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ABREVIATIONS

Abs : Absorbance

C : Carbone

°C : Degré Celsius

CE : Conductivité électrique
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Fm : Fumier

g : Gramme
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K : potassium

Kcal/kg : Kilocalorie par Kilogramme
m : Masse

MEB : Microscope électronique a balayage
ml : Millilitres

mm: Millimetre

min : Minutes

N : Azote

nm : Nanomeétre



02 : Oxygeéne

P : Phosphore

ps : Micro siemens

pum : Micrométre

PH : potentiel d’hydrogéne.
T : Température

TC (%) : Taux de cendre

% : Pourcentage
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Introduction Générale

Ces dernieres années, le développement de ’activité agroindustrielle a engendré une large
production de déchets qui sont notamment issus de la transformation des matiéres premieres de
I’agriculture. Ce développement constitue un vrai probléme environnemental : pollution de
I’air, du sol. Depuis quelques années, il y a eu des recherches qui se sont penchées sur I’étude
de plusieurs déchets jusque 1a négligés et qui ont prouvé qu’ils ne sont pas sans aucune valeur.
Cette valorisation a éveillé des intéréts pour le développement de nouveaux procédés et la
production d’adsorbants a connu un vrai essor. Par conséquent, des résidus peu colteux a haute
teneur en carbone et a faible teneur en matieres inorganiques peuvent étre considérés comme

des matieres premiéres pour la production de biocharbon.

Le biocharbon est un sous-produit de faible valeur obtenu par la conversion
thermochimique de la biomasse en chaleur, en électricité , en combustibles et en produits
chimiques dans un environnement ou 1’oxygéne est limité [1] .Les procédés thermochimiques
les plus courants sont la pyrolyse et la gazéification [2]. Le matériau biochar peut étre utilise
dans ’agriculture, la séquestration du carbone et le traitement des eaux usees [2].ce matériau
est également efficace pour retenir les nutriments et les garder disponibles pour les plantes [3]
,donc en I’appliquant directement dans le sol, la productivité agricole conventionnelle et la
fertilité du sol peuvent augmenter [4]. Cependant, I’application spécifique du biochar depend
de ses propriétes physico-chimiques, qui peuvent changer en fonction du processus utilise pour
’obtenir, c¢’est-a-dire les conditions d’exploitation et les matiéres premiéres de la biomasse ;
par conséquent, la compréhension des propriétés chimiques et physiques du biochar est

cruciale pour trouver ses applications les plus appropriées [4].

Dans ce travail, nous voulons réaliser six biochar a partir des biomasse ligneuse (figuier,
grenadier, vigne) et un sous produit oléicole (grignon d’olive) et un fumier de volaille dans un
four a pyrolyse, et les caractériser par des différentes test tel que le taux d’humidité, le taux de

cendre, le pH, la conductivité electrique (CE), Infrarouge (IR ) et le MEB .

Ce travail est divisé en deux parties : une partie bibliographique et une partie expérimentale

Une partie bibliographique est divisée en deux chapitres : Le premier est consacre a une étude
générale sur le biocharbon ; Le deuxieme est consacre a la présentation des biomasses qu'on a
utilisée dans notre étude : les grignons d’olive, fumier de volaille, figuier, grenadier, vigne et

mélange de grignon d’olive et fumier de volaille.
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Une partie expérimentale est divisée en deux chapitres : présente les matériels utilisés et les
différentes méthodes d’analyse effectuées ; le deuxiéme présente les résultats obtenus au cours

de notre expérimentation suivis de leurs discussions.

Et enfin, dans la conclusion générale, nous tentons a mettre en avant les points importants

apportés par notre travail, ainsi que nos perspectives
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Chapitre | Généralités sur le biochar

Introduction

Le biocharbon a été utilisé par les humains pendant des siécles comme amendement du
sol. L’intérét récent pour 1’'usage du biocharbon en agriculture résulte de 1’é¢tude des sols
anthropogéniques, c’est- a- dire formés par I’accumulation des résidus de combustion lente des
déchets organiques, dans le bassin amazonien incluant le Brésil, le Pérou et la Colombie. Ces
sols, dits Terre Preta, ou «Terre noire», sont beaucoup plus fertiles que les sols environnants,

méme des siécles aprés qu’on ait cessé d’appliquer le charbon [5].

|. Définition du biochar

Le biochar est la partie solide produite par la pyrolyse, processus de dégradation d’une
biomasse organique par la chaleur en absence d’oxygéne. Il existe différents biochars, selon le
matériel utilise et la température de pyrolyse [6].Les biomasses organiques utilisées pour
former le biochar sont d’origines végétales ou animales et les déchets organiques. Lors de la
dégradation de la biomasse, trois phases sont générées par la pyrolyse. Il y une partie solide
(biochar), une partie liquide organique (biohuile) et une partie gazeuse. La quantité de chaque

composante (gaz, liquide et biochar) est différente selon la méthode de pyrolyse utilisée [6].

& _

Figure 01 : Biochar a base du grignon d’olive [Originale, 2022]

Le biochar posséde une forte affinité pour les ions inorganiques sans compter sa composition
dominée par la présence de composes aromatiques récalcitrants, lui offrant une excellente

résistance & la dégradation et un grand pouvoir d’adsorption [7].
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Généralement, le biochar est alcalin, mais peut présenter un pH de 4 a 12 selon les conditions
entourant le processus de fabrication, dont la température et le degré d’oxydation [8]. De plus, le
contenu en €léments nutritifs du biochar varie selon la matieére premicre utilisée. L’utilisation du
biochar comme amendement au sol permet une réduction des émissions de gaz a effet de serre,

contrairement a son utilisation comme carburant fossile [9].
I.1. 1.1. Propriétés physicochimiques d’un biochar

Les éléments constituant le biochar sont produits par carbonisation de la biomasse. En
fonction des températures atteintes lors de la pyrolyse et de la nature de la biomasse initiale, les
propriétés physiques et chimiques du produit biochar obtenu peuvent varier [10][11].Le
biochar a plusieurs propriétés physiques et chimiques qui font de lui un élément bénéfique

pour les terres agricoles qui sont :
1.1.1. Propriétés physiques
1.1.1.1. surface spécifique

Le biochar présente une grande surface spécifique qui varie selon la température et les
conditions de la pyrolyse. Cette surface est créée essentiellement par le micro-et mésopores.
Plus la surface spécifique est grande plus la surface de contact est élevée et plus la quantité de
matiéres adsorbées est importante. Ce parametre est obtenu en appliquant la théorie de

Brunauer, Emmet et Teller d’ou I’appellation surface BET [12].

1.1.1.2. porosite

Le biochar est constitue de milliers de pores qui sont formés lors de la pyrolyse. Pour cette
raison, il est en mesure d’adsorber jusqu'a cing fois son poids propre en eau ainsi que les
éléments nutritifs qui s’y trouvent sous orme diluée [13]. On appelle cette caractéristique la
capacité d’adsorption du biocharbon .Cette capacité est fonction du type de biomasse pyrolyse

et de la température de pyrolyse [14].
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1.1.1.3. Densité

La densité du biochar dépend de la nature de la biomasse ainsi que de la température a
laquelle il est produit. Mais d’'une manicre générale, elle varie entre 0,2 et 0,8g/cm3.L’ajout
d’un biochar de faible densité au sol permet de ’améliorer sur deux plans : premiérement, il
réduit la densité massique du sol permettant aux racines des plantes de pénétrer dans le sol

pour mieux se développer ; deuxiemement, il favorise une forte rétention humidité [15].

1.1.2. Propriétés chimiques

1.1.2.1. pH

Le pH du biochar est proportionnel avec la température de la pyrolyse propre a chacune
des biomasses végétales. Par exemple un biochar produit a une température élevée (700 °C)
avait un pH plus élevée comparativement a un biochar produit a faible température (250 °C)
[16]. L’augmentation de la température de pyrolyse peut favoriser la production de cendre et
une augmentation du contenu en cations basiques (Na+, K+, Mg et Ca=) qui sont directement

corrélés avec le pH du biochar [17].

1.1.2.2. Capacité d’échange cationique

Il a été établi que plus la température de la pyrolyse est faible plus la CEC est faible [8].De
plus, I’amendement avec un biochar possédant une surface spécifique élevée peut favoriser
davantage la CEC des sols [18]. La CEC du biochar est attribuée en partie a une augmentation
de I’oxygénation des groupements fonctionnels retrouvés sur la surface du biochar [19].Ces
différents groupes fonctionnels qui interagissent avec le milieu sont les groupements pyrannes,
phénoliques, carboxyliques, lactones et les amines [20]. Ces groupes peuvent agir sur
I’agrégation des particules du sol, sur la matieére organique dissoute et sur le transport des gaz
et de ’eau [21]. Selon certains chercheurs, I’oxydation de la surface du biochar menerait a une

plus grande CEC par unité de carbone dans le sol [18].
1.1.2.3.Composition minérale

La biomasse utilisée lors de la pyrolyse peut avoir un effet sur la concentration en
éléments minéraux retrouves dans le biochar [22]. De fagcon générale, le contenu en éléments
minéraux semble étre plus ¢levé dans les biochars d’origine animale, de déchets alimentaires

et de mais, que dans les biochar de produits forestiers (pin, chéne et noix) [23].
5
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1.1.2.4. conductivite électrique

La conductivité électrique varie plus en fonction du type de biomasse que de la température
de la pyrolyse [23].Par exemple la CE dans des biochar d’origine animale (bovin et volaille)
n’a pas été influencée avec I’augmentation de la température de la pyrolyse, allant de 300 a
600 °C .En excluant les résidus alimentaires et ceux des boues de papeticres, la CE des
biochars est généralement plus élevée dans les biochar d’origine animale (200 a 500 mS.m)

que ceux d’origine végétale ( 3,8 a 203 mS m?) [23].

1.2. Procédés de conversion thermochimique de la biomasse

Les procédés thermochimiques se basent sur une conversion de la biomasse par effet de la
chaleur en énergie thermale (chaleur) ou en combustibles solide, liquide et gazeux .Ils incluent

les procédés thermochimiques secs (combustion, pyrolyse et gazéification).
1.2.1. Combustion

La combustion est un processus dans lequel 1’énergie chimique stockée dans la biomasse
est obtenue sous forme de chaleur par sa combustion directe en présence d’oxygeéne /air. La
combustion de la biomasse a lieu dans la plage de température comprise entre 800-1000 °C,
récupérant presque toute 1’énergie chimique disponible en énergie thermique ne laissant aucune
énergie non convertie dans les gaz de combustion et trés faible énergie non convertie dans les
cendres .Bien que la combustion puisse étre utilisée pour tout type de biomasse, elle n’est

possible que si la teneur en humidité de la biomasse et inferieure a 50 % [24] .
1.2.2. Gazeification

La gazéification est un processus thermochimique dans lequel les contenus carbones de la
biomasse sont convertis en combustible gazeux en présence de milieu gazeux comme
I’oxygene, I’air, ’azote, le dioxyde de carbone, vapeur ou un mélange de ces gaz a une
température élevée comprise entre 700 °C et 900 °C [25] .Dans ce processus , 1’énergie
chimique intrinseque du carbone présente dans la biomasse est convertis en gaz combustibles

qui peuvent étre utilisés plus efficacement et plus facilement que la biomasse brute .
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Le gaz produit par la gazéification est généralement appelé « bio-syngaz ». Ce bio-syngaz
se compose principalement de CO, CO,, Hz et N2 Le résidu apres la gazéification est du
charbon solide des cendres, du goudron et un peu d’huile. La gazéification et une méthode tres
efficace pour produire du H; a partir de la biomasse, non seulement a I’échelle du laboratoire,

mais aussi pour la production d’hydrogéne a grande échelle [26].

1.2.3. Pyrolyse

La pyrolyse est un processus thermochimique dans lequel la biomasse est dégradée
thermiquement dans ses constituants chimiques sous une atmosphére inerte [27] en absence
d’oxygéne a des températures genéralement comprises entre 350 et 1000 °C [28].Cette action
résulte géneralement en la production de trois fractions différentes : une fraction gazeuse
incondensable, formée majoritairement de CO,CO2,CHs4 et de H2; une fraction liquide
(biohuile ou mélange d’hydrocarbures lourds), et un résidu solide qui est souvent désigné sous

le nom de « coke » de « char » ou de « biochar » [29] .

a ~
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Figure 02 : production du biochar par le procédé de pyrolyse [30].

Le rendement du produit dépend des propriétés de la biomasse utilisee mais aussi tres
largement des conditions opératoires telles que, la vitesse de chauffe, la température finale et le

temps de séjour [31] .Ainsi, on distingue trois types de pyrolyse selon la vitesse de chauffe :
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1.2.3.1. Pyrolyse lente

La pyrolyse lente c’est le type conventionnel de pyrolyse qui Se caractérise par un taux de
chauffage lent et un temps de séjour long .La biomasse est pyrolyse jusqu'a une température de
I’ordre de 550 a 650°C et de I'utilisation d’une large gamme de granulométrie (5-50 mm) [32].
La décomposition thermique de la biomasse se déroule genéralement sous un flux de chaleur
trés faible (< 10 kw.m) ce qui crée un temps suffisant pour le déroulement des réactions de re-

polymeration et conduit a une augmentation du rendement de production de la phase solide.

1.2.3.2. Pyrolyse rapide ou flash

La pyrolyse rapide ou flash, c’est le type de pyrolyse qui s’opérent pour des températures
comprises entre 850 et 1300°C [33] .La reaction totale se caractérise par le fait qu'elle ne dure
que quelques secondes .Elle s’effectue dans des conditions de densités de flux de chaleur
externe intenses ( > 10 kw.m). Elle conduit a une production réduite de biochar et favorise la
production majoritaire des phases liquides et gazeuses en proportions variables selon la
température et le temps de séjour des vapeurs dans le réacteur, du fait de I’existence de

réactions de craquage secondaires [34].

Tableau (01) : Condition opératoires selon les différents types de pyrolyse [35].

Types de Plage de Vitesse Pression Temps de Produit
pyrolyses température de séjour principale
O chauffe

Pyrolyse lente 350 - 800 Lente | Atmosphérique Heures a Charbon

jour
Pyrolyse rapide 400 - 600 Trés Vide — Secondes Goudron
rapide | atmosphérique
Pyrolyse flash 300 - 800 Rapide Elevée Minute Solide

carboné
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1.3. Utilisation du biochar

Le biocharbon est peu colteux et peut étre facilement prépare a partir de divers ressources
en utilisant des procédés thermochimiques avec des applications étendues d’une maniére
rentable par rapport aux matériaux de pétrochimie ou d’autres procédés chimiques. Combinant
ses propriétés uniques, telles qu’une surface relativement grande, un volume poreux élevé, une
stabilité a long terme et des groupes fonctionnels de surface enrichis, le biocharbon peut étre
utilisé a de nombreuses fins, telles que le traitement des eaux usées, précurseur de catalyseurs,
amendement des sols, additif pour la digestion anaérobie et le compostage et le stockage
d’énergie [36].

1.3.1. Adsorbant

Le biochar est considéré comme un adsorbant prometteur pour 1’élimination de divers
polluant dans les eaux usées et le sol, en raison de leur grande surface spécifique et de la forte
affinité de leur groupe actif de surface pour les ions métalliques et d’autres polluants. Un
biocharbon pyrolyse plus élevé (généralement supérieur a 550 °C) avec une surface spécifique
trés élevée pourrait servir d’adsorbant efficace, ce dernier paurait étre utilisé pour I’adsorption

des métaux lourds, des contaminants organique ou inorganique et d’autres contaminants [36].

1.3.2. Précurseur des catalyseurs

Le biochar est considéré comme un matériau de support ou un catalyseur, qui a été
largement appliqué dans I’environnement, 1’énergie, I’agriculture et d’autres aspects. Sa
surface spécifique relativement plus grande est bénéfique a son activité catalytique en

fournissant des sites plus actifs pour les réactions [36].
1.3.3. Amendement du sol

L’utilisation du biocharbon dans I’assainissement des sols a attire une attention croissante
en raison de sa composition particuliere des éléments et de la structure de sa surface, par
conséquent, le biocharbon a été largement utilisé dans les aspects agronomiques comme
amendement du sol dans les aspects suivants : Augmenter la structure du sol et la fertilité des
sols dégradés; Améliorer la capacité d’échange de cations et réduire la toxicité de
I’aluminium ; Augmenter la productivité des cultures en améliorant la rétention d’eau ;

L atténuation du lessivage des nutriments et ’augmentation de 1’activité biologique [36] .
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En général, la présence de biocharbon dans le sol (surtout dans les sols acides et non
fertilisés) pourrait améliorer la qualité du sol en augmentant les éléments nutritifs, la capacité

de rétention de 1’eau, le pH et le rendement des cultures.
1.3.4. Stockage d’énergie électrochimique

Le biochar gagne une attention croissante dans le domaine du stockage d’énergie
électrochimique en tant que produit issu du processus thermochimique de la biomasse. Le
biocharbon peut étre utilise comme électrode pour les supercondensateurs (SCs), entre les
batteries électrochimiques et les condensateurs conventionnels. Les SCs possedent une haute
densité de puissance, une longue durée de vie et une capacité de charge/décharge rapide, qui
peut étre utilisée comme source d’énergie ininterrompue dans les véhicules électriques, les

systéemes de communication numérique [36].

1.3.5. Additifs pour la digestion anaérobie et le compostage

En plus de I’assainissement des sols, le biocharbon produit par pyrolyse lente de la
biomasse a également montré de bonnes performances en favorisant la degradation des
composés organiques, réduisant les émissions de gaz a effet de serre et la perte totale d’azote
pendant le processus de compostage .Une rétention d’azote plus élevée et une meilleure
stabilisation des métaux lourds ont été obtenues par 1’incorporation de biocharbon dans les
matériaux de compostage. De plus, le volume de matériaux de compostage a été réduit plus
rapidement en raison de la minéralisation accrue du carbone, et la structure de la communauté
microbienne a été considérablement modifiée, cela doit étre attribue a la stabilité

exceptionnelle et a la porosité élevée du biocharbon [36].

1.4, Intérét du biochar comme amendement

Ce qui fait I’intérét du biochar est sa teneur €élevée en carbone. Cette caractéristique fait
que son application au sol a d’abord été considérée comme un moyen de fixer de fagon quasi

permanente du carbone atmosphérique, grace a un processus a bilan carbone négatif (figure 03)

La stabilité du biochar dans le sol est une question fondamentale puisse que seule une
longue période de résidence peut assurer une séquestration durable du carbone. La stabilité du
biochar peut étre expliquée par la formation d’anneaux aromatiques extrémement récalcitrants

durant la pyrolyse [19] .Cette stabilité dans les sols est affectée par les conditions climatiques,
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le type de sol, la composition du biochar et les parameétres de production, de telle sorte que

I’extrapolation de résultats spécifiques n’est pas évidente [8].

La conversion de la biomasse en biochar change fondamentalement les dynamiques de
transformation en ce qui concerne la séquestration du carbone. En carbonisant la biomasse,
50% de son carbone est immédiatement libéré, laissant stable le reste du carbone dans le

biochar.

Net carbon removal Net carbon removal
from atmosphere: 0% from atmosphere: 20%
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Figure 03 : Séquestration du carbone dans un systéme sans et avec production et
incorporation de biochar au sol [8] .

1.5. Effets du biochar sur les propriétés physicochimiques du sol

La présence de biochar pourrait augmenter la fertilité¢ de certains sols par une
augmentation de leur capacité d’échange cationique, de la rétention des nutriments, et de leur
disponibilité. Ceci est probablement dd a leur surface spécifique plus grande, a une plus grande
charge négative et a une plus forte densité de charges [18]. Toutes ces propriétés font des

biochars des substances uniques, qui retiennent des nutriments échangeables dans les sols et

11
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qui peuvent diminuer la pollution environnementale générée par le lessivage de ces nutriments
[37]. L’ajout des biochars aux sols peut aussi influencer le cycle de ’azote. L’adsorption
d’ammonium, ainsi que du nitrate a été observée . Plusieurs études ont également montré une
réduction des émissions de protoxyde d’azote (N20) en présence de biochar [38], mais les
mécanismes sous-jacents et les conditions de validité de ces observations sont encore inconnus.
Le pH des biochars varie entre 4 et 12 en fonction des biomasses de départ et des conditions de
pyrolyse [39]. En général, les biochars produits par pyrolyse sont alcalins, et le pH augmente
avec la température de production. L’ajout des biochars augmente le pH des sols, effet
particulierement utile pour améliorer des sols tropicaux fortement altérés et souvent acides. Les
capacités d’adsorption des biochars pourraient également étre bénéfiques pour la rétention de
I’eau des sols et pour leur capacité de fournir de 1’eau aux plantes pendant les périodes de
sécheresse [40]. La capacité de rétention en eau, ainsi qu’en nutriments a été améliorée

grandement dans des sols sableux aprés 1’ajout des biochars.
1.6. Effets du biochar sur les émissions des gaz a effet de serre

Les changements climatiques sont I'un des enjeux les plus importants du monde agricole
moderne avec des émissions de gaz a effet de serre (GES) de l'ordre de 10 a 12 % de
I'ensemble des émissions anthropogéniques [41]. De ce fait, le dioxyde de carbone (CO,), le
méthane (CH.) et les oxydes d'azote (NOx) sont les principaux gaz responsables de I'effet de
serre, qui sont libérés a la fois par la combustion de combustibles fossiles et de la biomasse
ainsi que de la décomposition de la matiére organique [42]. L'oxyde nitreux (N20) recoit une
trés grande attention puisqu'il est un gaz a effet de serre puissant avec une concentration
atmosphérique actuelle de 319 ppb, pouvant persister plus de 150 années et possédant un
potentiel de réchauffement climatique de 298 fois celui du CO2 [43]. Il s'avere donc primordial
de réduire cette incidence des gaz a effet de serre d'une part en séquestrant le carbone dans
I'environnement afin de diminuer les émissions de CO; et de CH4 et d'autre part en ameliorant

les processus biologiques du sol qui émettent du N2O.

Ces derniéres années, les chercheurs se sont intéressés a la capacité du biochar de
séquestrer le carbone dans le sol et ainsi l'utiliser comme moyen de réduire les émissions
excessives de CO; et autres gaz du réchauffement climatique dans I'atmosphére. En effet, le
biochar possede la capacité de réduire les émissions d'oxyde nitreux (N20) et de méthane
(CH4) du sol ainsi que d’autres polluants environnementaux tels que les métaux lourds, les

pesticides et autres contaminants organiques [44].

12
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Le biochar suscite enormément d'intérét dans le contexte du réchauffement climatique en
présentant une capacité a réduire les émissions de gaz a effet de serre par sa particularité d'étre
un matériau riche en carbone, stable et durable dans le sol lui permettant de séquestrer le
carbone atmosphérique. Il peut étre percu comme une solution immédiate a I'impact négatif des
activités agricoles fortement émettrices de gaz a effet de serre. Dailleurs, l'utilisation du
biochar comme stratégie de réduction des émissions de gaz a effet de serre est également
effective pour un sol fertilisé et présentant un bon contenu en azote [41]. Bien que de grandes
quantités de CO- circulent par le cycle du carbone entre I'atmosphere et la recapture par
photosynthése des plantes sur une base annuelle, la majorité du carbone organique mondial est
stocké dans le sol. Cela dit, détourner, par le biais du biochar, une petite proportion de cette
grande quantité de carbone qui circule annuellement dans le cycle du carbone permet
d'engendrer une bonne différence dans les concentrations de CO2 atmosphériques, mais

n'engendre que peu de différence dans I'ensemble du carbone stocké dans le sol [21].
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I1.1. Les grignions d’olive
I1.1.1 Définition du grignon d’olive

Le grignon d’olive est un résidu solide de couleur brune, résultant du processus de
production d’huile d’olive, par pressage mécanique des fruits d’oliviers, sans aucun traitement
chimique. 1l se compose de la cogue du noyau réduit en morceaux, de la peau et de la pulpe
d’olive ; il contient encore une certaine quantité de matiéres grasses et une importante quantité

d’eau variable selon la variété des olives et surtout du procédé d’extraction utilisé [45][46].

Figure 04: Grignon d’olives [originale, 2022]
I1.1.2. Les différents types de grignon d’olive

11.1.2.1. grignon brut

Le grignon brut c’est le résidu de I’extraction de I’hile de I’olive entiere, ses teneurs
relativement élevées en eau et en huile favorisent son altération rapide lorsqu’il est laissé a I’air
libre [47].
11.1.2.2. grignon épuisé

Le grignon épuisé c’est le résidu obtenu apres déshuilage du grignon brut par un solvant,

généralement 1’hexane [47].

11.1.2.3. grignon partiellement dénoyauté

Le grignon partiellement dénoyauté Résulte de la séparation partielle du noyau de la pulpe

par tamisage ou ventilation.

Il est dit « gras »si son huile n’est pas extraite par solvant.

Il est dit « dégraissé ou épuisé » si son huile est extraite par solvant [47].
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11.1.3.Composition des grignons d’olive

La composition des grignons d’olive varie dans de tres larges limites selon le stade de

maturité, le procédé d’extraction de 1’huile (tableau 02).

Tableau (02) : Caractéristiques des grignons bruts issus de divers procédés d’extraction de
I’huile [48]

Extraction par Systemes continu a
Parametres Pressage
2- phases 3- phases
Humidité en % 27,2 50,23 56,8
Huile % 8,72 3,89 4,56
Protéines % 4,77 3,43 2,87
Sucres totaux % 1,38 0,99 0,83
Cellulose % 24,1 17,37 15,54
Hémicellulose % 11,0 7,92 6,63
Cendres % 2,36 1,7 1,42
Lignine % 14,1 10,21 8,54
Azote % 0,71 0,51 0,43
Phosphore P205 0,07 0,05 0,04
Composes Phénoliques 114 0.326 243
%
Potassium K20 % 0,54 0,39 0,32
Carbone Total % 42,9 29,03 25,37
C/N 60,42 59,92 59,00
Cc/p 612,85 580,60 634,25

C/N : Carbone total (%) / Azote (%) , C/P : Carbone total (%) / Phosphore (%)

I1.1.4.caractéristiques du grignon d’olive

11.1.4.1.caractéristiques physiques

Le grignon d’olive renferme la plus grande partie de la matiere seéche de 1’olive et une
certaine proportion d’eau de végétation (margines) qui contient les composants hydrosolubles

de I’olive et une certaine quantité d’huile résiduelle qui favorise leur altération rapide [49].
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11.1.4.2.Caracteéristiques chimiques

Contrairement aux autres tourteaux oléagineux les grignons bruts sont pauvres en matiéres
azotées et riches en cellulose brute, ils restent relativement riches en matiéres grasses.
L’épuisement par les solvants diminue la teneur en matiéres grasses et augmente relativement
les autres teneurs. Le dénoyautage partiel par tamisage ou ventilation réduit les teneurs en
cellulose brute (tableau 03).Les pulpes, du fait de la séparation totale du noyau avant pression,

ont la valeur la plus faible en cellulose brute [50].

Tableau (03) : Composition chimique indicative des différents types de grignons [50].

Matiere Matieres | Matieres Azotées | Cellulose | Matiéres
Type Seche minérales totales (%0) brut Grasses
Grignon brut 75-80 3-5 55-10 35-50 8-15
Grignon gras
partiellement 80-95 6-7 9-12 20-30 15-30
dénoyaute
Grignon épuisé 85-90 7-10 8-10 35-40 4-6
Grignon epuisé
partiellement 85-90 6-8 9-14 15-35 4-6
dénoyauté
Pulpe grasse 35-40 5-8 9-13 16-25 26-33

I1.1.5. Utilisations du grignon d’olive

Le grignon d’olive est une ressource renouvelable, qui peut occasionner de la pollution a
cause de sa teneur en matiere organique. Actuellement, beaucoup de débouchés se présentent

notamment dans les pays développés :
11.1.5.1. Charbon actif

La préparation du charbon actif a partir du grignon d’olive a fait I’objet de plusieurs
recherches pour son pouvoir de bio sorption des métaux lourds et du phénol. C’est une

technologie alternative dans le traitement des eaux usées et de la margine [51].
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11.1.5.2. Combustible

Utilisation du grignon d’olive comme combustible c¢’est I’application la plus courante dans
la majorité des pays producteurs de 1’huile d’olive. Traditionnellement, le grignon est utilisé¢ a
I’échelle domestique ou dans les huileries pour la production de chaleur lors du processus
d’extraction. De nos jours, il se trouve des applications comme combustible dans les
chaudieéres centrales et a lit fluidisé pour générer de 1’énergie électrique [52].

Le grignon d’olive est un combustible de valeur calorifique moyenne de 2950 Kcal / Kg,
apporté principalement par la coque qui représente 60% du total du grignon brut avec un
pouvoir calorifique relativement ¢élevé (4000 Kcal / Kg). La pulpe n’apporte que peu de
calories (1400 Kcal/Kg) [53].

11.1.5.3. Fertilisant

L’épandage direct du grignon comme fertilisant est a éviter car le grignon est un sous-
produit difficilement dégradable a cause de sa richesse en lignine et a sa phytotoxicité. Pour
pouvoir I'utiliser comme fertilisant, il est recommandé de lui faire subir un compostage qui

génere une matiere organique stabilisée non phytotoxique [52].

11.1.5.4. Ingrédient des matériaux de construction

L’usage du grignon d’olive dans la fabrication de la brique constitue une percée
intéressante a plusieurs points de vue ; Il diminue la masse volumique des briques ce qu'il les
rend plus légeres .1l crée aussi des pores, ¢’est une caractéristique recherchée aujourd’hui dans
le but d’économiser 1’énergie, car la présence des pores dans les matériaux contribue a

diminuer la conductivité thermique et augmente ainsi son pouvoir d’isolation [54].
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11.2. Fumier de volaille

11.2.1.Généralités

Le fumier de volaille est un engrais naturellement nourrissant pour les plantes. Ce sont
des engrais a haute valeur. Riche en éléments nutritifs comme 1’azote, le phosphore, le
calcium, le potassium et le magnésium, il est reconnu, depuis longtemps, pour ses excellentes

propriétés favorisant la croissance des vegétaux [55].

L’azote contenu dans la fiente de poule est rapidement disponible pour la plante qui
I’absorbe trés vite. Il en est de méme pour les autres ¢éléments fertilisants, présents en

concentrations élevées.

Le fumier de volaille pondeuse est un engrais de ferme traditionnel utilisable pour
fertiliser toutes les plantes de pleine terre et en pots. C’est aussi source d’oligo-éléments parmi
lesquels le fer, le magnésium, le zinc, le cuivre, le soufre et le bore. Sa décomposition produit
I’humus, qui améliore durablement la structure du sol qui devient meuble et perméable a ’air
et aux racines. Le fumier de volaille permet de relever le pH du sol, favorisant une bonne

nutrition de la plante et une bonne activité biologique du sol [55].

11.2.2.Caractéristiques fumier de volaille

Les fumier sont le résultat du mélange dans les batiments d’élevage, des déjections
animales avec une litiére (paille, copeaux ou sciure).Leurs aspects varient en fonction de leur

humidité :
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> de 15 a 20 % d’humidité, elles sont séches, poussiéreuses, gris clair, elles sont plus

volontiers appelées « fumiers », et concernent les volailles de chair ;

> a 70% d'humidité, elles sont visqueuses, magmatiques, et trés foncées, on parle alors

de fientes de volailles pondeuses.

Tableau (04) : Les compositions en matieres fertilisantes des fumiers de volaille [55].

Eléments

N %

P %

K%

Fumier de volaille

23

10

17

11.2.3. Apport des fumiers sur la culture :

Les fumiers sont des apports intéressants et bien équilibré pour un bon départ végétatif

des arbres. La fertilit¢ d’un sol ne se limite pas a sa richesse en phosphore ou en potassium.

Comparés aux engrais chimiques, les engrais de ferme sont des engrais complets: les

propriétés, physiques et chimiques du sol bénéficient des apports réguliers de fumiers, tels que

les propriétés physiques qui sont [55] :

7
°

>

R/
A5

R/
L X4

7
°e

Permettre une meilleur aération du sol ;

Aider a résister a la compaction ;

Et les propriétés chimiques qui sont :

Augmenter la capacité de rétention d’eau.

Favoriser une bonne structure du sol (protection contre I’érosion) ;

¢+ Libérer de I’azote, du phosphore, du potassium, du calcium ;

% Fournir les oligo-éléments (zinc, cuivre, manganése ...) ;

% Retenir les minéraux.
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11.3. Figuier

11.3.1. Généralité

L’arbre du figuier est nomme ficus carica, c’estune des espéces qui signifie verrue pour
ficus (le lait pour soigner la verrue) et carica qui fait allusion a une région en Turquie [56].
ficus carica L. est un arbuste ou petit arbre vivace communément appelé « figuier », arbre
appartenant a la famille des moracées qui comprend plus de 1400 espéces classées dans

environ 40 genres [57].

S

Figure 06 : Le Figuier [Originale, 2022]

11.3.2. Origine du figuier

Le figuier est trés probablement originaire du sud arabique ou de 1’Asie mineure , selon
certains botanistes, la plante serait originaire du Proche Orient, bien que 1’origine exacte soit
difficile a déterminer, son centre d’origine serait le Yémen d’ou il aurait été diffusé en
Palestine, en Syrie puis dans tout le bassin mediterraneen, des restes de fruits datant depuis
7000 ans avant Jésus Christ on été trouvés dans les fouilles de Jéricho [58].Cette espéce a été
cultivée par les Phéniciens, les Syriens, les Egyptiens et les Grecs dans tout le bassin

méditerranéen. C’est une plante indigéne a ces milieux [56].
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11.3.3. Classification botanique

Le figuier (Ficus carica L ) est une dicotylédone de la famille des Moracées .Du point de

vue systematique ,la classification botanique du figuier est configuré comme suit [59] :

Régne : Végétale

Embranchement : Phanérogames
Sous Embranchement : Angiospermes
Classe : Dicotylédones

Ordre : Urticales

Famille : Moracées

Genre : Ficus

Espece : Ficus carica L.

I11.4. Grenadier

11.4.1. Généralité

Le grenadier (Punica granatum), est un arbre ou arbuste buissonnant de 2 a 5 m de
hauteur, 1égérement épineux, au feuillage caduc et au tronc tortueux. Il croit majoritairement
dans toute la région méditerranéenne, de facon subspontanée ou cultivee [60]. Son nom
botanique Punica provient du latin Punicus (punique) ; il informe sur I’origine de la grenade

qui provient de la région punique romaine (Tunisie), d’ou les Romains I’ont importée.

Figure 07 : Le grenadier [Originale, 2022]
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11.4.2. Origine du grenadier

Le grenadier serait originaire d’Iran et d’ Afghanistan , ou il croit de facon spontané depuis
plus de 4000 ans. Il existe une multitude de formes spontanées et de variétés cultivées. On le

retrouve également sur des bas-reliefs égyptiens datant de 2500 ans avant le Christ et au jardin
botanique [61].

En Asie Mineure dans la région méditerranéenne, ainsi qu'en Afrique de Nord, I'espece se

serait naturalisée a la suite d'une trés ancienne culture, et de sa dispersion par les oiseaux.

11.4.3. Classification botanique

Le grenadier appartient a la famille des Lythracées, famille comportant 30 genres et 600

especes .La classification botanique du grenadier est décrite comme suit [59] :

Nom botanique : Punica granatum
Embranchement : Spermaphytes
Sous-embranchement : Angiospermes
Classe : Magnoliopsida

Ordre : Myrtales

Famille : Punicaceae (Lythraceae)
Genre : Punica

Espeéce : Punica granatum.L
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I1.5. vigne

11.5.1. Généralité

La vigne une plante sarmenteuse, vivace, appartient a la famille des Vitacées ou
Ampélidacées dont les plantes ligneuses, les plantes de cette famille sont des lianes a tige plus

ou moins sarmenteuse, mais parfois herbacée [62].

Elle est des phanérogames (végétaux ayant des fleurs), et appartient des angiospermes
(ovules toujours cachés dans un ovaire) de la classe de dicotylédones. Il comporte plus de 72
especes réparties dans les zones tempérées et subtropicales de I'Europe et du Proche-Orient,

d'Asie Orientale et d’Amérique du Nord et Centrale.

Figure 08 : La vigne [Originale, 2022]

11.5.2. Origine de la vigne

Les premieres traces de ceps de vigne, découvertes dans l'actuelle Géorgie, datent de plus
de 7000 ans [63]. Dans plusieurs endroits du monde, notamment en Europe, en Asie et en
Amérique, ont été retrouvees des traces du genre Vitis datées du Néogene Mais sans pouvoir

leur donner un nom spécifique d’espéce, ces vestiges sont mentionnés en tant que Vitis sp.
11.5.3. Classification botanique

La vigne est une plante pérenne ligneuse, de genre vitis est un genre d’arbustes et
arbrisseaux de la famille des vitaceae. Ce genre rassemble les especes de plantes désignées

collectivement sous le nom vernaculaire « vignes ».
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La vigne appartient a la classification suivante [64] :

Régne : Végetale

Embranchement : Phanérogames
Sous embranchement : Angiospermes
Classe : Dicotylédones

Ordre : Rhamnales

Famille : Vitacées

Genre : Vitis

Espece : Vitis vinifera

24



Chapitre 11

Materiels et méthodes



Chapitre 111 Mateériels et méthodes

Dans ce chapitre, nous allons décrire les techniques de caractérisations des propriétés
physicochimiques des biochar a base de (grignon d’olive, fumier de volaille  figuier ,
grenadier , vigne , mélange ( Fm de volaille + grignon d’olive ) par une série d’analyses
physicochimiques : le taux d’humidité, le taux de cendre, le pH, et la conductivité électrique.
Afin de mieux connaitre la structure morphologique de nos échantillons, on les a fait passer a

la microscopie électronique a balayage (MEB) et enfin a la spectrométrie infrarouge (IRTF).

I111.1. Fabrication du biochar

I11.1.1. pyrolyse :

La pyrolyse est la décomposition chimique d’un composé organique par une augmentation
importante de la température pour obtenir d’autres produits. L’opération est réalisée en
absence d’oxygene ou en atmosphere pauvre en oxygene pour éviter 1’oxydation et la

combustion (I’ opération ne produit donc pas de flamme).

Il s’agit du premier stade de transformation thermique aprés la déshydratation. Elle permet

généralement d’obtenir un solide carboné.

111.1.2. Four a biochar

Les matieres premieres (grignons d’olives, fumier de volaille, figuier, grenadier, vigne,
mélange (Fm de volaille et grignon d’olive)) sont mises chacune & part dans un bidon en métal
(bidon a pyrolyse) de forme cylindrique, complétement hermétique a I’oxygéne (conditions

de pyrolyse).

Le bidon a pyrolyse est placé a I’intérieur du four a biochar qui est de forme cylindrique
pourvu d’une cheminée par ou passe la fumée une fois le feu allumé. Le four est troué (deux

lignes de trous, I’'une a proximité de la base, I’autre en haut).

Une fois tout en place, on allume le feu de fagon homogéne de part et d’autre du four avec du
bois, La fabrication du biochar est obtenue en quelques heures environ 8 a 11 h (pyrolyse

lente) sous une température de 500 a 600 °C.
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1 - Cheminée \
2 — Tuyauterie de recirculation des gaz A

3 — Raccord -union
4-Teé
5 — Vanne de contrdle des gaz de synthése

6 — Vanne de contrdle des liquides pyrolytiques
7 — Sortie des liquides pyrolytiques 1
8 — Approvisionnement en bois et gaz recyclé
9 — Petit fat (matériaux bruts a pyrolyser)

10 — Grand fat

=
11 — Support du petit fat A
10
3
9
/A
1 8 @ 4
Z

Schéma du four a biochar [65].

Figure 10 : Etapes de fabrication du biochar [Originale, 2022].
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I11.2. Préparation des échantillons

Afin d’obtenir des poudre a base des biomasse ( grignon d’olive , fumier de volaille ,
figuier , grenadier , vigne , mélange ( fumier de volaille + grignon d’olive ), les biochar

subit différentes étapes : lavage , séchage , broyage et tamisage .

-,

biochar a base de grignon d’olive biochar a base du fumier de volaille

biochar a base de grenadier biochar a base du mélange

(GO et Fm de volaille)

Figure 11: les différents biochar qu'on a utilisés [originale, 2022]
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111.2.1. Lavage

Nous avons procédé au lavage a I’eau le biochar pour enlever toutes sortes d’impuretés

qui collent a ce dernier.

Figure 12 : Lavage du biochar [originale]

111.2.2. Séchage

Apres lavage, le biochar a été sécher naturellement a I’air libre pendant 2 jours .

Figure 13 : Séchage du biochar [originale,2022]

111.2.3. Broyage

Le broyage a été réalisé au moyen d’un broyeur électrique afin d’avoir des petits fragments a

différentes dimensions.

Figure 14 : broyeur électrique [originale]
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111.2.4. Tamisage

Dans cette étape, on doit tamiser les échantillons obtenus aprés le broyage a un tamiseur,
pour obtenir des fractions des particules, avec différent diametres La séparation est ensuite

effectuée a ’aide de tamis de différentes mailles. (On a choisi le diamétre 500 pm)

Figure 15 : tamiseur électrique Figure 16 : résultat du tamisage

[originale, 2022]

111.3. Caractérisation physico-chimiques des biochar

111.3.1. Détermination du taux d’humidité

C’est un rapport exprimé en pourcentage, correspond a la quantité¢ d'eau perdue par une

substance lors d'un chauffage a 105°C pendant 24 heures.
Pour réaliser cette expérience, nous avons suivi la méthode décrite ci-dessous :
e Peser les creusets a vide et noter mo;

e Prendre 2g de chaque échantillon de diamétre 500 um, (on a effectués 2 essai pour

chaque échantillon);
e Placer ces échantillons dans les creusets et les numéroter puis noter m;
e Mettre les creusets dans une étuve a 105°C durant 24 heures;
e Sortir ces échantillons de 1’étuve et les laisser refroidir;

e Peser I'ensemble une seconde fois et noter mo.
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PR

ylfig”u‘re 17 : Balance analytiqgue  Figure 18 : les échantillons dans 1’étuve [originale, 2022]

On exprime le taux d’humidité par I’équation :

mi - mz
H(%)= —— %100
mz2 - Mo

Mo : la masse du creuset a vide (en g) ;
M3 : la masse du creuset et la prise d’essai avant étuvage ;

My : la masse du creuset et le résidu apres étuvage.

111.3.2. Détermination du taux de cendre

Le taux de cendres correspond au taux de cendres non exogénes ou la teneur en matiere

minérale.
Pour réaliser cette expérience, nous avons suivi la méthode décrite ci-dessous.

e Peser le creuset & vide et noter la masse mo;
e Placer environ 2 g de I’échantillon dans le creuset;
e Placer les échantillons dans les creusets peser et noter la masse mi;

e Placer les creusets dans le four a moufle a T= 550°C pendant 3h30min jusqu’a

disparition des particules charbonneuses;

e Retirer les creusets du four pour les laisser refroidir pendant 10 min, puis les transférer

dans un dessiccateur et laisser refroidir jusqu’a température ambiante;

e Peser et noter la masse ma.
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Figure 19 : Four a moufle [originale ,2022] Figure 20 : échantillons apres le four

On exprime le taux de cendres par 1’équation :

mz — Mo
TC(%)= ——— x100
mi—Mo

Mo : tare de creuset vide en (Q)
M1 : masse du creuset et de I’échantillon avant la calcination en ( g)

M2 : masse du creuset et de I’échantillon aprés la calcination en (g)

111.3.3. Le pH

Le pH (potentiel d’hydrogeéne) est une notion qui permet de fagcon commode et précise de

désigner le caractére acide, basique ou neutre d’une solution.
Mode opératoire

- Pesé 5g de chaque échantillons;

- Ajouté 100ml d’eaux distillée ;

- Agitation manuelle pendant 15 min ;

- Laisser décanter pendant 2h (au bout de 2 heurs on aura deux fractions : le biochar va se

sédimenté et la solution deviendra claire) ;

- Immerger 1’¢électrode du pH meétre dans la phase liquide puis dans la phase solide et noter les

valeurs ;

- Mesurer le pH avec un pH métre.
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Figure 21 : Mesure du pH [originale, 2022].

111.3.4. La conductivité électrique (CE)

La conductivité électrique d’une solution est un indice des teneurs en sels solubles dans
cette solution, elle exprime approximativement la concentration des solutés ionisables

présents dans I’ échantillon c’est-a-dire son degré de salinité.

Cette propriété électrochimique est basée sur le fait que la conductance (inverse de la
résistance électrique) d’une solution s’accroit au fur et & mesure que les concentrations en

cations et anions, porteurs de charges électriques, augmentent.
Mode opératoire
- Peser 20 g de chaque échantillons et les mettre dans des béchers ;
- Ajouter 100 ml d’eau distillée ;
- Agiter les solutions pendant 15 minutes ;
- Laisser reposer jusqu’a ce qu’a ce qu’il y ait sédimentation du biochar ;

- Mesurer la CE avec un conductimetre (La valeur numérique affichée correspond a la

conductivité de la solution a la température ambiante donnée sur 1’appareil).

- Il faut rincer I’¢lectrode avec de I’eau distillée avant aprés chaque mesure ;
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Figure 22 : mesure de la CE avec un conductimeétre [originale, 2022]

111.3.5. Analyse des échantillons par Spectroscopie Infrarouge (IRTF)

La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier ou spectroscopie IRTF est une
technique spectrale utilisée afin d’identifier les groupes fonctionnels et de suivre le processus
réactionnel d’un échantillon solide, liquide ou gazeux. C’est une technique qui permet de

collecter simultanément les données spectrales sur un large spectre [66].

Tous les résultats obtenus en IR ont été réalisés en utilisant des pastilles en mode ATR
(réflectance totale atténuée), dans un spectrophotomeétre a transformée de Fourier de marque
IRAFFINITY-1S figure (23), du laboratoire de recherche LCAGC de I’université Mouloud

Mammeri de Tizi - Ouzou.

Cette méthode peut étre utilisée pour des analyses qualitatives et quantitatives et peut

donner des informations sur les propriétés physiques ou chimiques des produits analysés [67].

IRty 5

Bseamanzy

Figure 23 : Spectrométre Infrarouge IRAffinity -1S [originale ,2022]
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111.3.6. Analyse morphologique par microscopie électrique a balayage MEB

La microscopie électronique a balayage (MEB) est une technique traditionnellement
utilisée dans I’analyse des surfaces. Elle permet d’analyser la morphologie de la surface, la
porosité et la composition chimique de la plupart des matériaux solides. Cette technique a la
particularité d’offrir une trés grande profondeur de champ (plusieurs centaines de microns) et

donne des vues qualitatives des surfaces d’une grande utilité [68].

La morphologie des six types de biochar, ont été observée par un microscope
électronique a balayage (MEB) environnemental d’un type PHILIPS (Figure 24), au niveau

du laboratoire de recherche de UMMTO a Hasnaoua .

Figure 24 : Microscope Electronique a Balayage (MEB) [originale, 2022]
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Chapitre IV Résultats et Discussions

Dans ce chapitre, on regroupe I’ensemble des résultats obtenus dans ce travail concernant
le calcule de taux d’humidité, le taux de cendre, la mesure de pH, la mesure de la CE, les

analyses IR et la microscopie électronique a balayage (MEB).
V. Caractérisation physico-chimique du biochar

IVV.1. Détermination du taux d’humidité

Les résultats du test du taux d”humidité des six biochar sont présentés dans la (figure 25):

' L] o ’
Taux d'humidité %
30 27.7784
25
20
15
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6.5815
4.8767 3.7136

> 3.0217 2.4021
oL " o

grignon fumier de figuier grenadier vigne melange (GO

d'olive volaille et Fm de

volaille )

Figure 25 : Histogramme de taux d’humidité

D’aprés les résultats obtenus, on constate que le taux d’humidité des 6 biochars varie d’un
biochar a un autre. Cependant le taux d’humidité le plus élevée est celui du fumier de volaille

avec 27.77% qui serait de nature hydrophile.

Les autres biochars ont un taux d’humidité qui varie selon un intervalle de 1 a 6 % sont
proches car ils sont d’origine ligneuse (grignon d’olive, figuier, grenadier, vigne) qui souvent

dépendent du sol et du climat.

On peut relever que le taux d’humidité du grenadier est de 6 % donne un caractere hydrophile,

les sites hydroxyles agissent comme un plastifiant et une résistance a la traction [69].
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1VV.2. Détermination du taux de cendre

Les résultats du test du taux de cendre des six biochar sont présentés dans la (figure 26):
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grignon fumier de figuier grenadier vigne melange (GO
d'olive volaille et Fm de
volaille)

Figure 26 : Histogramme de taux de cendre

Apres avoir incinéré nos échantillons, la matiere minérale restante des biochar est de
36.05 % dans le fumier de volaille qui contient de la matiére minérale (10% phosphore, 17 %

potassium et 23 % Azote) qui servie de fertilisant dans le sol.

Cependant le taux de cendre provenant des biochar d’origine ligneuse qui est (figuier,
grenadier, vigne) sont proches et concorde avec la littérature qui nous indique qu’un biochar

de qualité doit avoir un taux de cendre de 12% [70].

Tandis que le biochar issu d’un grignon a un taux de cendre de 26.15 %, qui est élevé peut
étre aux contaminations provenant du sol et la présence des olives ramassées avec le résidu
[71].

Un mélange élaboré a partir de grignon et fumier de volaille a eu un taux de cendre de
57.52 % c’est la matiére minérale qui est additionnée importante issue des deux biochars

(grignon d’olive et le fumier de volaille).
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IVV.3. Mesure du pH

Tableau (05) : les résultats de la mesure du pH

Echantillons pH de la phase liquide | pH de la phase solide
grignon d’olive 7.99 8.03
Fumier de volaille 9.41 9.59
Figuier 9.43 9.70
Grenadier 8.78 8.90
Vigne 9.82 9.88
Mélange (GO + Fm de volaille) 9.67 9.80

Dans nos résultats on constate que le pH des différents biochars sont proches autour de 8.

Selon LEHMANN 2007 le pH de nos biochars variaient dans la méme gamme de 4 a 12 afin

de neutraliser les sols acides.

IV.4. Mesure de la CE

Tableau (06) : les résultats de la mesure de la CE

Echantillons LaCE (us/cm)
Grignon d’olive 1131.2
Fumier de volaille 2050
Figuier 794
Grenadier 1031
Vigne 967
Mélange (GO + Fm de volaille) 1408

Les résultats du tableau (06) montrent une CE tres variable allant de 794 ps/cm a 2050 ps/cm.

Le fumier de volaille a une CE relativement elevée de 2050 ps/cm, comparativement aux
autres biochars ligneux, elle serait due aux propriétés physico-chimiques de la fiente de
volaille qui contient aussi du phosphore ainsi potassium et azote il reste ainsi un excellent

engrais car il est tres rapidement minéralisé dans le sol.
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Le grignon et le grenadier soumis a une pyrolyse, ont une CE autour de 1100 us /cm, qui sont
connus pour leurs richesse en potassium, ce dernier est un cation (k*) qui peut elever la

conductivité electrique d’un matériau.

Les deux biochar ligneux restants qui sont (vigne et figuier) ont révélés une CE relativement

basse qui serait du a une faible quantité d’éléments nutritifs.

Nous avons également nt fait la CE du melange (GO et Fm de volaille) qui est de 1408 us /cm

ce résultat nous montre que le mélange serait peu efficace dans un sol.

IVV.5. Analyse des echantillons par Spectroscopie Infrarouge a Transformer
de Fourier (IRTF)

Les résultats de I’analyse spectrale par spectroscopie infrarouge des biochar a base de
(grignons d’olive, fumier de volaille, figuier, grenadier, vigne et le mélange (GO et Fm de
volaille)) sont présentés ci-dessous :
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Figure 27 : Spectre IR du biochar a base du grignon d’olive
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Figure 28 : Spectre IR du biochar a base du fumier de volaille
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Figure 29 : Spectre IR du biochar a base du figuier
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Figure 30 : Spectre IR du biochar a base du grenadier
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Figure 32: Spectre IR du biochar a base du mélange (GO et Fm de volaille)

L’analyse des échantillons par la spectroscopie IRTF montre la présence de différentes bandes
de vibration, chaque bande d’absorption qui apparait sur le spectre correspond a une fonction
ou a un groupement chimique. Les différentes bandes caractéristiques des constituants de nos
fibres sont résumées dans le tableau (07).
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Tableau (07) : Les bandes d'absorptions enregistrées des différentes biochar étudiées par
(IRTF)

Nombre d’onde (cm™) Type de vibrations

3300-3400 Vibration d’élongation N-H des amides

Vibration élongations des groupements hydroxyles
3346-3350 O-H

Vibration d’élongation asymeétrique des liaisons C-H
2923- 2925 des alcanes

Harmonique des déformations C-H des aromatiques

1851-1855
1700- 1715 Vibration d’élongations C=0 des cétones
1200 -1320 Vibration d’¢élongations C-O des acides carboxylique
1037-1042 Vibration d’¢longations C-O aliphatique

A partir des six spectres IRTF, on constate que le pic d'étirement O-H (3600- 3200 cm™)

diminue dans les spectres des biochar qui reste conforme a la littérature [72].

D’aprés la littérature nos six biochars soumis a des temperatures de pyrolyse élevée
entraineraient des ruptures a la surface de la biomasse, causées par un craquage thermique de
la biomasse mere; par I’analyse IRTF on trouve I’intensité des pics 3300- 3350 cm*
(étirement - OH), 2850-2950 cm™*  (étirement -CH), et 2925 cm(vibration asymétrique des
alcanes) diminuait avec l'augmentation de la température de pyrolyse, ce qui peut étre di a

I'amélioration de la structure aromatique dans le biochar [73] .

Les pics qui serait attribues a 1’hémicellulose et a la cellulose 3000 cm™ et 3200 cm™ pour
OH et 3100-3000 cm™ pour CH sont absents dans tous les échantillons de nos 6 biochar, ce

qui nous améne a conclure que, ’holocellulose présentedans la matiére premiére se serait
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dégradées a la température compris entre 200 - 300 °C et 300 - 400°C [74].

Les pics situés entre 1400 cm™ et 900 cm™ sont généralement attribués a la lignine,
principalement en raison des cycles de type C=C. On constate qu’ils sont bien prononcés ce
qui peut étre du a la dégradation de la lignine a des températures comprises entre 200 °C et
700 °C [72].

Des pics sont également observés entre 2925 -2923 cm™ sont attribues aux groupes
fonctionnels aliphatiques (liaisons C-H), reste peu prononcés, car la dégradation des composés

aliphatiques, conduisant a la formation de composés aromatiques [72].

Les pic situes entre 1700-1750 cm* apparait dans les spectres serait due a la déformation axiale
acide C=0, principalement des aldéhydes et des cetones formés par la dissociation de la

cellulose et de I'némicellulose [72].

L'analyse FTIR nous a permis de conclure que le processus de pyrolyse conduit a la
dégradation de la cellulose et de I'hémicellulose, tandis que certains aromatiques liés a la
lignine restent dans les échantillons de biochar. Selon [75], ces caractéristiques pourraient

améliorer I'application du biochar comme amendement du sol.

IVV.6. Analyse morphologique par Microscopie Electronique a Balayage
(MEB)

Les résultats de I’examen morphologique nous donnent les différentes microphotographies

MEB de nos biochar qui sont illustrés ci-dessous :

Acc. P gn.. N AccN SpotMagn Det WD F———— 100ym
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Figure 33 : Microphotographie MEB Figure 34 : Microphotographie MEB
du biochar a base du grignon d’olive du biochar a base du fumier de volaille
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Figure 35 : Microphotographie MEB
du biochar a base du figuier

D’apreés les résultats obtenus les images de MEB des biochars montrent des matériaux dans sa

globalité poreux.

La microphotographie de I’échantillon de grignon d’olive montre un aspect poreux et
irrégulier .Cependant celui de fumier de volaille nous montre des parties cubiques et claires

qui sont probablement des minéraux.

Le figuier a un aspect poreux di a son anatomie cellulaire on voit de nombreux pores

réguliers.

43



Conclusion



Conclusion génerale

Le biochar est un matériau riche en carbone utilisé depuis peu comme amendement de sol
avec la possibilité de séquestrer le carbone durable, améliorer la qualité du substrat .Pour cela il
suffit de valoriser les déchets ligneux, les sous produits oléicoles et le fumier. Néanmoins un four

a pyrolyse a température réglable est nécessaire pour obtenir un biochar a normes adéquats.

De ce fait, I’objectif de cette étude est la possibilité de réaliser un biochar a partir des biomasses
ligneuse et un sous produit oléicole et un fumier dans un four a pyrolyse. Cette valorisation des

matériaux naturels disponibles apportant aux sols agricoles un amendement de qualité.

A D’issue de la premiére partie de ce travail, il s’avére que 1’élaboration de six biochars dans un
four a pyrolyse traditionnel a constitué une premiere approche, ont donné des résultats

différents :

Les résultats des tests physico-chimiques obtenus montrent que le fumier de volaille présente un

taux d’humidité important qui est due a sa structure hydrophile selon la littérature.

Concernant le taux de cendre, le mélange GO et Fm de volaille a révélé un taux de cendre elevé

qui pourrait étre attribue a la nature de ces éléments riches en matiéres minérales.

Eu égard a la valeur des pH de nos biochars, il serait intéressant pour augmenter le pH de sols

légerement acides.

Le fumier de volaille a une CE relativement élevée, comparativement aux autres biochars

ligneux, ainsi il reste un excellent engrais car il est trés rapidement minéralisé dans le sol.

L'analyse FTIR nous a permis de conclure que le processus de pyrolyse conduit & la dégradation
de I’holocellulose, tandis que certains aromatiques liés la la lignine restent dans les échantillons
de biochar, ces caractéristiques pourraient améliorer l'application du biochar comme

amendement du sol.

Les photographies microscopiques montrent clairement la présence des cellules végétale de
forme polygonale dans le figuier, et des fibres trés abondantes en bandes irrégulieres, ayant de la
matiére minéerale de forme cubique dans le fumier, et pour le grignon montrent clairement la

présence des cellules ayant des ponctuations simples, caractérisées par des parois trés épaisses.

Les résultats des caractérisation physico-chimique des six biochars qu’on a fait dans un four
traditionnel sans une température précise, ont montré qu’il étaient de qualité et qu’ils pourraient

étre utile comme amendement organique pour conditionner certaines propriétés des sol :



Conclusion génerale

réduction de D’acidité des sols pauvres, amélioration de la capacit¢ d’échange de divers

nutriments, de la capacité de stockage de 1’eau.

En termes de perspectives de la présente étude on pourra suggérer :

- Pour une analyse plus approfondie il serait souhaitable de faire un BET pour chaque biochar.
- La mesure de la porosité.

- Test de toxicité.

- Elaborer un biochar a différentes tempeératures.

- Nous recommandons de tester ce biochar dans un sol agricole.
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Annexes 1: Résultats des pesées des échantillons avant et apres le test de taux d’humidité

Types du biochar Mo m1 m2 Taux d’humidité Moyen

(%) (%)
18.060 20.013 19.976 1.9311

Grignon d’olive 3.02
16.563 18.563 18.484 4.1124
18.013 20.060 19.483 30.2569

Fumier de volaille 27.77
17.836 19.836 19.330 25.3000
17.774 19.774 19.681 4.8767

Figuier 4.87
17.966 19.966 19.871 4.9095
18.581 20.581 20.460 6.4395

Grenadier 6.58
17.792 19.792 19.666 6.7235
16.565 18.555 18.435 6.4171

Vigne 3.71
17.750 19.750 19.620 6.9518
17.774 19.774 19.699 3.8961

Mélange (GO + Fm 2.40
de volaille) 18.041 | 20.041 | 20.023 0.9081

Annexes 2: Résultats des pesées des échantillons avant et apres le test du taux de cendre

Types du biochar Mo m1 m2 Taux de cendre Moyen

(%) (%)
18.060 | 20.060 | 18.556 24.8

Grignon d’olive 26.15
16.563 | 18.563 17.113 27.5
18,013 | 20.013 | 18.741 36.4

Fumier de volaille 36.05
17.836 | 19.836 | 18.550 35.7
17.774 | 19.774 | 17.995 11.05

Figuier 11

17964 | 19.964 | 18.183 10.95
18.581 | 20.581 | 18.836 12.75

Grenadier 20.32
17.792 | 19.792 | 18.071 27.9
18.012 | 20.012 | 18.307 14.75

Vigne 14

17.776 | 19.776 | 18.041 13.25
17.967 | 19.967 | 19.058 54.55

Mélange (GO + Fm 57.52
de volaille) 17.839 | 19.839 | 19.049 60.05
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Annexes 3 : les résultats obtenus lors du test du pH

Les échantillons pH de la phase liquide pH de la phase solide
Grignon d’olive 7.99 8.03
Fumier de volaille 9.41 9.59
Figuier 9.43 9.70
Grenadier 8.78 8.90
Vigne 9.82 9.88
Mélange (GO+Fm de volaille) 9.67 9.80

Annexes 4 : les résultats obtenus lors du test de la CE

Les échantillons LaCE (us/cm)
Grignon d’olive 1131
Fumier de volaille 2050
Figuier 794
Grenadier 1031
Vigne 967
Mélange (GO+Fm de volaille) 1408

Annexes 5 :Les matériels et produits utilisés dans les différentes expériences

Etudes effectuées

Matériels utilisés

Produits utilisés

La préparation des
échantillons

-Cuvette
- broyeur électrique
- Tamis vibreurs

-les échantillons de biochars
-I’eau de robinet

Taux d’humidité

- Creusets
- Balance précise
- Etuve

-les échantillons de biochars

Taux de cendre

- Creusets
- Balance précise
- Four a moufle
- Dessicateur

-les échantillons de biochars
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Calcule de PH - Balance précise
- Bichers de 100ml - Les échantillons de biochars
- PH métre - Eaux distillées
Calcule de la - Balance précise - Les échantillons de biochars

conductivité électrique

- Bichers de 100ml
-conductimétre

- Eaux distillées

Spectroscopie IR

Spectrométre infrarouge

les échantillons de biochars

Microscopie électrique
a balayage

Spectroscope électrique a
balayage

les échantillons de biochars

Annexes 6 : quelques images du four a biochar traditionnel [76]
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Annexes 7 : quelques images du four a biochar industriel [77]




Résumeé

L’objectif de notre travail est la possibilité de réaliser un biochar a partir des biomasses ligneuses
(figuier, grenadier, vigne) et un sous produit oléicole (grignon d’olive) et un fumier de volaille dans
un four a pyrolyse, cette valorisation des matériaux naturels disponibles apportant aux sols agricoles
un amendement de qualité. Toutefois, il est impératif avant toute utilisation de connaitre leurs

propriétés physico-chimiques.

Afin de caractériser ces biochar, divers méthodes ont €té utilisées a savoir : le taux d’humidité, le taux
de cendre, la mesure du pH, la mesure de la CE, caractérisation structurale par spectroscopie

infrarouge a transformée de Fourier (IRTF) et une analyse morphologique par MEB.

Les résultats ont montré que les six biochar pourraient étre utile comme amendement organique pour
conditionner certaines propriétés des sols : réduction de I’acidité des sols pauvres, amélioration de la

capacite d’échange de divers nutriments et de la capacité de stockage de 1’eau.

Mots clés : biochar, grignon d’olive, fumier de volaille, figuier, grenadier, vigne, MEB, IRTF

Abstract

The objective of our work is the possibility of making a biochar from woody biomass (fig tree,
pomegranate tree, vine) and an olive by- product (olive pomace ) and poultry manure in a pyrolysis
oven, this valorization of natural materials available providing agricultural soils with a quality

amendment. However, it is imperative before any use to know their physic-chemical properties.

In order to characterize these biochar, various methods have been used, namely: determination of
humidity level, ash content, pH measurement, EC measurement, structural characterization by fourier

transform infrared spectroscopy (FTIR) and a morphological analysis by SEM.

The results showed that the six biochar could be useful as an organic amendment to condition certain
soil properties: reducing the acidity of poor soils, improving the exchange capacity of various

nutrients and the water storage capacity.

Key Word: biochar , olive pomace,poultry manure, fig tree, pomegranate tree, vine, SEM,
FTIR
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