significative.

La production d'éthanol / 100 g de sucres totaux (60 %) est maximale. Cela indique que
pratiquement tous les sucres présents ont été transformés en éthanol, ce qui confirme l'efficacité
de la levure dans les conditions adoptées (absence de filtration, ajustement de la concentration,
anaérobiose instaurée par les barboteurs et par 1’absence de 1’agitation,).

Nous notons aussi une efficacité massique : 68,6 g d'éthanol pour chaque kilogramme de
maticre fraiche (MF). Cette performance est élevée et se compare a celle notée dans 1’échelle
2kg pour le modt ajusté (graphique précédent, 69 g/kg MF). Cela temoigne d'une bonne
reproductibilité du processus a une échelle plus large, un critére crucial pour une future
valorisation industrielle. Le rendement volumique : 87 ml d'éthanol par kilogramme de matiére

fermentescible corrobore les constatations antérieures.

123



Partie Expérimentale

En conclusion : Ces résultats indiquent que, sous les conditions maitrisees et optimisées

et qui ont un impact majeur sur l'activité et la multiplication des levures et sur le type du

métabolisme empreinte, les résidus de raisin sont une ressource de premier choix pour la

fabrication de bioéthanol. Le processus de fermentation s'est effectué avec succes, affichant une

conversion des sucres tres efficace, une production importante d'éthanol pur et une

concentration finale bénéfique.

3/Extrapolation d’échelle et productivités annuelles :

Le tableau 111.16 résume la productivité annuelle du bioéthanol a partir du jus de raisin

aux différentes échelles par extrapolation de 1’échelle laboratoire.

L’échelle semis pilote pourrait générer approximativement 4,35L par cycle avec un

fonctionnement de 1 tous les 4 jours donc une productivité de 362 litres d'éthanol pur par an. Il

s’agit d’un fort potentiel pour une échelle artisanale ou locale, méme si elle est modeste par

rapport a une production industrielle, surtout si le déchet de raisin peut étre obtenu gratuitement

ou a un codt trés bas.

Tableau 111.16: Productivité annuelle du bioéthanol a partir du jus de raisin aux

différentes échelles par extrapolation de I’échelle laboratoire.

Données de la fermentation

Productivité par Kg 87ml /Kg

Durée de fermentation 3 jours

Durée de maintenance 1 jour

Duré globale par cycle 4 jours

Nombre de cycle par année sur 300 jours | 75 Cycle

Echelle semis pilote
50 Litres (Volume utile) /50 Kg

Productivité par batch 4,35L

Productivité annuelle 326 L

Echelle industrielle
1000 Litres (1m3) (Volume utile)/ 1000 Kg (1tonne)

Productivité par batch

87L

Productivité annuelle

6525 L (6,5 m3)
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Il est envisageable d'augmenter la production de maniére linéaire en fonction de
l'accroissement de la capacité (par exemple, 500 kg — 3620 L/an).
La courte période de fermentation (3 jours) favorise un flux de production efficace. Le cycle de
quatre jours est judicieusement calibré pour maximiser I'équilibre entre le temps de production
et le temps d'entretien.

En conclusion, la valorisation des résidus de raisin en bioéthanol, au niveau semi-
industriel, indique une productivité annuelle et un rendement technique prometteurs. Ces
résultats permettent d'envisager une mise en ceuvre a grande échelle industrielle ou coopérative,
particuliérement dans les zones viticoles produisant de grands volumes de déchets.

A I’échelle industrielle, le procédé pourrait devenir plus compétitif, avec une production
annuelle significative. Ce volume pourrait alimenter des usages energétiques locaux (chauffage,
carburant pour moteurs agricoles adapteés, etc.), ou servir de base pour la production de solvants
ou d’autres dérivés chimiques bio sources.

Perspectives et remarques

L'implémentation a grande échelle s'appuie sur I'hypothése d'un rendement stable, ce qui
nécessite une uniformité dans la matiere premiére, un contrdle optimal (régulation automatisée)
des parameétres de fermentation et une logistique performante pour assurer la constance du
processus.

L'emploi de coproduits ou de substrats additionnels riches en sucres (jus résiduels, divers
fruits) (c’est ce qui se fait dans notre projet) pourrait augmenter le rendement par kilogramme

de matiére.

11.4 Analyse de I’éthanol récupéré des déchets organique :

Les distillats d’éthanol issus des chaque déchet sont mélangés et redistillés afin
d’augmenter la concentration de 1’éthanol. Les distillats sont incolores, transparents par
comparaison avec l'eau dont 1’odeur est caractéristique de I’éthanol. Plusieurs tests

d’identification ont été réalisés :

I11.4. 1 Test au dichromate de potassium
En milieu acide, 1’é¢thanol (CHs;CH:0OH) subit une oxydation en acide acétique
(CHsCOOH) en présence de dichromate de potassium (K2Cr20-). Ce dernier est réduit en ions

Cr**, responsables de la coloration vert foncé de la solution.
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Dans un bécher, on mélange 10 ml de distillat avec 20 ml de solution de dichromate (0,1
M), puis on ajoute 20 ml d’acide sulfurique a 25 %. Le mélange est ensuite observé pour suivre
le changement de couleur.

Comme est illustré dans la Figure 111.57, I’ajout de I’acide sulfurique au mélange
provoque une transition de couleur de 1’orange au vert, indiquant la réduction des ions
dichromates. Cette coloration évolue progressivement vers un vert foncé voire bleuétre,

confirmant la présence d’éthanol dans le distillat.

Figure 111.57: Résultat de la révélation de I’éthanol au bichromate de potassium dans les

distillats concentrés du raisin.

111.4.2 Le Flambage :

On prend un volume de notre distillat dans un verre de montre et on flambe le contenu de
ce dernier (Figure 111.58). La flamme bleue est un indicateur que 1’éthanol est présent dans le

distillat avec une concentration suffisante.

Figure 111.58: Résultat du flambage du distillat (Exemple celui du raisin).
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111.4.3 Test d’identification B (selon USP) :

- A 0.5ml de distillat, ajouter 5ml I'eau distillée bouillie et refroidie. - Ajouter 2ml de NaOH
(IN).

- Ajouter doucement 2ml d’iodine (0.05N). - Conserver la solution dans un tube, remarquer la
formation d'un précipité jaune a partir de 30min.

- Aprés 30min nous avons obtenu un précipité jaune attestant la présence de 1’éthanol selon la

reaction suivante (Figure 111.59) :

CH3CH20H + 4 12 + 6 NaOH — CH I3 (Triiodométhane) + HCOONa + 5 Nal + 5 H20

Figure 111.59: Résultat du test d’identification B (cas du distillat du raisin).

111.3.4 Le spectre Infrarouge :

L’analyse du spectre du distillat de pomme de terre (Figure 111.60) avec comparaison par
rapport a celui d’une molécule de référence : Ethanol 97% (Figure 111.61), nous montre qu’il
s’agit bien du méme produit (Ethanol) puisque nous avons obtenu des pics aux mémes bandes
dans les deux spectres. On parle de :

— La bande d’allongement caractéristique de la fonction OH située a 3350 cm™ présente dans
les alcools (O-H libre : [3650-3590], O-H lié (liaison H) : bande large a [3500-3100]).

— La bande de déformation caractéristique de la fonction OH & 1385cm™ présente dans les
alcools primaires (O-H (alcool primaire) : [1350-1260]).

— La bande d’allongement caractéristique de la liaison C-H a (2897 et 2977) cm . La bande
située a 1385cm ! peut étre aussi celle de déformation correspondante a la liaison C-H. (C-H
des chaines aliphatiques et des groupements CH3 : [3000-2840] et [1450-1375]).

— La bande de la liaison —C-O présente dans les alcools primaires a 1085,32 cm/1043,98 cmv”

1 (C-O des alcools primaires : [1085-1050]).
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Figure 111.60: Spectre infrareugesturdistillat de pomme de terre.
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Figure 111.61: Spectre Infrarouge d’un éthanol (96%).
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I11.5 Application et sous-produits de la filiere éthanol
L’éthanol obtenu a partir de déchets organique peut étre valorisé dans divers domaines.

Cette approche permet non seulement de réduire les déchets agroalimentaires, mais aussi de

produire une ressource précieuse et polyvalente.

111.5.1 Exemples d’application a partir de I’éthanol produit :
1/ Formulation d’un gel désinfectant a base d’éthanol extrait :

Afin de valoriser 1’éthanol obtenu par fermentation des déchets organiques, nous avons
développé une formulation simple de gel hydro alcoolique, combinant efficacité désinfectante

et confort d’utilisation.

A/Objectif : Formuler un gel désinfectant doux pour les mains, enrichi en glycérine et parfume

avec des huiles essentielles, tout en respectant les normes d’efficacité antimicrobienne.

B/ Formule proposée (pour 100 ml) : Selon le Tableau 111.17

Tableau 111.17: Les étapes de préparation le gel alcoolique. 1

Ingrédient Quantité |Réle

Ethanol pur (= 90%) 70 ml ||Agent désinfectant principal

Eau distillée 15 ml ||Dilution et ajustement de texture
Glycérine végétale 5ml ||Agent hydratant et protecteur cutané
Gel d’aloe vera (optionnel) 10 ml ||Apaisant naturel, hydratant

Huile essentielle (lavande, citron, 10 Parfum naturel et propriétés

etc.) gouttes |antiseptiques

)C(Saérlllfr::l:';)(Carpobole ougomme 0,5a1 g |Donne la consistance de gel
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C/ Protocole de fabrication :

1. Préparation du gel de base :
Disperser le gélifiant dans 1’eau distillée a température ambiante en agitant jusqu’a
formation d’un gel homogene.

2. Incorporation de I’éthanol :
Ajouter lentement 1’éthanol tout en mélangeant doucement afin d’éviter la formation
de bulles.

3. Ajout des agents hydratants :
Introduire la glycérine et, si souhaité, le gel d’aloe vera. Homogénéiser
soigneusement.

4. Parfumassions du gel :
Ajouter les gouttes d’huile essentielle et mélanger.

5. Conditionnement :

Verser le gel obtenu dans un flacon propre et désinfecté muni d’une pompe.

D/ Caractéristiques finales du produit :
o Aspect : Gel transparent a legerement opalescent
e Odeur : Fraiche et agréable selon I’huile essentielle utilisée
e pH : Légerement acide (5,5 - 6)
« Efficacité : Désinfection antimicrobienne > 99,9 % des germes (si éthanol > 70 %)

« Utilisation : Hygiéne des mains en I’absence d’eau

E/ Avantage de la formulation locale :
« Valorisation des déchets agroalimentaires
o Réduction des codts de production.

e Production d’un désinfectant naturel, local et écologique.

2/ Production d’alcool médical a base d’éthanol extrait
L’éthanol concentré obtenu par fermentation peut étre transformé aussi en alcool
médical, utilisé dans le domaine de la santé pour la désinfection de la peau, du matériel médical

ou des surfaces.
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A/ Objectif : Produire un alcool désinfectant & usage médical a partir d’une source locale et

renouvelable d’éthanol selon la Formule standard recommandée par ’OMS (pour 100 ml)
(Tableaulll.18).

Tableau 111.18: : Les étapes de préparation I’alcool médical.2

| Ingrédient | Quantité | Role |
|[Ethanol (96%) 83,3 ml |Agent antimicrobien principal |
[Peroxyde d’hydrogéne (3%) 14,17 ml |Elimination des spores bactériennes |

Glycérine (98%) 1,45 ml

Agent hydratant pour prévenir le
dessechement de la peau

[Eau distillée ou bouillie refroidie  |Jusqu’a 100 ml|Ajustement du volume total |

B/ Protocole de préparation :

1.
2.

Mesurer les ingrédients avec précision a I’aide de cylindre gradué ou balance.
Verser I’éthanol dans un récipient stérile. Dans notre, nous avons utilisé un distillat
dont le titre est ajusté a 70%, le volume utilisé est donc 94ml éthanol 70%.

Ajouter le peroxyde d’hydrogene, puis la glycérine, en mélangeant délicatement.
Bien homogénéiser la solution.

Laisser reposer 72 heures dans un récipient fermé a température ambiante pour
garantir la stérilisation.

Conditionner dans des flacons propres, stériles et opaques si possible.

C/ Utilisations de I’alcool médical :

Antiseptique cutané avant injection ou chirurgie.
Désinfection du matériel médical non critique (thermometres, stéthoscopes...).

Nettoyage des surfaces dans les environnements médicaux.

D/ Avantages de cette production locale :

Réduction de la dépendance aux importations.
Codt de production réduit.
Utilisation de ressources renouvelables et valorisation de déchets organiques.

Contribution a une approche durable en santé publique.

En plus de son utilisation dans la fabrication du gel désinfectant et de 1’alcool médical,

’éthanol extrait peut étre valorisé dans plusieurs domaines. Il peut servir a la production de
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biocarburants, a la fabrication de solvants écologiques, a 1’élaboration de produits cosmétiques
et de parfums, ainsi qu’a la formulation de désinfectants ménagers. Il trouve également une
place dans I’industrie pharmaceutique et agroalimentaire, en tant qu’excipient ou conservateur

naturel, selon les réglementations en vigueur.

111.5.2 Sous-produits : Expérience sur I'utilisation des biofertilisants issus des déchets
fermenteés

Dans le cadre de la valorisation des résidus alimentaires fermentés, deux types ont été
testés : type 01 liquide issu de fermentation de pomme de terre et de raisin, ainsi que type 02

solides.

1/ Méthodologie :
A/ Témoins :
Deux témoins ont été utilisés (sans biofertilisants) :
« Un pour la pomme de terre
« Un pour le raisin
Chaque pot contenait 1 kg de sol humide. Apres la plantation des graines de coriandre et
haricots, 75 ml d’eau ont ét¢ ajoutés pour I’arrosage. Cette opération a été répétée chaque 2

jour.

B/ Essais :

Application des biofertilisant liquides :

« Biofertilisant liquide de raisin (pour coriandre) :
Une dilution a été préparée (a raison de 10 ml de biofertilisant dans 1 litre d’eau, pH = 4).
Apres la plantation, 75 ml de cette dilution ont été ajoutés. Ensuite, un arrosage avec 75 ml
de la solution tous les 2 jours.

« Biofertilisant liquide de pomme de terre (pour haricots) :
Méme protocole : dilution, ajout de 75 ml de la solution apres plantation, puis arrosage a

I’eau claire tous les 2 jours.

Application des Biofertilisants solide (pour les deux plantes) :
Le Biofertilisant solide a été mélangé directement avec le sol avant la plantation, sans
arrosage particulier (avec de 1’eau seulement).
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Figure 111.62: Préparation des essais avec les Biofertilisants.

C/ Résultats attendus de I’application des biofertilisants issus de déchets fermentés :

L’utilisation des Biofertilisants liquides issus de la fermentation du raisin, ainsi que de

le Biofertilisant solide, vise a améliorer la croissance des plantes (coriandre et haricots) par

rapport aux témoins non traités.

Les résultats attendus sont les suivants :

Une meilleure germination des graines dans les pots traités avec les Biofertilisants
fermentés.

Une croissance plus rapide et plus vigoureuse des plantules.

Un développement foliaire plus dense dans les plants traités, particulierement avec
Biofertilisant liquide du raisin.

Une meilleure rétention d’humidité du sol dans les pots contenant le biofertilisan
solide.

Une différence visible entre les témoins et les plants traités, aprés 7 a 10 jours
d’expérimentation.

Une tolérance accrue au stress hydrique dans les plantes recevant un apport régulier

en Biofertilisant liquide.

Ces résultats permettront d’évaluer 1’efficacité des Biofertilisants alternatifs issus des

déchets organiques fermentés dans une approche durable, locale et ecologique. Résultats qui

restent a confirmer et a optimiser.

D/ Résultats Préliminaires :

Classement global des performances (du meilleur au moins bon) :

1. Biofertilisant solide du raisin sur les haricots
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2. Témoin sur les haricots (sans Biofertilisant)

3. Biofertilisant solide de raisin sur la coriandre

4. Témoin sur la coriandre (sans Biofertilisant)

5. Biofertilisant liquide de pomme de terre sur les haricots

6. Biofertilisant liquide de raisin sur la coriandre

Comparaison des performances avec les témoins :
* Témoin haricots vs. Essai - Biofertilisant solide de raisin (haricots)
Le Biofertilisant solide de raisin a donné les meilleurs résultats pour les haricots, avec
une croissance nettement supérieure au témoin en termes de hauteur des plants, densité

foliaire, et vigueur générale.

‘Solide raisin (haricots ) .
Temoin ( haricots )

Figure 111.63: Témoin haricots vs. Essai- Biofertilisant solide de raisin (haricots).

* Témoin haricots vs. Essai-Biofertilisant liquide de pomme de terre (haricots)
Les haricots traités avec le Biofertilisant liquide de pomme de terre ont présenté une
croissance inférieure au témoin. Ce résultat met en évidence une efficacité limitée de ce

Biofertilisant liquide pour les haricots.
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Biofertilisant liquide de

pomme de terre.

Figure 111.64: Témoin haricots vs. Biofertilisant liquide de pomme de terre (haricots).

* Témoin coriandre vs. Biofertilisant solide de raisin (coriandre)
La coriandre traitée avec Biofertilisant solide de raisin a affiché une croissance

supérieure au témoin, avec des plants plus vigoureux et un développement foliaire plus dense.

Figure 111.65: Témoin coriandre vs. Biofertilisant solide de raisin (coriandre).
* Témoin coriandre vs. Biofertilisant s liquide de raisin (coriandre)

L’utilisation de Biofertilisant liquide de raisin sur la coriandre a donné des résultats

inférieurs a ceux des témoins. Ce traitement semble donc moins adapté a cette plante.
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Temoin (coriandre)

Figure 111.66: Témoin coriandre vs. Biofertilisant liquide de raisin (coriandre)

E/ Conclusion :

Les résultats montrent une nette supériorité de biofertilisant solide de raisin par rapport
aux témoins et aux biofertilisants liquides, que ce soit pour les haricots ou la coriandre. A
I’inverse, les biofertilisants liquides ont montré une efficacité limitée, ne parvenant pas a

dépasser les performances des témoins.
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Conclusion générale

Les dechets organiques solides sont majoritairement issus de notre alimentation. Ils
sont de natures variables. Ils peuvent étres des épluchures de fruits (donc majoritairement
cellulosiques), des épluchures de légumes (de natures cellulosiques et amylacées), des dechets
de plats cuisinés (un mélange de toutes natures), des pates cuites ..... . Ces dechets sont soit des
rejets domestiques ou issus des gargotiers, des restaurants (privés, universitaires, hospitaliers,
Hotels...), ou des usines (fabrication des chips et des jus de fruits, biscuiterie,...). Les dechets
organiques liquides sont majoritairement des huiles alimentaires usagees. Elles sont issus aussi

des habitations, des restaurants et des usines de fabrication des chips.

La quantité de dechets que rejette l'activité alimentaire humaine est donc énorme.... Elle
cause un probleme de pollution croissant d'année en année. Ce qui nécessite leur incineration

et donc leur élimination ou de préférence une bonne strategie de valorisation.

La valorisation, objectif de notre projet, est un procédé de traitement des déchets qui
permet de reduire la pollution et de donner une deuxiéme vie a certains produits, ou d'obtenir
de nouveau produits de hautes valeurs ajoutées. Les dechets organiques solides peuvent étre
valorisés en BIOETHANOL et ses derivés. Les huiles alimentaires usagées sont valorisables

en differents produits, pricipalement le BIODIESEL, le glycerol, le savon et de les tensioactifs.

Ce travail porte sur la valorisation de 3 déchets : les huiles usagées, les déchets de
pommes de terre et le raisin, dans la production du BIODIESEL et du BIOETHANOL a
I’échelle laboratoire. Il faut signaler que ces déchets sont traités et convertis différemment selon
leurs compositions biochimiques, leurs natures (simples ou complexes), et selon le produit fini

a produire.

Aprés un preé-traitement (filtration, chauffage, adsorption) et une caractérisation, les
huiles usagées sont valorisées par transestérification dans les conditions optimales suivantes :
Température 50°C, Rapport massique (méthanol / huile) : ¥, durée : 2Heures), pourcentage
massique du KOH : 0,75%. Le produit fini est séparé par décantation, lavé, séché et caractérisé.
Les résultats montrent que I’huile traitée et purifiée par adsorption sur le marc de café aboutit

au meilleur rendement de la transestérification (93%). La mise a 1’échelle de 100g a 1kg et
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4Kg conserve le rendement de la réaction (91%) tout en ayant un produit identifié par
spectroscopie IR, d’une conformité convenable (d= 0,9 IA=1,12 mg KOH/g; IR=1.4567,
1S=170 mg KOH/g, point de congélation -1,1°C, viscosité=5,21 (mm?/s). Les productivités
annuelles prédites pour les échelles semi-pilote-50L et industrielle-1000L sont 15 m*/an et
300m*/an respectivement. La purification du Glycérol-sous-produit de cette chaine de
production-est en cours d’optimisation. Les huiles usagées grossiérement filtrées non purifiées

ont éteé aussi valorisées par saponification artisanale en produisant du savon.

La valorisation des déchets de pommes de terre est un process biologique mixte entre un
prétraitement physique : thermique a 130°C pendant 15min suivi d’un broyage, puis une
liqguéfaction de 2h aux alpha-amylases a pH6, 55°C, une saccharification de 3h-4h aux
glucoamylase a 60°C, pH4,4. Dans ces conditions, le pourcentage de saccharification est de
70% en milieu chargé (2Kg MF/L) et 100% en milieu peu chargé (1KgMF/L). La quantité
d’éthanol produite par 1Kg de MF en passant par le prétraitement physique, la liquéfaction et
la saccharification dans les conditions optimales et une fermentation & Température ambiante
avec 1% d’inoculum, dépend de plusieurs facteurs : du pourcentage d’amidon dans le déchet,
de la charge du milieu en déchet et de I’agitation pendant le prétraitement enzymatique, facteur
qui module directement le pourcentage de la saccharification. De méme, la productivité
annuelle est affectée avec les mémes parametres en ajoutant aussi la durée de la fermentation
qui module directement le nombre de cycle de production par année. L’extrapolation de nos
résultats obtenus a échelle laboratoire dans le cas d’une saccharification a 70% (en milieu
chargé) et un cycle de 4 jours avec 75 cycles par ans et pour un déchet de 6% d’amidon conduit
a une productivité a échelles semi-pilote -50L estimée de 270L/an et a échelle industrielle-
1000L de 5m®/an. Une productivité meilleure peut étre obtenue en milieu peu chargé, 100%
saccharifié et un cycle de 4 jours avec 75 cycles par ans et pour un déchet de 9% (308L/an
échelle 50 L et 6 m3/an échelle 1000L).

La valorisation des déchets de raisin est le process le plus agréable a exécuter : il s’agit
d’un déchet non complexe, non polymérisé formé principalement de sucres réducteurs (68,5%)
simples et directement fermentescibles. Le taux en sucres non réducteurs est de 31,5%, formés
principalement de saccharose accessible par la levure, car elle posséde I’invertase. Le jus déchet
de raisin ne nécessite donc aucun prétraitement sauf le broyage et la stérilisation avant

fermentation. De plus, il n’est donc pas nécessaire de faire une filtration, car, la fermentation
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est plus rentable lorsqu’il est sous sa forme brute (non filtrée), cependant, il est nécessaire
d’ajuster la concentration du jus aux environ de 150g/L en sucres totaux afin d’éviter 1’effet
osmotique inhibiteur. L’agitation -qui est un parametre consommateur d’énergie dans le
process- est éliminée afin de créer 1’anaérobiose dans le milieu. Ce qui rend le process plus
économique. Dans ces conditions opératoires si simples, la fermentation de 2Kg d’un broyat de
raisin dont la concentration est ajustée aux environs de 150 g/L en anaérobiose, sans agitation,
présente la plus grande production en éthanol (138 g) avec des rendements maximum : soient
62 g Ethanol/100g Sucres totaux, 69 g Ethanol/Kg Matiere fraiche équivalent & 88ml
Ethanol/Kg de Matiére fraiche. La mise a ’échelle de 2Kg a 10 Kg conserve bien le méme
rendement. L’extrapolation de nos résultats obtenus a échelle laboratoire dans les conditions
optimales anaérobies avec un cycle de 4 jours et 75 cycles par ans conduit a une productivité a

échelles semi-pilote -50L estimée de 362 L/an et & échelle industrielle-1000L de 6,5m?/an.

En conclusion, le process est fonctionnel, les deux principaux produits (BIOETHANOL
et BIODIESEL) sont fabriques :
+ Pour le BIOETHANOL :
¢ Une productivité moyenne est estimée de 307L/an a échelle semi-pilote-50L et
6m%an a I’échelle industrielle 1000L, en considérant une seule chaine de
production commune aux 2lignes.
e Une productivité additionnelle estimée de de 615L/an a échelle semi-pilote-
50L et 12,3 m%an a I’échelle industrielle 1000L, en considérant 2 chaines de
production pour les 2 lignes (1 chaine /ligne)
+ Pour le BIODIESEL: La production est plus prometteuse par rapport au
BIOETHANOL : Les productivités annuelles prédites pour les échelles semi-pilote-50L
et industrielle-1000L sont 15 m®/an et 300m?®/an.

Enfin et pour bien cl6turé le projet; En plus savon, un deuxiéme produit issu de la
valorisation des huiles usagées, quelques produits dérivés (gel hydro alcoolique et alcool
chirurgical) sont aussi fabriqueés. Les sous-produits de la filiere ETHANOL sont principalement
les biofertilisants qui sont en cours d’étude et les résultats préliminaires sont encourageants.
Sans oublier le glycérol brut dont le processus de purification est en cours d’étude. La porte

aux perspectives est donc ouverte.
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ANNEXES



Annexe 01
Préparation des solutions
1) Solution d’amidon :

Pour avoir une solution d’amidon d’une concentration donné, il faut
suivre les étapes suivantes :
o Peser la masse d’amidon sec (poudre) versé dans 10ml d’eau distillée, bouillir en

mélangeant.

o Jeter ensuite ce mélange chaud dans 80 ml d’eau froid en remuant vivement.

o Remettez dans une fiole et ajuster le volume a 100 ml.

2) La solution d’HCI (0.1N) :
Pour préparer une solution de (0.1N) d’un volume VT, réaliser une

dilution a partir d’une Solution mére pure (12N) selon la loi de dilution NmVm=Nf Vf

3) La solution de stockage (0.1N) :
o Dissoudre 3.17g d’idoine (I12) et 10g da K1 dans une fiole de 250ml.
o Ajouter un petit volume d’eau distillée et mélanger jusqu’a la dissolution totale.
o Ajuster le volume a 250ml par 1’eau distillée.

o Conserver la solution préparée dans un flacon en verre fumé sombre bien fermé.

4) La solution de dosage (0.001N) :
o Diluer 1ml de solution de stockage a 100 ml avec 1’eau distillée (Dilution 1/100).

o Conserver la solution de dosage dans un flacon en verre fumé sombre bien fermé.

5) La solution de tampon de (0.012N) pH (5.6-6) :
o Préparer deux solutions meres :
> KH:PO:24272 g/L
> K.HPO:434.8 g/L
Mélanger :
o 87,7 mL de KH2PO4
o 12,3 mL de K-HPO.

o

o Compléter a 200 mL avec de I’eau distillée
o Pour préparer 2 L, multiplier les volumes par 10 : 877 mL + 123 mL, compléter a 2L.
6) solution d'idoine (0.05 N) :



Diluer 1ml de solution de stockage a 2ml avec I’eau distillée (Dilution 1/2).

7) solution de Noah (IN) :
o Dissoudre 1g d’hydroxyde de sodium dans une fiole de 25 ml.

o Ajuster le volume a 25ml par I'eau distillée.

8) Solution de NaOH (0.01N) :
Diluer 0.1ml de solution d’hydroxyde de sodium (1N) avec I'eau distillée a V final=10ml

(Dilution 0.1/10 cad 1/100).

9) Solution de phénolphtaléine :
o Dissoudre 0.1g de phénolphtaléine avec 80ml d'éthanol (96%) dans une fiole de 100ml.

o Ajuster le volume a 100 ml par I'eau distillée.

10) solution DNS :

Sol A dans un bécher :
» 20 ml dH2od et 1,6 g de Noah bien dissoudre
» 1gde DNS

a) SolB
> 60 ml de H20D
» 30 g de traitre double de Na et K

Dans une fiole de 100 ml verser la solution B dans A (Sol A dans la fiole), ajuster a 100 ml.

11) Solution de Phénol 5% :

[1 Peser exactement 5 g de phénol cristallisé (CsHsOH) a I’aide d’une balance analytique.
[J Dissoudre doucement le phénol dans environ 70 mL d’eau distillée sous agitation (dans
une hotte si possible, car les vapeurs de phénol sont toxiques).

[] Transvaser la solution dans une fiole jaugée de 100 mL.

1 Compléter avec de 1’eau distillée jusqu’au trait de jauge.

[1 Homogénéiser bien la solution



Annexe 02

1/ Dosage des sucres totaux par la méthode de Dubois :

1. A partir d’'une solution mere de glucose de 1 g/l, préparer une gamme d’étalonnage
allant de 0.01 g/l 2 0.4 g/I,
Prélever 0,5 ml de chaque solution étalon et le mettre dans un tube a essai,
Ajouter 0,5 ml de phénol (5%) et 2,5 ml d’acide sulfurique pure,
Placer le tube a essai dans un bain-marie & 100°C pendant 5 minutes.
Refroidir rapidement le tube sous un jet d'eau froide.

Laisser le tube a 1’obscurité pendant 30 minutes a température ambiante.

N oo g s~ WD

Mesurer I'absorbance du mélange a une longueur d'onde de 490 nm contre le blanc eau

distillée. La courbe d’étalonnage (DO en fonction de la concentration en sucre) est

représentée sur la figure 111.67

8. Les surnageants des prélevements sont dilués puis dosés en suivant le méme protocole
que celui de la courbe d’étalonnage.

9. Utiliser la courbe d'étalonnage pour calculer la concentration des prélevements en

sucres, en tenant compte du facteur de dilution.

3,5
y = 7,4356x
3 . R*=091

2,5

1,5

DO a 490 nm
°

0,5

0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5
Concentration en Glucose (g/L)

Figure 111.67: Courbe d’étalonnage destinée au dosage des sucres totaux par la méthode
de Dubois.

2/ Dosage des sucres réducteurs par la méthode de DNS :
Principe : Le DNS (acide 3,5-dinitrosalicylique) réagit avec les sucres réducteurs pour former
un composé coloré (rouge orangé), dont 1’intensité est proportionnelle a la concentration en

sucre, mesurée a 540 nm par spectrophotometre.



Protocole :

Préparation de la gamme étalon :

- Préparer des tubes avec 0,1 ;0,2 ;0,4; 0,6 ; 0,8 ; 1,0 g/L de solution standard de glucose.
- Ajouter 1 ml de chaque solution dans un tube.

Ajout de DNS :

-Ajouter 1 ml de reactif DNS dans chaque tube.

Chauffage :

-Chauffer les tubes dans un bain-marie bouillant pendant 5 minutes.

- Boucher les tubes pour éviter 1’évaporation.

Refroidissement :

-Refroidir les tubes dans de I’eau a 4 °C pendant 5 minutes.

Ajout d’eau distillée :

-Compléter avec 8 mL d’eau distillée dans chaque tube.

Lecture de la densité optique :

-Mesurer la DO a 540 nm contre un blanc (DNS + H20) pour 1’auto-zéro.

0,8
0,7 L4
0,6

y =0,6783x
0,5 R? = 0,9909

DO a 540nm
o
D
®

0,3
0,2

0,1 e

0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2
Concentration en Glucose (g/L)

Figure 111.68: Courbe d’étalonnage destinée au dosage des sucres réducteurs par la
méthode de DNS.

3/ Dosage du Glucose :
Préparer une solution mére de 109/l de glucose.
o Faire une gamme des dilutions allant de 1 a 5g/I a partir de la solution meére.



o Faire un dosage de 1 ml de réactif « QCA » +10 ul de chaque dilution.

o Mesurer I’absorbance a 505nm apres une incubation a I’abri de la lumiére pendant 25min a

température ambiante ou 10min a 37 °C.
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Figure 111.69 : Courbe d’étalonnage destinée au dosage de glucose par
spectrophotomeétrie.

4/ Dosage de I’amidon :

Préparer une solution d’amidon meére de 10g /1.

o Faire une gamme de dilutions allant de 0.2 a2 g/l en utilisant du HCI (0.1N).
o Faire un Dosage de 1ml de mélange avec 2.4ml d’iodine (0.001N).

o Mesurer I’absorbance a 620nm apres une incubation a 1’abri de lumiére pendant 15 min.
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Figure 111.70: Courbe d’étalonnage destinée au dosage de I’amidon par
spectrophotométrie.

5/ Dosage de I’éthanol :

o A partir d’un éthanol pur, préparer des solutions d’éthanol de titres massiques allant de 10%
a 70% (w/w, g/100g) cad de 0,1 g/g a 0,7g/g.

o Mesurer I’indice de réfraction de chaque solution en utilisant un refractometre.

o Tracez la courbe IR en fonction du titre massique.

y =0,0469x + 1,3366

1,375
R?=0,9352
1,37 .

135 | e
1,36 -
1,355 o
135 | e
1345 | _.-®T
1,34
1,335
1,33

Ve

Indice de refraction (IR)
®

0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8
CEthanol (g/g)

Figure 111.71: Courbe d’étalonnage destinée au dosage de I’éthanol par mesure de
P’indice de réfraction.



6/ Tables de conversion densité- concentration en sucres totaux pour les Jus de raisin :
Table 1: https://laffort.com/wp-content/uploads/Table Convertisseur v2.pdf

Table de correspondance* des différentes échelles de
mesure de la concentration en sucres des molits

an Densité o[:iﬁ:e ;:Igm"i S(l;;cﬁs 1683g/L 1gl 18gl
32,0 11389 138,9 17,596 3345 19,88 19,68 18,58
31,8 11379 1379 17,488 3321 19,73 19,54 18,45
31,6 11369 136,9 17380 : 3296 : 19,58 : 19,39 18,31
3.4 11359 1359 17,271 3272 19,44 19,25 1818
31,2 11350 135,0 17,163 3247 19,29 19,10 18,04
31,0 11340 1340 17,054 ! 3223 ! 19,15 . 18,96 1791
30,8 11330 1330 16,946 3198 19,00 18,81 1777
30,6 11321 1321 16,837 3174 18,86 18,67 1763
30,4 11311 1311 16,729 : 3150 : 18,72 . 1853 1750
30,2 11302 1302 16,620 3126 18,57 18,39 17.37
30,0 11292 1292 16,512 310, 18,43 18,24 1723
298 11282 128,2 16,403 ! 3071 ! 18,25 ! 18,06 17,06
296 11273 1273 16,295 3047 1810 1792 16,93
29,4 11263 126,3 16,186 3023 17.96 1778 16,79
29,2 11254 125,4 16,077 : 2999 . 17,82 _ 17,64 16,66
29,0 11244 124.4 15,969 2975 17,68 17,50 16,53
288 11235 1235 15,860 295 7 1757 17,39 16,43
28,6 11225 122,5 15,751 ! 2935 ! 17,44 _ 17,26 16,31
28,4 11216 1216 15,643 2927 17,39 17,22 16,26
28,2 11206 120,06 15,534 2897 17.21 17,04 16,09
28,0 1197 a7 15,425 : 2873 : 17,07 : 16,90 15,96
278 11187 ne;7 15,316 2849 16,93 16,76 15,83
276 1178 78 15,208 2825 16,79 16,62 15,69
274 11168 16,8 15,099 ! 2801 ! 16,64 . 16,48 15,56
272 11159 1159 14,990 2778 16,51 16,34 15,43
270 11150 15,0 14,881 2748 16,33 16,16 15,27
26,8 11140 14,0 14,772 : 2724 : 16,19 . 16,02 15,13
26,6 11131 1131 14,663 2712 1611 15,95 15,07
26,4 122 nz2.2 14,554 2677 15,91 15,75 14,87
26,2 1112 1m.2 14,445 ! 2653 ! 15,76 _ 15,61 14,74
26,0 11103 1103 14,337 263,0 15,63 15,47 14,61
25,8 11094 109.4 14,228 260,0 15,45 15,29 14,44
25,6 11084 108,4 14119 : 258.8 . 15,38 _ 15,22 14,38
25,4 11075 1075 14,010 256.5 15,24 15,09 14,25
252 11066 106.6 13,901 2553 1517 15,02 1418
25,0 1,057 105,7 13,791 ! 253,0 ! 15,03 _ 14,88 14,06
24,8 11047 104,7 13,682 2501 14,86 14,71 13,89
24,6 11038 1038 13,573 2477 14,72 14,57 13,76
24 4 11029 1029 13,464 : 244 8 : 14,55 : 14,40 13,60
24,2 11020 102,0 13,355 2425 14,41 14,26 13,47

* Cas concentrations sont approximatives dues a la composition des molits. Valeurs powr unemesure a 20°C.


https://laffort.com/wp-content/uploads/Table_Convertisseur_v2.pdf

Brix

24,0
238
23,6
234
23,2
23,0
228
22,6
224
22,2
22,0
218
216
214
21,2
21,0
20,8
20,6
20,4
20,2
20,0
19,8
19,6
19,4
19,2
19,0
18,8
18,6
18,4
18,2
18,0
17,8
176
17.4
172
17,0
16,8
16,6
16,4
16,2
16,0
158

Densité

11011
11001
1,0092
1,0083
1,0074
1,0965
1,0956
1,0047
1,0938
1,0929
1,0920
1,001
1,0901
1,0892
1,0884
1,0875
1,0866
1,0857
1,0848
1,0839
1,0830
1,0821
1,0812
1,0803
1,0794
1,0785
1,0777
1,0768
1,0759
1,0750
1,0741
1,0733
1,0724
1,0715
1,0706
1,0608
1,0689
1,0680
1,0672
1,0663
1,0654
1,0646

Degre
Oechslé
1011
1001
99,2
98,3
97,4
96,5
956
94,7
938
92,9
92,0
911
90,1
89,2
88,4
875
86,6
857
848
83,9
83,0
821
21,2
80,3
79,4
78,5
777
76,8
75,9
75,0
7471
73,3
72.4
715
70,6
69,8
68,9
68,0
672
66,3
65,4
64,6

13,246
13137
13,028
12,918
12,800
12,700
12,591
12,481
12,372
12,263
12,153
12,044
11,935
11,825
11,716
11,606
11,497
11,387
11,278
11168
11,059
10,949
10,839
10,730
10,620
10,511
10,401
10,291
10,81
10,072
9,962
9,852
9,742
9,633
9,523
9,413
9,303
9193
9,083
8,973
8,863
8,753

Sucres
(g/L)
2401
2378
2355
2326
230,3
2285
226,2
2251
222.8
2205
2176
2153
2124
2101
2078
2067
2027
2021
199,8
1976
1953
1919
190,2
1874
186,2
1835
1823
1801
1772
175,0
172,2
169,4
1683
166,0
164,9
162,2
1593
1571
1544
151,6
150,5
1482

16,83 g/L

14,27
1413
13,99
13,82
13,68
13,58
13,44
13,37
13,24
13,10
12,93
12,79
12,62
12,48
12,35
12,28
12,04
12,01
11,87
n,74
11,60
11,40
11,30
1113
11,06
10,90
10,83
10,70
10,53
10,40
10,23
10,07
10,00
9,86
9,80
9,63
9,47
9,33
917
9,01
8,04
8,81

17 g/L

1412
13,99
13,85
13,68
13,54
13,44
13,31
13,24
1301
12,97
12,80
12,66
12,49
12,36
12,22
1216
11,92
11,89
11,75
11,62
11,49
11,29
11,19

1,02
10,95
10,79
10,72
10,59
10,42
10,29
1013
9,96

9,90

9,76

8,70

9,54

9,37

9,24

9,08

8,92

8,85

8,72

18g/L
13,34
13,21
13,08
12,92
12,79
12,69
12,57
12,51
12,38
12,25
12,09
11,96
1,80
11,67
11,54
11,48
11,26
1,23
11,10
10,98
10,85
10,66
10,57
10,41
10,34
1019
1013
10,00
9,84
9,72
9,56
9,41
9,35
9,22
916
9,01
8,85
8.73
858
8,42
836
8.23

* Ces concentrations sont approximatives duesa la composition des modits. Valeurs pour une mesure a 20°C.



Brix

15,6
15,4
15,2
15,0
14,8
14,6
14,4
14,2
14,0
13,8
136
13,4
132
13,0
12,8
12,6
12,4
12,2
12,0
11,8
11,6
11,4
n.2
11,0
10,8
10,6
10,4
10,2
10,0
9,8

9,6

9,4

9,2

9,0

8,8

8,6

8.4
8.2

8,0

78

76

74

Densité
1,0637
1,0628
1,0620
1,0611
1,0603
1,0594
1,0586
1,0577
1,0568
1,0560
1,055
1,0543
1,0534
1,0526
1,0518
1,0509
1,0501
1,0492
1,0484
1,0475
1,0467
1,0459
1,0450
1,0442
1,0434
1,0425
1,0417
1,0409
1,0400
1,0392
1,0384
1,0376
1,0367
1,0359
1,0351
1,0343
1,0334
1,0326
1,0318
1,0310
1,0302
1,0204

Degré
Oechslé
637
62,8
62,0
61,1
60,3
594
58,6

8,643
8,533
8,423
8,313
8,203
8,093
7,983
7873
7,763
7652
7542
7432
7322
721
7101
6,991
6,880
6,770
6,660
6,549
6,439
6,329
6,218
6,108
5,997
5,887
5,776
5,666
5,555
5,444
5334
5,223
5112
5,002
4,891
4780
4,670
4559
4,448
4337
4,226
4116

Sucres
(g/)
1471
1444
141,6
1389
1372
135,0
1328
131,2
129,0
126,3
1236
1218
119,2
176
116,0
13,2
1,0
108 4
106,8
1041
103,3
1003
981
95,0
83,4
913
89,6
B7.8
84,9
82,2

16,83 g/L

8,74
8,58
8,41
8,25
8,15
8.02
7,89
7,79
766
750
734
7,24
7,08
6,99
6,89
6,73
6,60
6,44
6,35
618
614
5,96
5,83
5,64
5,55
5,42
5,32
5,22
5,04
488

1étrique Potentiel en

17glL
8,65
8,49
8,33
817
8,07
7.94
781
771
759
743
727
717
7,01
6,02
6,82
6,66
6,53
6,38
6,28
6,12
6,08
5,90
5,77
5,59
5,49
5,37
5,27
516
4,99
484

nt

n alcool

18 g/L

817
8,02
787
771
762
750
738
729
717
702
6,86
6,77
6,62
6,53
6,44
6,29
617
6,02
5,93
5,78
5,74
557
5,45
5,28
519
5,07
4,98
488
471
457

* "ot fancantratiang cant annrovimativec duac A la comnncitinn dac maiite Valanre noner e macire 3 20°0



Brix

72
7.0
6,8
6.6
6,4
6.2
6,0
5.8
5.6
5,4
52
5.0
48
46
44
42
4,0
3.8
36
34
32
3.0
2,8
2.6
2,4
2.2
2,0
1,8
16
14
12
1,0
0,8
0.6
0.4
0.2

0,0

Densité
1,0285
1,0277
1,0269
1,0261
1,0253
1,0245
1,0237
1,0229
1,0221
1,0213
1,0205
1,0197
1,0189
1,0181
1,0173
1,0165
1,0157
1,0149
1,0141
10133
1,0125
1,017
1,0109
1,0101
1,0094
1,0086
1,0078
1,0070
1,0062
1,0054
1,0047
1,0039
1,0031
1,0023
1,0015
1,0008
1,0000

Degre
Oeschlé
28,5
277
26,9
26,1
25,3
245
237
229
221
213
20,5
19,7
18,9
181
173
16,5
157
149
14]
133
12,5
n,7
10,9
10,1
9.4
8.6
78
70
6,2
54
47
39
31
23
15
08
0,0

Baumé sucres
(g/)
4,005
3,894
3,783
3,672
3,561
3,450
3,339
3,228
3Nz
3,006
2,895
2,784
2,673
2,562
2,451
2,339
2,228
207
2,006
1,894
1,783
1,672
1,561
1,449
1,338
1227
1,115
1,004
0,892
0,781
0,669
0,558
0,446
0,335
0223
onz
0,000

D

LAFFORT

16,83 g/L 17 g/L 18 g/L

Sources:

Brix Traité d'cenclogie Tome 1, Ed 7, p374. Densité OV Recueil
des meth. Internationales d'analyse des vins et des modts Ed.
2018. Degré Oeschlé Traité d'cenologie Tome 1, Ed 7, p374.
Baumé Traité d'cenologie Tome 1, Ed 7, p374. Sucres (g/fL) OV
Recueil des meth. Intemationales d'analyse des vins et des
maits Ed. 2018,

C561611-33072 BORDEAUX CEDEX — TélL: +33 (0)5 56 86 53 04 — wwwi laffort.com

*Ces concentrations sont approximatives dues 3 [a compaosition des molts. Valeurs pour une mesure 4 20°C.



Table 2 :
https://soussac.oenocentres.com/files/2015/06/Table-Degr% C3%A9-probable.pdf

@ DEGRE PROBABILE EN FONCTION

o2no DE LA DENSITE A 20°C

Les degrés probables notés sur les Rapports d'analyse du laboratoire
sont calculés a 16.83 - Table 1

Rosé

Densite | Sucre et 16.83 Rouge | rstracto || Densité | Sucre Rgliisr 16.83 Rouge |réfracts
a20°C gl Blanc ' 17 17,5 | & 20°C g/l 1:55 ' 17 17,5

16,5
1046 102,0 | 6,2 6,1 6,0 58 1084 | 1970 | 11,9 11,7 1.6 | 11,3
1047 1045 | 6,3 6,2 6,1 6,0 1085 | 1995 | 121 11,9 1.7 | 11,4
1048 1070 | 6,5 6.4 6,3 6,1 1086 | 2020 | 12,2 12,0 1.9 | 11,5
1049 109,25 | B,6 6,5 6.4 6,3 1087 | 2045 | 124 12,2 12,0 1,7
1050 112,0 | 6,8 6,7 6,6 6.4 1088 | 2070 | 12,5 12,3 12,2 11,8
1051 114,5 | 6,9 6,8 6,7 6,5 1089 | 2095 | 12,7 12,4 12,3 | 12,0
1052 M7r0| 7.1 7,0 6,9 6,7 1080 | 2120 | 12,8 12,6 12,5 | 12,1
1053 1195 | 7.2 7.1 7,0 6,8 1091 | 2145 | 13.0 12,7 12,6 | 12,3
10584 | 1220 | 7.4 7.2 7.2 7,0 1082 | 217.0 | 13.2 12,9 12,8 12,4
1055 | 1245 | 7.5 7.4 7.3 7.1 1093 | 2195 | 13,3 13,0 12,9 | 12,5
1056 1270 | 7.7 7.5 7.5 7.3 1094 | 2220 | 13,5 13,2 13.1 12,7
1057 1295 | 7.8 7.7 7.6 7.4 1095 | 2245 | 136 13,3 13,2 12,8
1058 132,0 | 8,0 T8 7.8 7.5 1096 | 227.0 | 13.8 13,5 13,4 | 13,0
1059 1345 | 82 8,0 79 7.7 1097 | 2295 | 13.9 13,6 13,5 | 13,1
1060 137,0 | 83 8,1 8,1 7.8 1098 | 2320 | 141 13,8 13,6 | 13,3
1061 1395 | 85 8,3 8,2 8,0 1099 | 2345 | 14,2 13,9 13,8 13.4
1062 1420 | 8,6 8.4 8.4 8,1 1100 | 2370 | 14,4 14,1 13,9 | 13,5
1063 1445 | 8.8 8,6 8,5 8,3 1101 | 2395 | 14,5 14,2 14,1 13,7
1084 | 1470 | 89 8,7 8,6 8.4 1102 | 2420 | 14,7 14,4 14,2 13,8
1065 | 1495 | 9.1 8,9 8,8 8,5 1103 | 2445 | 14,8 14,5 14,4 | 14,0
1066 152,0 | 9,2 9,0 89 8,7 1104 | 2470 | 15,0 14,7 14,5 | 141
1067 154,5| 94 9,2 9,1 8,8 1105 | 2495 | 15.1 14,8 14,7 | 14,3
1068 157,0 | 9,5 9,3 9,2 9,0 1106 | 2520 | 15,3 15,0 14,8 14,4
1069 199,52 | 9,7 9,5 9.4 9,1 1107 | 2545 | 15,4 15,1 15,0 14,5
1070 162,0 | 9,8 9,6 9,5 9,3 1108 | 2570 | 15,6 15,3 15,1 14,7
1071 164,5 | 10,0 9,8 9.7 9.4 1109 | 2595 | 15,7 15,4 15,3 | 14,8
1072 167,0 | 101 9.9 9,8 9,5 1110 | 2620 | 15,9 15,6 154 | 15,0
1073 169,5 | 10,3 10,1 | 10,0 9,7 1111 | 2645 | 16,0 15,7 15,6 | 15,1
1074 | 172,0 | 104 10,2 | 10,1 9,8 1112 | 2670 | 16,2 15,9 15,7 | 15,3
1075 | 1745 | 10,6 10,4 | 10,2 | 10.0 1113 | 269.5 | 16,3 16,0 15,9 | 154
1076 177,0 | 10,7 10,5 | 10,4 | 10.1 1114 | 2720 | 16,5 16,2 16,0 15,5
1077 179,5 | 10,9 10,7 | 10,6 | 10.3 1115 | 2745 | 16,6 16,3 16,1 15,7
1078 182,0 | 11,0 10,8 | 10,7 | 10,4 | 1116 | 277.0 | 16.8 16,5 16,3 | 15,8
1079 1845 | 11,2 11,0 | 10,9 | 10,5 | 1117 | 2795 | 16,9 16,6 16,4 | 16,0
1080 1870 | 11,3 11,1 | 11,0 | 10,7 1118 | 2820 | 171 16,8 16,6 | 16,1
1081 189,95 | 11,5 1,3 | 11,1 | 10,8 1119 | 2845 | 17.2 16,9 16,7 | 16,3
1082 192,0 | 11,6 11,4 | 11,2 | 11.0 1120 | 287,0 | 17.4 17,1 16,9 | 16,4
1083 1945 | 11,8 11,6 | 11,4 | 111

Chague année, la détermination du degré alcoolique probable n'est pas chose aisée.

Il fawt savoir que les levures fermentent de 16 & 19g de sucre par litre pour fournir 1° d*alcool et qu'il existe actuellement aucun
maoyen de prévair avec certitude le rendement sucre-alcool.

De plus, I"'emploi du levurage augmente le rendement en alcool.

01/09/18
www.soussac.oenocentres.com
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