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Introduction

Le palmier dattier (Phoenix dactylifera L.), est une monocotylédone thermophile vivace
bien adaptée aux climats arides et semi-arides. Il est la plaque tournante de I'écosysteme
oasien car il assure un microclimat propice au developpement du maraichage en pleine terre.
Outre les fameux et délicieux fruits « dattes » qui représentent une source économique
importante, le palmier dattier fournit également de nombreux produits aux propriétés
alimentaires et thérapeutiques, comme le pollen, les fleurs, les feuilles et les graines
(Hannachi et al., 1998).

Les dattes peuvent étre consommeées directement ou utilisées comme matiere premiére
pour fabriquer de nombreux produits, notamment du sucre liquide, les pates de dattes, les jus,

les sirops, la confiserie, I’alcool, le vinaigre, la farine de datte, I’huile de palmier dattier.

Toutes les parties du palmier peuvent étre recupérees pour faire de I'artisanat. Les troncs
et les palmes sont utilises pour fabriquer des gourdes, des bibelots et des récipients, les troncs
sont utilisés pour décorer et fabriquer des toits, les palmes sont vendus sous deux formes
différentes selon l'utilisation : les palmes séches sont également utilisés pour les coussins
et les lits traditionnels. Les draps humides sont utilisés pour les chapeaux et les petites
serviettes pour le pain; les branches sont utilisées pour les meubles tels que les lits et les
coussins, les feuilles séches pour les brise-vent, l'alimentation du bétail, les lits et les toits.
Les noyaux et les résidus de dattes sont utilisés dans I'alimentation du bétail (Sidi ahmed et
Manon, 2018).

Ces dernieres années, le matériau caractéristique des déchets de palmier dattier a été un
domaine de recherche clé, l'objectif principal est de transformer et d'extraire ces matériaux
pour protéger I'environnement et la santé publique et d'améliorer les propriétés mecaniques et

physiques des matériaux recyclables ou des matériaux biodégradables.

Parmi ces substances figurent les fibres végétales qui sont composes d'une couche de
microfibres de la cellulose partiellement cristallines. Cette derniére est recouverte d'une
matrice de polysaccharides amorphes (I’hémicellulose et la pectine) liés par des liaisons

hydrogene et des liaisons covalentes avec la lignine (Mohammad, 2007).
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Le but de cette étude était d'examiner les différentes méthodes d'extraction de la
cellulose de différentes parties du palmier dattier et de comprendre la meilleure fagon de

I'extraire.

Dans notre travail, nous examinerons plusieurs faits saillants. Pour présenter cette étude,

elle a éte divisée en quatre chapitres :

> Dans le premier chapitre, nous fournirons des informations générales, la systématique,
la botanique, l'origine, I'histoire, I'écologie, la répartition géographique et les produits et sous-
produits du palmier dattier.

> Le deuxiéme chapitre porte sur le bois du palmier dattier, ou l'on distingue la
description du bois, les fibres végétales du palmier dattier, la composition chimique du bois,
et les usages du bois de palmier dattier.

> Le troisieme chapitre est la partie du matériel est méthodes d'extraction de la
cellulose.

» Le quatrieme chapitre qui comprend les résultats et la discussion.

» Enfin, une conclusion générale résumant les principaux resultats de I'analyse et les

perspectives de ce travail.
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Chapitre 1 : Généralités sur le palmier dattier

1.1.  Systématique

Le palmier dattier est une plante monocotylédone, monoique, le palmier male est
«appele DOKKARS», et le palmier femelle est «appelé NAKHIL». Le genre Phoenix
comprend 12 espéces, et I'espéce dactylifera L. se distingue des autres especes du méme genre
par son long tronc élancé et ses feuilles blanches (Alaoui, 2005 ; Peyron, 2000).

Selon (Djoudi, 2018), le palmier dattier est classé comme suit :

Embranchement ..., Phanérogames.
Sous-embranchement.............cocevevennieninninnnn, Angiospermes.

ClaSS....eieie et Monocotylédones.
GIOUPE. ... ettt s Phoenocoides.
FamMIlle.. ..o Palmae
Sous-famille.........ccooovvevieiiiiccee e Coryphoideae

GEINME.....ectiiiete et Phoenix

ESPECE. ..o Phoenix dactylifera L.

1.2. Botanique

Selon Shiai (2011), le palmier dattier se constitue principalement de 10 parties figurel
a savoir:

-Palmes : sont est les feuilles du palmier constituées d'un axe le long duquel les folioles
sont déposées. Elles mesurent de 4 a 7 métres de long. Les feuilles plus dgées peuvent rester
sur la tige pendant des mois voir des années avant de tomber. L'ensemble des feuilles au
sommet de la tige s'appelle la couronne, il peut mesurer de 6 a 10 metres de large.

-Jeune palme : elle est enroulée pendant toute sa croissance comme les brins d’herbe ou
les feuilles de bambous.

-Régimes de dattes : un régime de dattes (ou spéculum) est la partie qui supporte le fruit
d'un palmier. Il est attaché au palmier par un arbre si solide qu'il faut le scier pour le
décrocher. 1l peut contenir plus de 1000 fruits et le palmier doit avoir au moins 7 ans pour
produire des dattes.

-Dattes : ces fruits sont des baies ovales, de 3 cm de long. Une pulpe trés sucrée entoure

les graines. Récoltées a lI'automne, la couleur varie du rouge vif au jaune vif selon les variétés.
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- Gourmand : est une branche secondaire qui se développe sur la branche principale
d’une plante.

-Stipe : il rappelle le tronc des arbres mais est en fait composé de fibres végétales des
anciennes feuilles. Son diamétre peut varier légerement selon les conditions climatiques.

- Cicatrices annulaires : ces cicatrices annulaires correspondent au point d’attache de la
feuille ancienne une fois le pétiole (support de la feuille) tombé. Elles permettent au grimpeur
de s’y accrocher pour atteindre les dattes.

-Rejet : est une jeune pousse du végétal, qu’il est possible de planter pour obtenir un
nouveau palmier. Celui-ci sera choisi par I’homme parmi une sélection des meilleurs
palmiers.

-Bulbe : se situant a la base du stipe, le bulbe constitue la réserve du palmier. De la part
le systéme racinaire d’ou €mergent les racines primaires courtes de moins d’un métre, et
longues de plus de 20 métres.

-Racines : elles sont nombreuses et profondes jusqu’a 20 metres, elles sont capables

d’aspirer des centaines de litres d’eau par jour.

Figure 1 : Différents composants du palmier dattier (Sbiai, 2011).

1.3. Origine

Selon de Minier (1973), l'ascendance du palmier dattier est inconnue. Parce que la
forme du palmier dattier est similaire a celle du pin sycomore et du canari phénix. Ces deux
especes sont apparentées au palmier dattier. D'ou I'hypothése d'ancétres possibles des

palmiers dattiers par ces deux espéces ou leurs hybrides.
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Plusieurs régions ont été supposées étre des centres d'origine possibles pour cette plante.
Parmi ces régions, la péninsule arabique (est un croissant fertile), perse et iles Canaries.

On pense que le palmier dattier cultivé est venu de Phoenix et existe toujours prés de
son aire de répartition d'origine (Asie du Sud-Ouest ou Afrique du Nord-Est). D'autres
suggérent qu'il pourrait provenir d'une ou plusieurs formes sauvages réparties dans sa région

de dispersion actuelle et converties plus ou moins en formes cultivées.

1.4, Historique

Le palmier est apparu au second Jurassique moyen, tandis que le phénix n'est apparu
qu'a I'Eocéne tertiaire (Munier, 1974). Les dattes étaient connues, cultivées et vendues quatre
mille ans avant le prophete Mahomet (Matallah, 1970). Il a été introduit sur la cOte Est de
I'Afrique par les Arabes au début du XVle siécle (Idder, 1992). Des le début du 19e siécle, un
petit nombre de palmiers dattiers étaient cultivés au Pérou, en Argentine, en Afrique du Sud,
au Mexique et en Australie. Aux Etats-Unis, la Californie a également récemment créé des
plantations (Nedjar 1991 in Ei-nadjar, 1998), importées d'Algérie, d'lrak et d'Egypte entre
1911 et 1922 (Nixon, 1966).

1.5. Ecologie

Les palmiers dattiers ont besoin d'environnements spécifiques pour leur développement,
notamment la maturation des fruits (Girard, 1962).

Selon de Gilles (2000), les palmiers dattiers nécessitent :

-De la température : Les palmiers dattiers sont une espece thermophile.

-De la lumiere : Le palmier dattier est une plante qui aime le soleil.

-D’humidité : Le palmier dattier est une espéce tres sensible a I'humidité de l'air lors de
la fructification et de la floraison.

-Du sol : Les palmiers dattiers se comportent differemment selon le type de plantation.

-De I’eau : Les palmiers peuvent vivre dans des conditions séches, a condition que les
besoins en eau des racines soient satisfaisants. L'approvisionnement en eau doit étre suffisant
pour couvrir tous les besoins du palmier dattier afin de compenser les pertes dues a

I'évaporation a la surface du sol.
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1.6. Répartition géographique du palmier dattier

1.6.1. Dans le monde
La culture du palmier dattier est concentrée dans les régions arides au Sud de la

Méditerranée et dans la frange méridionale du Proche Orient depuis le sud-est de I'lran jusqu'a
la cote atlantique de I'Afrique du Nord a I'Ouest, entre les altitudes 15° et 35° Nord.
L'Espagne reste le seul pays d'Europe a produire des dattes principalement dans la célebre
palmeraie d'Elche, située a I'Ouest d'Alicante a 39° Nord.

L’aire de culture historique, traditionnelle, du dattier est celle pour laquelle la Phoenici
culture y est millénaire. 11 s’agit du Moyen et du Proche-Orient, de I’ Afrique du Nord et d’une

partie du Nord-ouest de I’Inde et du Pakistan (Figure 2) (Zango, 2016).

+ Peuplement du palmier dattier

Figure 2 : Répartition géographique du palmier dattier dans le monde (Zango, 2016).

Le palmier dattier se trouve aussi en Afrique subsaharienne notamment dans les pays
sahéliens. Il a également été introduit au Mexique, en Argentine et en Australie ou il est

cultivé a plus faible échelle (Zango, 2016).

1.6.2. En Algérie
Le palmier dattier est cultivé dans les oasis au sud du pays en particulier au nord du

Sahara, sa culture occupe une superficie de 167. 000 ha (Ministere de I'Agriculture et du
développement Rural, 2015) avec 18,6 millions de palmiers et plus de 800 variétés, dont les
plus importantes sont : Deglet Nour, Ghars et Mech Degla.

L’Algérie se classe aprés les Emirats Arabes Unis, I’ Arabie saoudite et I’Irak mais avant
I’Egypte, la Tunisie et le Maroc, cela la classe a la quatriéme position de monde arabe. Bien

que ce patrimoine soit reparti sur 17 wilayas du pays, néanmoins, il est concentré
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principalement dans les wilayas Sud- Est et Sud-Centre du pays. La premiere place est
occupée par Biskra avec plus 23 % du patrimoine national, suivie par la wilaya d’Adrar de

pres de 21% et la wilaya d’E1 Oued avec plus de 20 % (Benziouche, 2012).

GHARDAIA_  Autres wilaya
% -\ 3% ADRAR
EL-OUED o
0% i

TAMANRASS
ET BECHAR
4% 9%

Figure 3 Répartition des palmiers dattiers en I’Algérie par wilaya en 2014 (Benziouche,
2012).

1.7. Produits et sous produits du palmier dattier

1.7.1. Produits
La datte constitue un substrat de choix pour la production de nombreux autres produits

tels que le jus de dattes (Siboukeur, 1997), l'alcool (Ould EL Hadj et al., 2001)...etc

1.7.2. Sous produits
1.7.2.1. Pate de datte
Les dattes molles ou ramollies par humidification donnent lieu a la production de pate
de datte. La fabrication est faite mécaniquement. Lorsque le produit est trop humide il est
possible d’ajouter la pulpe de noix de coco ou la farine d’amande douce. La pate de datte est

utilisée en biscuiterie et en patisserie (Espiard, 2002).

1.7.2.2. Farine de datte
Elle est préparée a partir de dattes séches ou susceptibles de le devenir apres

dessiccation. Riche en sucre, cette farine est utilisée en biscuiterie, patisserie, aliments pour
enfants (Kendri, 1999) et dans la fabrication du yaourt (Benamara et al., 2004; Amellal,
2008).
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1.7.2.3. Sirop de datte
Il est fabriqué & base de dattes saines car il est important d’éviter tout arriére gott de

fermentation. C’est un produit stable d’une couleur plus ou moins brune qui peut étre utilisé

comme un edulcorant (Mimouni, 2015).

1.7.2.4. Sucre de datte
Ce produit est obtenu par concentration et déshydratation des sirops de dattes pour

I’obtention d’un composé solide. I1 est de couleur plus au moins brune et posséde un pouvoir

édulcorant supérieur a celui du glucose (Chelghoum, 2012).

1.7.2.5. Alcool
Selon Ould EI Hadj et al., (2001), les dattes constituent un substrat de choix pour la

production de I’alcool éthylique. La fermentation permet d’obtenir de 30 a 34 litres d’alcool

pur pour 100kg de dattes (Espiard, 2002).

1.7.2.6. Vinaigre
Les dattes peuvent étre utilisées pour I’¢laboration du vinaigre. Ce dernier a ét¢ produit

par culture de la levure Saccharomyces uvarum sur un extrait de datte (Boughnou, 1988 ;
Ould el hadj et al., 2001 ; Benamara et al., 2007).

1.7.2.7. Huile de palmier
La production mondiale d'huile de palme (HP) a atteint, avec 7,8 millions de tonnes en

1987, la production la plus importante aprés I'huile de soja elle est la plus importante sur le
marché mondial. L'huile de palme est composée de proportions plus ou moins égales d'acides
palmitique et oléique (44% et 39%), bien que de grandes quantités d'acide linoléique et une
certaine quantité d'acide stéarique soient présentes. Ces acides sont les plus courants dans la
nature (Pantzaris, 1988).
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Chapitre 2 : Bois du palmier dattier

2.1.  Description du bois

Le bois est une ressource naturelle et renouvelable produite par I'arbre au cours de sa
croissance. Comme les autres matériaux naturels, le bois est un matériau hétérogene, aux
propriétés physico-chimiques, mécaniques et biologiques trés variables d'une essence a l'autre.
Des différences de comportement peuvent également étre trouvées au sein d'une méme espece
(Abani et al., 2008 ; Agopyan et al., 2005).

Les éléments qui composent le tronc de l'arbre comprennent le bois, I'écorce et le

cambium, qui est une fine couche située entre les deux couches précédentes (Jebrane, 2009).

Plusieurs zones peuvent également étre distinguées dans le bois d’une (Dias de Moraes,
2003) :

-Ecorce: elle est constituee de cellules mortes, imperméable cependant elle laisse passer
les gazs pour la respiration des cellules du cambium et de l'aubier.

-Liber: composé par des cellules mortes dans leur majorité. Les cellules du liber les
plus proches du cambium lui munissent par la seve elaborée des feuilles par leurs canaux.

-Cambium: c’est une couche mince de cellules méres qui assure la croissance de
l'arbre. Il n’est visible qu’a I’aide de microscope.

-Aubier: ses cellules composantes soient mortes et vivantes sont de proportions divers.
Il améne la séve brute des racines aux feuilles.

-Duramen: il est constitué de cellules mortes qui ont achevé leur développement, sont
soumis a une modification chimique et physique qui leur confere plus de durabilité naturelle.
On le considére comme support de l'arbre ainsi appelé bois parfait.

-Moelle: tissu que représente ’axe de I’arbre et se régénére au premier stade de la

croissance mais sa structure reste stable.

1-duramen
2-aubier
3-cambium
4-phloéme
5-écorce

Figure 4 Structure de tronc d’arbre (Moutee, 2006).
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2.2. Fibres végétales du palmier dattier

Les fibres lignocellulosiques désignent des structures biologiques fibreuses dérivées de
plantes, généralement composées de cellulose, d'hémicellulose et de lignine (Jodin, 1994 ;
Neto, 1996), et moins extraits sans azote, protéines brutes, lipides et minéraux (Rowell, 1996).

Le palmier dattier a une structure fibreuse avec quatre types de fibres (kriker, 2005) :

-Fibres de bois du tronc.

-Fibres foliaires au pédoncule.

-Fibres de la tige au niveau du pédoncule et de la tige du support (grappe) des palmiers
dattiers.

-Fibres superficielles entourant la base de son tronc ou de sa paume (pétiole).

-Les fibres de vie (entre les Kornafs).

2.3.  Composition chimique du bois

Le bois est un matériau trés hétérogene, sa composition chimique est donc complexe.
On peut classer les matériaux de structure en trois catégories (Ledhem, 2005). Il constitué
principalement de cellulose, hémicelluloses et lignine. A ces trois constituants, viennent
s’ajouter des substances extractibles de nature organique et des substances minérales
(cendres) (Rowell, 2005).

Dans la paroi cellulaire, la proportion relative en cellulose, d’hémicelluloses et de

lignine varie, en fonction de la couche considérée (Rowell, 2005).

2.3.1. Cellulose

C'est un polymeére régulier de glucose de formule moléculaire (C6H1005) n. Comme il
existe de nombreux groupes hydroxyles dans la chaine, les liaisons hydrogene
intramoléculaires et intermoléculaires favorisent l'arrangement de ces derniers dans les
domaines cristallins, et la séparation des régions amorphes est d'environ 30 nm (Tlijani,
2016).

Cellobiose

( \  oH
OH d OH HO
H
0 0 OH
HO HO HO
9 OH OH
OH p-14 OH OH

Extrémité réductrice

Extrémité non réductrice

Figure 5 : Représentation schématique de la molécule de cellulose (Ragoubi, 2010).
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Tableau 1 : Présence de cellulose dans différentes parties du palmier dattier.

Cellulose (%) Référence
Feuille 335 (Bendahou, 2007)
Rachis 44
Maille 46 (Alawar, 2009)

2.3.2. Hémicellulose
L’hémicellulose est trés hydrophile, soluble en milieu alcalin, et facilement

hydrolysable dans les acides (Ragoubi, 2010 ; Nenonene, 2009).

Les hémicelluloses sont des polysaccharides pariétaux non cellulosiques extraits des
vegétaux. Elles constituent le principal liant dans la structure pariétale des végétaux en

s’associant par liaisons hydrogénes aux micros fibrilles de cellulose et a la cellulose de la

paroi cellulaire (Ville, 2011).

2.3.3. Lignine

Aprés la cellulose, la lignine est la matiere organique la plus abondante dans les
vegétaux. Elle est chimiquement tres differente de la cellulose et de I'hémicellulose. C'est un
polymere tridimensionnel amorphe de nature phénolique, qui assure la rigidité de la paroi
cellulaire (Dias de Moraes, 2003).

La lignine est la colle qui maintient I’ensemble des fibres végétales et leurs parois
(Mustapha, 2013). Ces polymeres aromatiques se trouvent dans les tissus secondaires des
plantes supérieures. Ils rendent les murs imperméables et résistants aux attaques
microbiennes. La lignine a des fonctions de protection des polysaccharides contre la

dégradation biologique et atmosphérique et la tolérance a I'hnumidité (Sarkanen et al., 1971).

2.3.4. Pectine
La pectine regroupe des hétéro polysaccharides, que I'on trouve couramment dans les

parois cellulaires primaires des fibres végétales autres que le bois. La structure de la pectine
dépend de I'espece végétale et les proportions des différents types varient en fonction de leur
emplacement dans la paroi cellulaire. La pectine est le composé le plus hydrophile des fibres

végétales en raison de la présence de groupes acide carboxylique (Biagiotti, 2004).
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2.4. Utilisation du bois du palmier dattier
Tableau 2 : Utilisation des dechets du palmier dattier (Djoudi, 2019).

Déchets

Utilisations

Tronc d’arbre

Utilis€ dans 1’ébénisterie traditionnelle,
bois de chauffage et charpentes de
maison.

Palmes seches

Utilisées comme clbtures, brises vent,
dans la confection de couffins, de
chapeau; etc., ils peuvent méme servir en
industrie de papier.

Régimes de dattes

Comme balais traditionnels, et comme
combustibles.

Lif Confection des semelles de sandales, des
cordes et des filets.
Déchets des dattes Dans ’alimentation du bétail et café.
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Dans ce chapitre, nous avons traité une synthese de recherche de 15 articles et énoncer
les trois méthodes d'extraction de la cellulose, qui sont la méthode mécanique (4 articles),

biologique (4 articles) et chimique (7 articles).

3.1. La méthode mécanique

3.1.1. Le matériel végetal
Tableau 3 : Matériel utilisé dans la méthode mécanique.

Matériel vegétal Région d’étude Références
-Foliaire de palmier dattier Qatar Mahdi et al., (2020)
-Rachis de palmier dattier Algérie (Biskra) | Djoudiet al., (2019)

-Foliaire de palmier dattier

-Fibres de nervure centrale Egypte Elseify et al., (2020)

de palmier dattier

-Tige de feuille de palmier
dattier

-Tige de bouquet de fruits de
palmier dattier

-Gaine de feuille de palmier | L’Arabie saoudite | Supian et al., (2021)
dattier

-Tronc de palmier dattier

-bambou

3.1.2. La méthode d’extraction
+ Selon Mahdi et al. (2020) les fibres du palmier dattier ont été extraites de KPDLF

(Khalasa Date Palm Leafl et Fiber) et conservés dans un sac en plastique ;

-Tous les échantillons ont été immergés dans 1’eau et lavés ;
-Les faisceaux ont été déchiquetés et séchés ;

-La fibre a éteé extraite par une brosse a aiguille congue.
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> La teneur en cellulose du KPDLF : Méthode de densité :

La teneur en cellulose de KPDLF a été déterminée en évaluant la densité apparente et
réelle a l'aide respectivement d'un hydrometre a hélium et utilisation de benzene et la méthode
d’Archimede ;

-Cependant, pour mesurer la densité apparente des KPDLF, le benzéne a été utilisé

comme solvant non polaire ;

-Les échantillons de KPDLF ont été d'abord pesés dans a I’air libre, puis immergés

dans du benzene, puis pesés a nouveau ;

-Pour déterminer la masse volumique apparente de KPDLF (pA), I'équation suivante

peut étre utilisée :

pKPDLF = (pb Wfa) / (Wfa _Wfb)
pb est la densité du benzene ; Wfa et Wfb sont les poids des fibres dans l'air et le

benzéne, respectivement.

+ Dans un autre travail ; Djoudi et al., (2019) (FPR : les Fibres du Rachis du palmier) et
(FPF : les Fibres des Feuilles du Palmier) ont été trempées dans de I'eau distillée pendant une

période d'une semaine a 10 jours.
-FPR et FPF sont coupeés de 20 a 30 cm de taille ;

-Les pieces ont été stockées dans un sac plastigue pendant 30 a 45 jours puis

déchiquetés en 0,2 a 0,8cm ;
- Puis ont été lavées a I'eau distillée et sechés dans une étuve (110 +£1)° C;
-Par la suite elles sont broyées dans un broyeur électrique ;
-Les fibres résultantes sont passé au tamisage pendant 30 min ;
-Enfin, les fibres lavées et séchées.

+ Dans l'é¢tude d’Elseify et al., (2020) le DPM a été coupé en morceaux de longueur
30cm ;
-Les fibres ont été immergées dans une solution d'hydroxyde de sodium avec différentes

concentrations et différentes températures ;
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-Les fibres ont été pressés par une balle roulante puis lavées ;
-Par la suite elles ont été neutralisés dans une solution d'acide acétique glacial a5 % ;

-Enfin, un enroulement mécanique de I'échantillon non traité.
» La mesure de la densité

La mesure de la densité absolue a été effectuée conformément aux méthodes
d'Archiméde ASTM D8171 — 18 :

-Les fibres de cellulose étaient sous forme de disques comprimés pour éliminer tous les

vides d'air.

-Les disques ont été préparés en comprimant les faisceaux de fibres sous une pression et

une température élevées de pres de 35 bars et 180 °C respectivement.

-La mesure est effectuée en mesurant le poids de I'échantillon dans l'air et une autre fois
dans le liquide, et a partir de la différence de poids, la densité est automatiquement calculée a

I'aide d'un densitometre.
-Trois échantillons ont été testés pour chacun et la moyenne a été mesurée.

+ Dans le travail de Supian et al., (2021) les fibres du palmier dattier ont été renforcées

avec du bambou ;

-Préparation de fibres du palmier d'une taille de 0,8 a 1 mm ;

-Approvisionnement en fibre de bambou ;

-Fabrication de 3 types d'échantillons : composite fibre de palmier, composite fibre de
bambou, composite fibre de palmier et bambou ;

-Laver les fibres et les sécher a 60°C pendant 24 heures ;

-Couler le mélange de fibres dans un moule de dimensions 150 mm 150 mm 3 mm ;

-Transférer le mélange dans une presse a chaud a 110 °C pendant 10 min ;

-Relacher le mélange dans une presse a froid apres 10 minutes de refroidissement.
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3.2. La méthode biologique

3.2.1. Le matériel végétal et biologique
Tableau 4 : Matériel utilisé dans la méthode biologique.

Matériel végétal Région d’étude | Matériel biologique | références

(Pespéce et partie

de ’arbre)

-P. radiata / L. sulphureus Monrroy et al., (2011)
-E. globulus G. trabeum

Tiges de fruits du | Egypte Xylanases Hassan et al., (2014)
palmier dattier

-Frondes du palmier | Egypte Champignon brun Mehannyet al., (2020)
dattier

-Feuilles du palmier
dattier

-Fibre de coco

-Cellulose de bois | Mexico Champignons Sanchez (2009)

herbe et déchets Enzymes

3.2.2. La méthode d’extraction
+ Nous avons vu nécessaire de citer le travail de Monrroy et al., (2011) qui ont utilisé les

especes P. radiata et E. globulus, car la méthode biologique dans leur travaux peut étre

extrapoler sur le palmier dattier.

- ils ont coupé le bois de P. radiata et E. globulus en 2,0 cm x 2,5 cm x 0,5¢m ;
-Les morceaux du bois sont ensuite séchés a l'air pendant 10 h et stockés dans un sac en
plastique ;

-Puis faire tremper les morceaux du bois dans de I'eau pendant 36 heures ;

-Les morceaux de bois sont pressés pour éliminer I'exces d'eau ;

-Ensuite ils ont été autoclavés (121 °C/30 min) ;

-300 g des morceaux de bois ont été chargés et inoculés avec 500 mg de champignons ;

-I’incubation du bois est faite dans une piéce acclimatée a 25 °C et 55% d'humidité

relative pendant 8 semaines ;
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-Aprés biodégradation, les champignons de surface sont éliminés du bois ;
-Les morceaux de bois sont séchés a 40 C pendant 48 heures.
-La cellulose a été isolée a partir de bois bio-traité selon la procédure suivante :

-Un échantillon de 2 g a été traité avec une solution aqueuse contenant 80 ml d'eau, 2,50
g de NaClOs et avec 2 ml d'acide acétique a 80 °C pendant 90 min ;

-Le résidu insoluble (holocellulose = hémicellulose + cellulose) a été refroidi, filtré a

travers un filtre en verre et lavé avec de I'eau distillée et de I'acétone ;
-La cellulose entiére a été séchée a 40 °C et pesee ;
-0,5 g d'holocellulose a été traité avec 12,5 ml de KOH a 5% a 20 °C pendant 20 min ;

- La cellulose obtenue a été filtrée a travers un filtre en verre et lavée avec de l'eau

distillee, une solution d'acide acétique 1 M, puis a nouveau avec de I'eau ;
-1l a été séché a 40°C ;

-Biologiquement non traité (témoin) et le bio-bois ont été traités pendant 1 semaine

pendant 150 min pour conditionner et 35 min pour extraire la cellulose ;

+ Les fibres végétales mentionnées dans I’étude d’Hassan et al. (2014) ont été collectées

puis separees et coupées en2-3 cm ;
-Ensuite, elles ont été lavées a l'eau distillée ;

-Un traitement alcalin a été effectué avec NaOH 15 % NaOH (basé sur des tiges séchées
au four) a 150 °C pendant 3 h ;

-La pate résultante a été blanchie avec un mélange de chlorite de sodium et d'acide

acetique a 80 ° C pendant 1 heure ;
-Le traitement enzymatique de la pulpe a été effectué a l'aide d'enzymes xylanases ;

-20 g de pate blanchie ont été traités avec des enzymes xylanase inductibles par un

tampon (pH 5,3) dans un flacon erlenmeyer de 500 ml a une consistance de 10 % ;
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-Les échantillons ont recu les codes0.0E, 0.01E, 0.02E, et 0.04E dans les sections
suivantes ou E représente le traitement enzymatique et le nombre représente la concentration

de I'enzyme utilisée (g/g de péte).
-Le mélange a été maintenu sous agitation a 50°C pendant 4h.
-Enfin de réaction, la température a été portée a 90°C pour inactiver les enzymes.
-Puis la pate de cellulose a été filtrée et lavée a I'eau distillée.
+ L’étude réalisée par Mehanny et al., (2020) ont procédé comme suit :
-Coupez les frondes et les feuilles du palmier dattier en morceaux ;
-Les morceaux ont été broyé a l'aide d'un mélangeur domestique ;

-Le traitement a été effectué en mélangeant 100 mg de biomasse avec 1 L de 10%
NaOH ;

- Puis chauffage a 160°C pendant deux heures ;
-Les fibres ont été soigneusement lavées et séchees a l'air ;

-Ensuite 1’exposition des fibres a l'acide hydrolysé : 10 g de pulpe et 200 ml de H2SO4

20% et chauffage a 120°C pendant 30 minutes sous agitation ;

-Lorsque les champignons bruns apparaissent, on ajoute 1500 ml d'eau distillée

congelée ;
- Cette suspension a été versée sur un filtre Millipore 0,22 um pendant 24h ;
-La pate concentrée obtenue a été neutralisée avec du NaHCO3z a 5 % jusqu'a ph 7-8 ;

-Mettre ensuite la suspension obtenue on la pate dans une centrifugeuse a 6000 rpm

pendant 15min ;
-Verse ensuite le surnageant on pate et remplacez-le par de l'eau déminéralisée ;
-Le tube de 50 ml a été agite et recentrifugé ;

-Finalement, les deux dernieres étapes ont été répétées 1-2 fois jusqu'a l'obtention d'un
pH7.
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+ Dans un autre travail de Sanchez (2009), ils ont collecté tous les champignons qui
biodégradent le bois afin d’une :

e Biodégradation de résidus lignocellulosique :

Les champignons possédent deux type de systémes enzymatiques extracellulaire ; le
systeme hydrolytique qui produit des hydrolases responsables de la dégradation de
polysaccharides et le systéeme ligninolytique oxydatif.

e Biodégradation de la lignine :

Parmi celles-ci, les enzymes peroxydases de lignine ; les peroxydases de manganese et
laccases des champignons de la pourriture blanche (notamment Botrytis cinerea,.....) qui
oxydent le substrat par deux étape consécutives d’oxydation a un électron avec formation de
radicaux cationique intermédiaires, Lip dégrade les unités de lignine non phénolique , tandis
que Mnp genere du Mn, qui agit comme un oxydant diffusible sur les unités de lignine
phénolique et non phénolique via des réaction de peroxydation lipidique.

e Biodégradation de la cellulose :

IT s’agit d’endo-1-4-8-glucanases et de la B-glucosidase , on pense que les
endoglucanases souvent appelées carboxyméthylcellulases ( en raison du substrat artificiel
utilisé pour leur détection ) initient I’attaque de maniérer aléatoire sur plusieurs sites internes
dans les régions amorphes de la fibre de cellulose , ce qui ouvre des sites pour une attaque
ultérieure par cellobiohydrolases ,souvent appelée exo glucose ,et qui peut hydrolyser la
cellulose hautement cristalline

e Biodégradation de I’hemicellulose :

-Malgré la présence des mémes enzymes biodégradables pour la cellulose et
I'némicellulose, cette derniere n'a besoin que de plus d'enzymes. ’hemicellulose est converti

en xylene et en glucides.

-La dégradation compléte d’hémicellulose nécessite l'action coopérative d'une variété

d'enzymes hydrolytiques.

-1’ Action se fait sur des substrats distincts, I'endo-1,4-B-xylanase (EC 3.2.1.8) génére des
oligosaccharides a partir du clivage du xylane et la xylane 1,4-B-xylosidase (EC 3.2.1.37)

produit des xyloses a partir d'oligosaccharides.
-De plus, la dégradation de I'hnémicellulose nécessite:

B Enzymes telles que les xylanestérases, féruliques et p-coumariques




Chapitre 3 : Matériel et Méthodes

P Les estérases, les a-1 arabinofuranosidases et les a-4-O méthyl glucuronosidases,

agissant en synergie pour hydrolyser efficacement le bois.

3.3. La méthode chimique

3.3.1. Le matériel végétal
Tableau 5Matériel utilisé dans la méthode chimique.

Matériel vegétal Région d’étude Références
-Tronc du palmier dattier L’arabie saoudite Shaikh et al. (2021)
-Rachis du palmier dattier / Ladhar et al. (2017)
-Les rachis du palmier dattier | Le Maroc Bendahou et al. (2009)
-La pulpe de bois est | L’Algérie (Sétif) Benchikh et al. (2019)
récupérée a partir d’un
déchet
-Tronc du palmier dattier L’ Arabie Saoudite Alotaibi et al. (2019)

-Pétiole du palmier dattier

-La gaine foliaire du palmier
dattier

-Pédoncule du fruit de

palmier dattier

-Gaines du palmer dattier L’ Algérie (Oued souf) Tedjaniet al. (2020)
-Fibre du palmier dattier La Tunisie Derrouiche et al. (2015)
-Rachis du palmier dattier L’Emirat arabes unis Galiwango et al. (2019)

-Fibres du palmier dattier

- Feuille du palmier dattier

3.3.2. La méthode d’extraction
+ Dans I’étude de Shaikh et al., (2021), les fibres du tronc du palmier ont été prélevées et

lavées plusieurs fois pour enlever la saleté ;

-Les fibres ont été séchées a température ambiante et broyées en une fine poudre, qui a

été traité avec du ScCO2 ; puis avec une solution NaOH a 20 % a 90 °C pendant 6h ;

-Ensuite la filtration de poudre avec un chiffon en nylon pour éliminer la matiére

extraite ;
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-La poudre a été lavée est séchée a 100°C ; puis elle a été blanchie avec une solution de
chlorite de sodium ;

-Le pH a été augmenté a 3,7 en ajoutant de l'acide acétique a 70 ° C pendant 4 h ;
-La cellulose a été collecté et filtré ;

-Enfin, lavée pour se débarrasser des acides et séchée jusqu'a un poids constant.

Delignified Date Palm)
Trunk Mesh

Date Palm
Trunk Mesh Powder

Dale Palm Sodium Chlorite
Trunk Mesh Bleaching

At
Date Palm

Cellulose

Figure 6 : Fibres et produits DPTM a différents stades expérimentaux (Shaikh et al.,
2021).
-Lors de I'étude de Ladhar et al., (2017) une collection de rachis du palmier dattier a été
effectué ; puis les rachis sont broyes ;
-La poudre obtenue a été traitée avec une solution de soxhlet avec un mélange de

toluéne/éthanol (38/62 v/v) pour éliminer les impuretes ;
-Par la suite séché a 80°C pendant 2 h et traitée en solution alcaline ;
-La poudre a été blanchie avec du chlorite de sodium pour éliminer la lignine ;

-L'étape finale consiste a decomposer la cellulose blanchie par infusion du manipulateur

micro-fluidique (modéle M-110 EH-30) plutdt que de la soumettre a une hydrolyse.

4+ Dans autre travail de Bendahou et al., (2009) ils ont utilisé les rachis dans le mélange
Toluene-Ethanol (62/38), 24h ;
- Parois cellulaires sont purifiées ;
-Un traitement alcalin de NaOH 2%, a 80 °C, 2 h (x2) ;
-Un Blanchiment a NaClO2, pH=4.8, 70°C, 1h (x2) ;
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-Obtention d’une Pate blanchie ;
-L’Hydrolyse Acide H2S04, 65 %, pendant 45 min ;

- Obtention de nano cristaux de cellulose.

Tableau 6 : Résume la méthode d’extraction de la cellulose de Benchikh et al., (2019).

Meéthode Traitement Blanchiment Hydro lyse Filtration
alcalin
Méthode 1 NaOH  (5%) | NaCIO (50%) | Acide Centrifugation
T=70°C, t=1h | + acetate | Sulfurique + ultrasons
buffer (65%) t =30 m,
T=45°C
Méthode 2 Toluéne + | NaCIO (50%) | Acide /
Ethanol t=24h | t=6h Sulfurique
NaOH (2%), (65%) t=30m,
T=80°C, T=45C
t=2h
Méthode 3 NaOH (2%), / NaOH (2%), Lyophilisation
T=15°C t=1h; T=15°C t=1h; | T=-30°C,
Déminéralise Déminéralise | t=96h ;
water T= water T=
80°C, 80°C,
t=1h; t=1h;
Méthode 4 Na2 SO3 (5%) | NaCIO (0.7%) | Acide Centrifugation
T=74°C, t=2h|+ acide | Sulfurique t=25min
NaOH acetique, (64%),
(17,5%), t=2h; | t= 24h; t=45min,
T=45°C;

+ Dans I’étude d’Alotaibi et al. (2019) ; la méthode d’extraction est définie comme suit :
-Collecte des résidus d’¢lagage ;

-Nettoyage des matériaux avec de I’cau de robinet pour éliminer toute poussiére et

impuretés attachées ;

-Les matériaux de palmier dattier immergées dans un récipient rempli d’eau douce
pendant 5 jours a température atmosphérigque pour le rouissage ;

-Apres 5 jours, les fibres ont été séchées dans étuve a 70-80 C, pendant 3 jours ;

-Les fibres séchées ont été broyées en poudre fine a I’aide d’un moulin a café ;

-La composition chimique de toutes les fibres de palmier dattier a été analysée, pour

déterminer la teneur en cellulose et lignine ;
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-1l a été effectué¢ un broyage des échantillon de biomasse et I’extraction pendant 5 a 6 h
dans solution d’éthanol, pour éliminer les résines, cires, stérols, graisses, acides gras, tanins,
gommes, sucres et autres matiéres colorées ;

-Ensuite, une analyse chimique du résidu extrait en hémicellulose et cellulose en
utilisant une solution d’un mélange de chlorite de sodium (NaClO3), et hydroxyde de sodium
(NaOH), I’hémicellulose calculée par da différence entre la quantité d’holocellulose et de
cellulose.

+ En Algérie et dans le travail de Tedjani et al., (2020) ; ils ont procédé comme suit :

-Laver le matériel végétal a I’eau et séché a 105°C ;

- Coupe du matériel en petits morceaux de diamétre égal ou inferieur a 0.25 mm, (pour
obtenir des de petite morceaux de gaine de 10g ;

-Les morceaux ont été dispersés dans 800ml d’eau distillée sur un agitateur ; T=50c°
pendant 2h ;

-Premier traitement au solvant toluene éthanol pendant 6h ;

- Traitement alcalin : solution 20% de NaOH-eau ajoutée au mélange sous agitation a
105°c pendant 1.5 h affin de solubiliser toutes les fibres ;

-Laver les échantillons avec de 1’eau distillée pour obtenir de la pectine, de la lignine et
de I’hémicellulose ;

- Les fibres de cellulose insolubles, restées apres le premier traitement alcalin,
soumises a un traitement de délignification avec 1 % NaClO (a ph=5 ajusté avec 10 % de
CH2COOH) a 70°c pendant 1h ;

-Les pastilles insolubles obtenues de 1’étape précédente, sont mélangées avec une
solution d’hydroxyde de potassium a 5 %  pendant 15h; suivies d’un lavage a acide
concentre de 1 % a 80°c pendant 1h (pour obtenir une pure fibre de cellulose en éliminant

tout les résidus indésirables tels que les minéraux).
+ La méthode d’extraction dans le travail de Derrouiche et al., (2015) est décrite de la
maniére suivante :

-Un feuille de palmier dattier a été traitée pour 90 min, dans une solution préchauffée a
90°c, contenant de I’hydroxyde de sodium, du peroxyde d’hydrogene, 3g/l d’un agent

mouillant et 25ml /I de stabilisant de peroxyde hydrogéne ;

-Pour optimiser I’extraction de cellulose, une concentration optimale en NaOH et H202;
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-Pour son extraction il faut fixer la quantité appropriée d’hydroxyde de sodium pour la
régulation du ph ;

-Ensuit, choisir la concentration optimale en peroxyde d’hydrogéne qui assure le

meilleur rendement d’extraction, au taux minimal.

+ Par ailleurs I’étude de Galiwango et al., (2019) résument I’extraction de la cellulose

en une composition de la cellulose commerciale avec celle extraite des échantillons.

-Les échantillons ont été lavés avec de I’eau distillée pour éliminer poussiere et tout
autre impureté, puis séchée dans une zone a ’ombre ;

-10g de la biomasse ont été passés a travers un tamis a maille de 250 Um puis pesé ;

- Les résines et les cires et autres ont été eliminés par extraction en utilisant du

benzéne /éthanol, pendant 5h ;

- Les différentes parties de la biomasse de palmier dattier étudiées dans cette étude ont

été traitées de la méme maniére ;

- La procédure d’isolement de la cellulose était telle que décrite ci-dessous 5g de
I’échantillon de biomasse sans extrait ont été péses dans un bécher de 250ml et lessivés en
utilisant 200 ml de HCI 0.1 M, avec chauffage a 100 C, et agitation pendant 2h, le mélange a

été ensuite filtré.
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4.1. Résultat de la méthode mécanique
Tableau 7 : Résultats de la méthode mécanique
Références Matériel végétal Cellulose | Hémicellulo Lignine Densit
(%) se (%) é
(%) (g/em’)
Mahdi et al.(2020) Foliole du palmier 47.14 16.13 34.77 1.233
dattier
Fibre du Coco 43.00 0.30 45.00 1.200
Djoudiet al. (2019) Rachis et foliole / / / 1.030
du palmier dattier
Elseifyet al.(2020) Fibres de nervure 4414 +2.1 | 29.93+£097 | 25.93+28 1.324
centrale du palmier
dattier
Fibres Non Traité 51.45 + 27.36 £0.97 | 21.19+1.81 /
de 0.86
nervure Doux 54.90 £ 2542 £2.75 | 20.58 £1.42 /
centrale 1.33
du Moyen 60.42 + 22,22 +350 | 17.15+2.47 /
palmier 1.10
dattier Grave 69.31 + 15.38+1.83 | 15.30+2.75 /
1.83
Supianet al.(2021) Tige de feuille du 35.00 15.40 20.10 1.26
palmier dattier
Tige de bouquet de 44.00 26.00 11.00 1.15
fruits du palmier dattier
Gaine de feuille du 43.50 24.00 18.00 1.26
palmier dattier
Tronc du palmier 40.00 9.75 29.50 1.28
dattier
Bambou 73.83 12.49 10.15 1.25
1.4
1.2=
"’g 1.0=—
g 0.8—
2 0.6
(=]
0.4~
0.2 =
0.0
100 75 25 C
Treatment Temperature (°C)

Figure 7 : Effet de la température sur la densité absolue des fibres de nervure centrale de
palmier dattier (Elseify et al., 2020).
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4.1.1. Discussion :
Nous notons les résultats de Il'extraction de la cellulose en utilisant la méthode

approuvée par Mahdi et al., (2020), que le pourcentage de la cellulose est la plus €levé, suivie
de la lignine et de I'hémicellulose avec un rapport de 47.14%, 34.34% et 16.13%,

respectivement.

La densité de la cellulose dans les fibres est estimée a 1.20g/cm?, ce qui témoigne de
I'extraction de matieres solubles des fibres, ce qui a permis de réduire les pores dans les fibres.

Aussi, les fibres de coco ont donné 43% la cellulose. Cela signifie que la fibre du
palmier dattier a donné de meilleurs résultats que la fibre de coco.

Djoudi et al., (2019), se sont concentrés sur la résistance a la traction et I'élasticité des
parties du palmier dattier et ils ont conclu que la densité était estimée a 1.030g/cm?, ce qui est
un résultat légerement inférieur aux resultats de Mahdi et al., (2020), ce qui signifie que
malgré l'utilisation des folioles du palmier dattier dans les deux études, c'est-a-dire que la

différence de la méthode d'extraction de la cellulose a affecté la densité des fibres

Alors que le pourcentage le plus élevé de la cellulose sur le palmier dattier dans les
résultats d’Elseify et al., (2020) a atteint 69,31% et cela a une température de 100 ° C et une
concentration de 5% de NaOH pendant 3 heures. Ces auteurs ont également montré qu'il s'agit

de la meilleure densité du matériau extrait, car il était a une tempeérature de 100 ° C.

Dans la méme étude et sur différentes tempeératures et concentrations, nous constatons

que le meilleur résultat de la cellulose est extrait a 100° C.

Par ailleurs ; dans I'étude de Supian et al., (2021) ; nous notons que le pourcentage le
plus élevé de cellulose a été trouve dans le bambou, qui est estimé a 73,83% par rapport aux

différentes parties du palmier dattier.

Dans tous les résultats donnés dans le tableau en haut, nous constatons que le
pourcentage de la cellulose extraite est le plus élevé par rapport a la lignine et a

I'hémicellulose.

Malgré le pourcentage élevé de la cellulose extraite dans 1'é¢tude de d’Elseify et al.,
(2020), il demeure faible le pourcentage de I'extraction de la cellulose dans les différentes

parties du palmier dattier.
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Par conséquent, 1’étude d’Elseify et al. (2020) a donné les meilleurs résultats, ou il sont
utilisé NaOH 5% pendant 3 heures a une température de 100, ce qui a permis la dissolution
des matériaux contenus dans les fibres du palmier dattier telles que la lignine, I'némicellulose
et les impuretés et ce qui a conduit al’au gmentation de la densité des fibres a 1,324 g/cm?.

4.2. Résultats de la méthode biologique

Tableau 8 : Composition chimique du bois de P. radiata et E. globulus (Monrroy et al.,

2011).
Espece
P. radiata E. globulus
(%) (%)
Composition chimique
Cellulose (Glucane) 443 +0.1 454 +0.3
Lignine 26.3+0.2 25.0+£0.1
Hémicellulose 17.3+0.2 185+0.1
(xylan + mannan)
° 20 c
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Figure 8 : Composition chimique des morceaux de bois provenant de P. radiata et E.
globulus témoins et biotraités. (a) Xylane + mannane (hémicellulose), (b) glucane (cellulose)
et (c) lignine Corrigé en fonction du poids perte (Monrroy et al., 2011).

Tableau 9 : Effet du traitement a la xylanase des fibres des tiges du fruits du palmier dattier
(Hassan et al., 2014).

Traitement Cellulose Degré de Densité
enzymatique | microfibrillée | polymérisation g/cm3
(%) (BP)
0.0E 18.4 1264 1.11
0.01E 12.5 1557 1.16
0.02E 12.1 1705 1.35
0.04E 10.9 1559 1.21
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Tableau 10 : Cristallinité en pourcentage de la cellulose % des résidus du palmier natifs,
pulpés et hydrolyses respectivement dans : les frondes, les feuilles et les fibres de coco
(Mehannyet al., 2020).

Frondes Feuilles Fibre de coco
(%) (%) (%)
Natif 28 29 31
(état naturel)
Pate 33 30 32
CNC / 27 /

*CNC (nanocellulose)

|

alNahospheres

Figure 9 : lllustration SEM de la nanocellulose A et B extraite des 3 types de résidus de
palmier ; a partir de frondes de palmier et de nanocellulose C & D a partir de feuilles de
palmier (Mehanny et al., 2020).
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Tableau 11 : La compostions chimique de Lignoncellulose (Sanchez, 2009).

Composition chimique
Type de
) Lignine Hémicellulose Cellulose
fibres
(%) (%) (%)
Tiges de bois 18-25 24-40 40-55
Tiges des résineux 25-35 25-35 45-55
Fibres libériennes graines 23 25 47
de lin
Fibres libériennes kénaf 15-19 22-23 31-39
Fibres libériennes jute 21-26 18-21 45-53
Fibres de feuilles abaca 8.8 17.3 60.8
(manila)
Fibres de feuille sisal 7-9 21-24 43-56
(agave)

4.2.1. Discussion :
Les tableaux a montré les differents résultats obtenus a partir de I'extraction de la

cellulose de différentes parties du palmier dattier est autre especes par la méthode

biologique :

Les résultats présentés dans le tableau 8 de Monrroy et al. (2011), montre la
biodégradation du bois par les champignons bruns a montré des résultats élevés de la
degradation de la cellulose chez I’espéce E. globulus (45,4%) par rapport a I’espéce P. radiata
(44,3%).

Ils sont constatés que la biodégradation de I'némicellulose était plus rapide, ce qui

permettait la biodégradation de la cellulose.

Les champignons bruns ont travaillé sur la biodégradation du bois dur (E. globulus) et
tendre (P. radiata), ce qui signifie que ces champignons peut étre utilisé dans tous les types de
bois car il sont donné de bons résultats de biodégradation dans les deux espéces. On note aussi
que la durée de la biodégradation a pris des semaines et dans cette étude elle a atteint 8

semaines pour obtenir des résultats satisfaisants, et cela peut étre colteux et aléatoire.

Les résultats dans tableau 9 d’Hassan et al. (2014), ont montré que le degré de

polymérisation augmentait avec l'augmentation de I'enzyme, et cela est di a la décomposition
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de I'némicellulose. La meilleure valeur pour la cellulose lors du traitement enzymatique était
dans le traitement 0.02E qui a donné la valeur la plus élevée (1705), pour le degré de

polymérisation et de la densité (1.35).

Aussi, la diminution du pourcentage de cellulose a 0,04E (10.9) est due au début de la
biodégradation de la polymérisation de la cellulose.

Les résultats dans tableau 10 de Mehanny et al. (2020), montrent que la valeur de la
cellulose a I'état naturel est la plus élevée dans la noix de coco. Par contre ; lors de sa
transformation en pate, les frondes ont la plus haute teneur en cellulose. On remarque
également une augmentation de la cellulosedans toutes les parties apres traitement (Pate).

La nano cellulose a pu étre extraite des feuilles avec une valeur de 27%.

La figure 9montre également la forme de la nanocellulose, de sorte que nous notons que
la nanosphére dans une partie des feuilles montre clairement la pureté de la nanocellulose, et
c'est la preuve de l'extraction de la nanocellulose avec un bon processus.

Dans le travail de sanchez (2009), ou ils ont utiliseé des champignons, les résultats
montrent que :

Le pourcentage le plus élevé de I’hémicellulose est dans les tiges de bois (24-40%) ;

Le pourcentage le plus élevé de lignine est retrouvé dans tige des résineux (25-35%) ;

Le pourcentage le plus élevé de la cellulose est dans les fibres de feuilles abaca
(60.8 %) ;

Malgré les différentes parties utilisées pour extraire la cellulose, nous avons constaté
que la biodégradation a pu extraire une proportion acceptable de la cellulose sans recourir a
un traitement chimique.

Tous les résultats donnés dans le tableau, montrent que le pourcentage de la cellulose

extraite est le plus éleve par rapport a la lignine et I'hémicellulose.

Les résultats observés de I'extraction de la cellulose de maniere biologique, prend un
certain temps avec les champignons bruns par rapport a [lactivité  enzymatique.

Le pourcentage de la cellulose n'était pas tres élevé.

Nous constatons également que la biodégradation des champignons et des enzymes
fonctionne dans tous les types du bois, ce qui contribue a la facilité d'extraction de la cellulose
de tout type de bois. De plus la cellulose, ’hémicellulose et la lignine posséde chacune d’elle

une enzyme et des champignons spéciaux pour les biodégrader.
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L'utilisation de la méthode biologique est préférable en termes de ne pas utiliser de
traitement chimique, ce qui peut nuire a la santé. Ce ci dit ; les enzymes et les champignons
ne laissent aucun effet secondaire, mais ils ont besoin d'une longue période pour avoir des
résultats satisfaisants.

4.3. Résultat de la méthode chimique
Tableau 12 : Composition chimique du tronc du palmier dattier (DPTM) (Shaikh et al.,
2021).

a-Cellulose (%) Lignine (%)

DPTM (mail) 33.70 (+3.17) 22.53 (+2.91)

Mailles délignifiés 65.91 (+2.50) 2.16 (+0.30)

DPTM

Cellulose 94.50 (+1.70) 0.32 (+0.08)

*Date Palm TrunkMesh (DPTM).

Tableau 13 : Composition chimique de déférent partie du palmier dattier (Boumediri et al.,

2019).
Type de fibre Cristallinité (%) Taille de cristallite
(nm)
Faisceaux vasculaires (VBSs) 65.71 5.58
Filaments de fibres (FSs) 69.77 5.63
Fibre de sisal 77.6 3.37

Figure 10 : Observation TEM (La microscopie électronique en transmission) des whiskers ou
nanocristaux de cellulose extraits du palmier dattier (Bendahou et al., 2009).
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Figure 11 : FT-IR Spectrum par CNW (Benchikh et al., 2019).

Tableau 14 : La composition chimique comparatives des fibres de palmier de dattier et de
biomasse /fibres naturelles (Alotaibi et al., 2019).

Composition |  Cellulose Hémicellulose Lignine
chimique (%) (%) (%)
Type des Fibres
Feuilles Palmier dattier 33.5 59.5 27
Tunisie
Bois chéne vert 43 28.3 16.3
Bois d’olivier 415 24.33 15.64
Fibre de gaine du palmier 43.70 29.02 13.33
dattier
DPLST 35 15.40 20.13
DPFBS 44 26 11.45
DPLSH 43.50 24 18
DPTRF 40 9.75 29.48

*DPLST (tronc sec du dattier palmier de), PPFBS (pédoncule séche de fruit du palmier dattier), DPLSH
(pétiole sec du palmier dattier), DPTRF (gaine foliaire du dattier palmier).

Tableau 15 : Données d’analyse thermique TGA des fibres de différents parties du
palmier dattier (Alotaibi et al., 2019).

Simples | Tonset (°C) a T5(°C)b Wibes (%) ¢ Résiduel(%0) d
DPLSH 188.4 196.1 67.4 25.1
DPTRF 187.6 195.8 69.2 23.9
DPLST 245.1 253.9 67.9 24.6
DPFBS 245.3 254.4 71.4 23.7

*a . température de début de décomposition thermique, b : température de début de décomposition
thermique a laquelle 5 (%) de perte de poids, c : perte de poids maximale, d : poids des résidus de charbon.
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Figure 12 : (a-d) micrographies SEM de (a) DPISH, (b) DPTRF, (c) DPLST et (d) DPFBS a
des grossissements de 1000x (Alotaibi et al., 2019).
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Figure 14 : Isolation de cellulose par SEM (Tedjaniet al., 2020).
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Figure 15 : Diffractogramme DRX de la fibre ultime du palmier dattier fibre d’anta-nelm

Figure 16 : Images MEB montrant des fibre de palmier dattier non traitées, differents
grossissements (a) X120, (b) X 500 (Derrouicheet al., 2015).
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Figure 17 : (A) et (B) ; Courbes TGA et DTG des celluloses et a-cellulose obtenues a partir
de différentes parties de palmier dattier sous différentes vitesses de chauffage (Derrouiche et
al., 2015).
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Tableau 16 : Le pourcentage de la cellulose extraite de différentes parties du palmier dattier
(Galiwangoet al., 2019).

Palmier Cellulose | Isolation de a-cellulose
dattier cellulose
Rachis | 32.00 _1.00 74.70 _1.00 78.63 _1.00
Feuille | 21.00 _2.60 71.50 _0.00 75.64 _0.00
Fibre |[33.00 _1.00 73.82 _1.00 70.40 _1.00

10kV  x 3000

Figure 18 : Image SEM (X) et () des cellules de palmier dattier et a-cellulose isolées du
(a) rachis, (b) feuillet (c) fibre et (d) la cellulose commercial (Galiwango et al., 2019).

4.3.1. Discussion
Les résultats dans le tableau 12 de Shaikh et al., (2021), montrent qu'apres avoir retiré la

lignine, nous avons obtenu 65,91% de a- cellulose. On note également la pureté de la
cellulose par rapport a la lignine, de sorte que le pourcentage de lignine dans la cellulose
atteint 0,32%.

Dans I'étude menée par Ladhar et al., (2017), elle s'est appuyée sur I'étude physique de
la liaison du caoutchouc avec des fibres de cellulose et de nanocellulose a différentes
concentrations de NaOH et différentes températures. Mais ; elle n'a pas montré les résultats de
I'extraction de la cellulose, car il a montré que la liaison du caoutchouc avec des fibres de la
cellulose produit une liaison serrée qui peut aider a étudier le serrage et la flexion des fibres

de la cellulose, ce qui augmente ses propriétés mécaniques et physiques.
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Cela signifie que la liaison de la cellulose avec du caoutchouc peut contribuer a un
développement dans le domaine de I'extraction de la cellulose a partir de déchet de palmier

dattier.

Le pourcentage de cristallinité dans les résultats du tableau 13 de Boumediri et al.,
(2019), exprime le pourcentage d'extraction de la cellulose, de sorte que nous trouvons la
valeur la plus élevée est de 69,77 % dans le palmier dattier.

Mais par rapport aux autres fibres, on retrouve le pourcentage le plus élevé de sisal avec
77,6%.Bien que le pourcentage de cristalline soit élevé dans le sisal, sa taille est inférieure a la
taille de cristalline pour la cellulose extraite des palmiers dattiers, et cela peut étre di au mode

d'extraction de la cellulose ou a la qualité de la cellulose trouvée dans les palmiers dattiers.

Dans I’etude Bendahou et al., (2009), observation TEM (figure 10), de nanocristaux de
palmier dattier, ont été utilisees comme source pour préparer des nanocristaux ou whiskersde
la cellulose. L’observation des nanocristaux de la cellulose issue des ulves du palmier dattier
montre, que ces derniers présentent un facteur de forme intéressant par rapport aux whiskers
de la cellulose extraits d’autre plantes étudiées dans la littérature.

Les moyennes statistiques pour la longueur et le diametre sont voisines de 260 nm et 6,1
nm, respectivement. Ce facteur de forme important, couplé au faible co(t et a la disponibilité
du matériau de base, le palmier dattier, rendent ces whiskers particulierement intéressants en

tant que renfort pour les matériaux polymeres.

La Figure 10 montre la micrographie MET des whiskers ou nanocristaux du palmier

dattier. La longueur et le diamétre moyens sont d’environ 260 nm et 6,1 nm, respectivement.

Dans I’étude Benchikh et al., (2019), les pics dans les spectres FT-IR (figure 11),
peuvent étre trop exploités pour I’évaluation du type de cristallinit¢ CNW (cellulose 1,

cellulose 2 ou mélange de deux composants et de la cellulose amorphe).

La plage 1500-850 cm™ en dit long sur la structure cristalline du matériau cellulosique,
les pics a 1420-1430 cm™ et 893-897cm™ sont trés importants pour élucider la structure
cristalline et & partir de la cotation spectrale (1420/893cm™) et (1375/2900cm™).
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De cette analyse, on peut déduire que selon les spectres FT-IR de la pate du bois traité,
la méthode 4 présente une cristallinité élevée (le pic a 850-1500 et 1420-1430cm™) alors

qu’ils sont trés faibles dans la méthode 3voire inexistants dans les FT-IR.

Alotaibi et al. (2019), donnent la composition de quatre types de fibres obtenues a
différent partir de palmier, on peut conclure qu’il existe une différence notable entre
I’échantillon de fibre en ce qui concerne les quantités de cellulose et lignine et hémicellulose

et en comparaison, la composition chimique d’autres matériaux ligneux et non ligneux.

Cependant on peut noter que la teneur en hémicellulose du DPTRF est relativement
faible, et la plus élevé est dans Feuilles Palmier dattier de Tunisie.

Comparée a d’autres échantillons ; la teneur en lignine du DPFBS est relativement
faible. On remarque que la quantité de cellulose était elevée dans DPFBS, et on note le
pourcentage le plus bas est dans les feuilles Palmier dattier. On conclue que la cellulose peut
étre facilement extraite de DPFBS.

Dans le tableau 15 des résultats d’Alotaibi et al. (2019), les temperatures de
décomposition thermique correspondent a une perte de pois de 5 % d’environ 196 ° C pour le
DPTRF et DPFBS et le DPLST, d’environ 254°, étaient proches des T°C de début de
dégradation thermique des échantillons, respectivement. Cela indiquait que la tolérance
initiale a la chaleur du DPFBS et le DPLST, d’environ 254°C, étaient proches des
températures de début dégradation thermique des échantillons, respectivement.

De ce fait la tolérance initiale a la chaleur du DPFRS et du DPLST était relativement
supérieure a celle du DPTRF et du DPLST. Il a été signalé que lorsque les températures
atteignent la plage de 170°C a 600°C, la lignine et d’autres matériaux inorganiques se
dégradent apres la décomposition thermique des hémicellulose de la cellulose et des

matériaux volatils.

L’analyse XRD (figure 12), est le plus souvent utilisée pour déterminer le pourcentage
de cristallinité et la structure des échantillons étudiés, elle montre les diagrammes XRD
d’échantillons de fibres DPLSH, DPTRF, DPLST, DPFBS. Les fibres du palmier dattier sont

essentiellement composées de la lignine, I’hémicellulose, la cellulose.
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Dans le travail de Tedjani et al., (2020) ;

La (figure 13), La cellulose isolée montre que les pics autour de 12.64°, 22.51°,34.33°
correspondent a la cellulose vers et aux plans cristallographiques

Les observations SEM (figure 14), révelent que 1’échantillon s’est également avéré étre
des agrégats de microfibres uniformes d’environ 2 al0 une de largeur, ceci indique que

I’hydrolyse acide n’a pas conduit a I’acquisition de nano fibres.

Derrouiche et al., (2015),montrent que les diagrammes de rayons X (figure 15), de la
fibre ultime de palmier dattier sont illustrés a la figure 1 les pics de diffraction des fibres lino
cellulosique sont a 20 = 14.67°, 16.39° et 22.53° pour (110), et (200) sont caractéristiques
de la cellulose. La lignine et les hémicelluloses sont plus amorphes que la cellulose mais les

zones amorphes offrent plus de volume libre qui peut stocker plus d’eau.

Dans la méme étude, les résultats MEB (figure 16), les etudes de caractéristiques
morphologiques permettent d’assurer  une comparaison entre différents méthodes

d’extraction. Elles donnent que les fibres contiennent que certaines quantités de lignine.

On remarque dans le tableau 10 ; la quantité de la cellulose dans les rachis ; les feuille et

fibres ; la plus elevé est dans les rachis. Il est facile d” isoler la cellulose dans les rachis.

Figure 17 (A) : représente la décomposition de la cellulose isolée, elle se produit a des
températures comprises entre 150et 500°C selon la source de biomasse. La conversion
cinétique thermique était également plus favorable pour le rachis que pour les parties folioles ;

par exemple a T=300°C la conversion est de 52% de foliole et 62 %pour le rachis.

Figure 17 (B): montre les régimes de décomposition thermique des a-cellulose
fabriquées en laboratoire et comme rcialisé sont: T° =30 a 500°C telle qu’obtenues sous

différentes vitesses de chauffage.

la microscopie électronique a balayage a été utilisée pour détecter les différences entre
la morphologie de surface des échantillons de cellulose isolée du rachis ,de folioles et des

fibre de la biomasse du palmier dattier dans cette 1’étude de Galiwango et al. (2019).

La figure 18 (a) et (c) montrent que I’isolement cellulosique a produit des structures de
macro fibrilles squelettiques en forme de batonnets avec une épaisseur et diamétres intra —

fibrillaires comparables.




Chapitre 4 : Résultats et Discussions

Les micrographies SEM de la cellulose de feuillet de la biomasse du palmier dattier
ont des forme et des distributions de microfibrilles non uniformes avec des morphologies

entrelacées, il en va de méme pour les a-cellulose commerciales.

Figure (18) ;(a) et (d) : montrent les images MEB de a-cellulose isolées des différentes
parties des déchets du palmier dattier et de I’a-cellulose dérivées du rachis ,des folioles et des
parties fibreuses de la biomasse du palmier dattier. Elles ont des formes et des distributions
de micro -fibrilles non uniforme avec morphologie entrelacées. 11l en va de méme pour les a-
cellulose commerciales. Cependant, pour les &-cellulose isolées des déchets du palmier
dattier avaient des agglomérats nodulaires qui sont observés dans les images MEB obtenues
par Alawar et al., (2009), alors qu’aucun agglomérat nodulaire n’est observé par Ovando-
Medina et al., (2015).

On conclu que I’analyse MEB de fibre de cellulose a révélé des morphologies de
surface en forme de batonnets, la cellulose dérivée de la fibre du palmer dattier a donc un

potentiel dans la production de nanocristaux de la cellulose

D'apres les résultats obtenus par la méthode chimique, nous constatons que plus la
concentration de NCI est élevée, plus le pourcentage de la cellulose extraite est élevé, et

d'autre part, la solubilité de la lignine et de I'hnémicellulose augmente.

Nous avons également obtenu la meilleure température pour extraire la cellulose des parties

du palmier dattier a 100°C pendant 2 heures.

La difféerence dans les fractions utilisées pour extraire la cellulose du palmier dattier nous
donne différents pourcentages de cellulose, et le meilleur pourcentage de cellulose extrait est

dans la palme.
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Conclusion

L'objectif de notre mémoire consiste a 1I’¢tude différentes méthodes extraction de la
cellulose dans différentes parties du palmier dattier, dans le but de profitez des déchets du
palmier dattier.

La synthese des différents travaux consultés de la partie expérimentale de notre travail,
montre que la méthode mécanique donne des résultats qui consiste en : différence de La
méthode d'extraction de la cellulose a affecté la densité des fibres.

Nous avons trouvé le pourcentage le plus élevé de la cellulose sur le palmier dattier
dans les résultats d’Elseify et al., (2020), qui a atteint 69,31%, et cela & une température de
100° C et une concentration de 5% de NaOH pendant 3 heures.

De plus I'extraction chimique de la cellulose montre que plus la concentration de NaOH
est élevée, plus le pourcentage de la cellulose extrait est éleve. D'autre part, la solubilité de la
lignine et de I'némicellulose augmente aussi.

Nous avons constate aussi que la meilleure température pour extraire la cellulose est a
100° C pendant 2 heures, 200ml de HC1 0.1M. L’extraction de la cellulose dans les différentes
parties utilisees du palmier dattier nous donne de différents pourcentages de la cellulose, et le
meilleur pourcentage extrait est au niveau de la palme.

Les résultats de la densité des fibres végétales du palmier 1.324 g/cm? dans les rachis
(Elseify et al., 2020).

Quand a la meéthode biologique nous constatons que la biodégradation avec des
champignons et des enzymes fonctionne dans tous les types du bois, ce qui contribue a la
facilité d'extraction de la cellulose. Nous avons également noté que pour la cellulose, la
lignine et ’hémicellulose ; elles possédent une enzyme et des champignons spéciaux pour les
biodégrader. L’inconvénient de cette méthode est que les champignons doivent étres prépares
a l’avance (¢levage), donc du temps pour obtenir la cellulose.

De ce fait ; nous concluons que la meilleure méthode d’extraction de la cellulose est la
méthode chimique mais avec des précautions a prendre lors de I’utilisation des produits
chimiques, en particulier a des concentrations élevées.

Par ailleurs, la méthode mécanique demande des machines lourdes et chéres et une
difficulté a obtenir de la cellulose pure, mais uniqguement des fibres.

Finalement, d’autres travaux et études peuvent étres suggérés pour étudier d’autres
aspects des méthodes de séparation de la cellulose dans le but de les développer et d’optimiser
I’utilisation des déchets du palmier dattier.
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Résumé

Aprés les synthéses des recherches obtenues nous avons synthétisé les différentes étapes des
méthodes d’extraction de la cellulose et qui sont : la méthode biologique ; mécanique et chimique. Les
résultats obtenus de ces méthodes ont montré que la méthode biologique d'extraction de la cellulose
était de 45,4 %, la méthode mécanique était de 69,31 % et la méthode chimique était de 74,70%.Le
traitement chimique consistant a isoler la cellulose de différentes parties de palmier dattier a HCl et a
une température de 100° C pendant 2 h. C'était le meilleur résultat. La distinction a été montrée par
TGA, spectroscopie, FT-IR, SEM a balayage d'électrons et diffraction au microscope électronique

XRD une cristallinité élevée de la cellulose, tout en éliminant la lignine et I’hémicellulose.

Mots clés : Palmier dattier ; cellulose ; méthodes d’extraction ; méthode biologique ; méthode

chimique.

Abstract

After synthesizing the research obtained, we have synthesized the different stages of the cellulose
extraction methods, which are: the biological method; mechanical and chemical. The results obtained
from these methods showed that the biological method of cellulose extraction was 45.4%, the
mechanical method was 69.31% and the chemical method was 74.70%. isolate the cellulose from
different parts of date palm in HCI and at a temperature of 100° C. for 2 h. It was the best result. The
distinction was shown by TGA, spectroscopy, FT-IR, scanning electron SEM and XRD electron

microscope diffraction to show high crystallinity of cellulose, while removing lignin and hemicellulose.

Keywords: Date palm; cellulose; extraction methods ; biological methode ; chemical methode.
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