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Introduction

Les boues sont des sous produits majoritaires et inévitables considérées comme des déchets
issus des différentes étapes de traitement des eaux usees, elles sont constituées d'eau et de
matiéres minérales et organiques. Généralement 1 m3 d'eaux usées domestiques donne, aprés
traitement, 350 a 400 grammes de boues. Ce qui signifie que I’augmentation de la quantité des
boues est en croissance avec 1’augmentation de la consommation d’eau et I’amélioration des
techniques de traitement. Cela peut engendrer des problémes pour les usines de traitement des
eaux s’ils ne trouvent pas des débouchés de valorisation ou d’élimination de cette boue.
Généralement I'épandage, ’incinération et 1’élimination dans les CET restent les principaux

débouché des boues.

Une des technologies efficace et moins codteuse permettant le traitement de la fraction
organique de ces boues est la digestion anaérobie, qui consiste en une dégradation biologique,
en absence d'oxygene, de la matiere organique en un biogaz qui est un mélange de méthane
(CH4,) et de dioxyde de carbone (CO2). Grace a la digestion anaérobie, les déchets
deviennent une source de richesses. Cette technologie devient essentielle dans le processus de
réduction des volumes de boues et la production de biogaz, qui est une source d'énergie
renouvelable pouvant étre utilisée dans la production d'électricité et de la chaleur (Office
International de I'Eau, 2001). Surtout que I’augmentation exponentielle de la consommation
d’énergie, spécialement celle des combustibles fossiles, causée par le développement rapide
de I’économie provoque une augmentation de la concentration de gaz a effet de serre dans
I'atmosphere et entraine des changements climatiques. De plus, les réserves de combustibles
fossiles sont bient6t finies et, au rythme de consommation actuel, leur épuisement doit étre
envisagé. Il est donc nécessaire de diminuer la dépendance aux combustibles fossiles et

d’explorer les nouvelles énergies renouvelables.

Notre travail est une contribution & 1’étude de la valorisation des boues considérées comme
déchets en grande quantités par le procédé de dégradation biologique en absence d’oxygéne
appelé encore bio méthanisation ou digestion anaérobique.

Notre mémoire est structurée en trois parties :

La premiére partie est une revue de la littérature scientifique ;

La deuxiéme partie est une présentation des matériels et méthodes utilisés;

La troisieme partie est consacrée a I’analyse des résultats.






Synthese
bibliographique



Synthése bibliographique

1. Généralités sur les boues comme résultats de traitement des eaux usées

Ramade (2000), définie les eaux usées comme étant des eaux dont la qualité a été
compromise par l’activit¢é humaine pour des usages domestiques, industriels ou méme
agricole, constituant donc un effluent pollu¢ et rejeté dans un émissaire d’égout. D’apres
Rodier et al. (2005), les eaux usées englobe, les eaux d’origine urbaines constituées par des
eaux ménageres (lavage corporel et du linge, lavage des locaux, eaux de cuisine) et les eaux
de vannes chargées de féces et d’urines ; toute cette masse d’effluents est plus ou moins
diluée par les eaux de lavage de la voirie et les eaux pluviales. Peuvent s’y ajouter suivant les
cas les eaux d’origine industrielle et agricole. La composition des eaux usées est extrémement
variable en fonction de leur origine. Elles peuvent contenir de nombreuses substances, sous
forme solide ou dissoute, ainsi que de nombreux microorganismes.

Cela nécessite un traitement de cette eau polluée avant le rejet final vers 1’espace naturel.

Les boues générées par les stations d’épuration sont provenus des différentes étapes de
traitement des eaux usées dont le prétraitement, le traitement primaire traitement secondaire.
1.1. Types de boues

Les boues d’épuration sont classées en trois grands groupes :

Les boues primaires, sont issues du traitement primaire et sont produites par simple
décantation, en téte de station d’épuration. Ces boues sont fraiches et fortement
fermentescibles (Derbal, 2009). Les boues issues des stations qui utilisent des floculants
minéraux (sel de fer ou d’aluminium) pour la décantation dans le traitement sont appelées des
boues physico-chimiques (Derbal, 2009).

Les boues secondaires, issues du traitement secondaire aprés clarification. Elles sont
essentiellement composées de biomasse présente en excés dans le systeme et par la matiéere
réfractaire a 1’épuration biologique. Ce sont des boues fraiches biologiques, essentiellement
sous forme de flocs de bactéries (Derbal, 2009).

Le mélange de boues primaires et secondaires conduit a I’obtention des boues mixtes, leur
composition est dépendante de la quantité et la composition de boues primaires et secondaires
produites. Tres fermentescibles, ces boues subissent un traitement de stabilisation (Derbal,
2009).

1.2. Nature et composition de la boue

Selon la nature des effluents et le type de traitement, les caractéristiques des boues sont
extrémement variables d'une source a I’autre.

La caractérisation des boues passe par la détermination des parameétres suivants : pH, siccité,

pourcentage de matiére organique, PCI, composition en NTK, NH4+, P205, K20, CaO, MgO
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et des micro-organismes (surtout des bactéries degradatives issues de biomasses épuratrices).
Geénéralement la composition est extrémement variable en fonction du site ou elles sont
produites. A la sortie des décanteurs elles sont aux alentours a 10-15 g/litre en matiére séche.
(Moletta, 2003). Le tableau (1) donne un exemple de la composition des boues urbaines
exprimeée sur une base de la matiere séche.

Tableau 1. Composition des boues urbaines obtenues par le mélange des boues des

décanteurs primaires et secondaires de stations d’épurations a boues activées. (Moletta,

2003).

Matiere organique | Azote | Phosphore | Potassium | Calcium

Teneur en % de la 60- 80 35-45 2-25 0.2-0.3 5 -15

matiére seche

1.3. Traitements et destination des boues

Le traitement des eaux résiduaires fait appel a des procédés qui transforment les polluants en
sous-produits solides. Ces derniers se distinguent principalement par leur forme, leur siccité et
leur teneur en éléments minéraux et organiques : graisses (0,05% des sous produits solides),
refus de dégrillage (0,18%), sables (0,14%) et boues (99%), les boues constituent donc le
principal sous-produit de I’épuration (Bonnier, 2008). Les boues nécessitent un traitement
avant d'atteindre leur destination finale, le choix d'une filiére de traitement des boues est
important. Pour des raisons de stabilisation, de réduction de volume et d’élimination des
agents pathogeénes.

Elles peuvent étre, apres les procédés de traitements d’épaississement, de stabilisation et de
séchage, valorisées en agriculture avec ou sans compostage, valorisées énergétiqguement,

incinérées ou éliminées en Centre d’Enfouissement Technique (fig. 1).

Traitement biologique
pour réduction du volume

v

Boues

Epaississement | ———»

Incinération S— l
Mise en décharge «—| «— | Deshydratation
et stahilisation
4_

Epandage
Valorisation
Compostage

Figure 1. Etapes des traitements des boues (Bonnier, 2008 modifiée).
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2. Généralités sur la digestion anaérobique

2. 1. Historique

Gijzen (2002), indique que I’utilisation de la digestion anaérobie pour le traitement des eaux
usées date depuis le 19éme siécle. Dans les régions rurales de la Chine et de I'Inde, des
constructions simples de réacteur (fig. 2) ont été longtemps employées pour traiter les déchets
des animaux et agricoles dans le but principal de récupérer I'énergie pour faire cuire et
allumer.

La méthanisation des boues des stations d'épuration, a grande échelle, employant une

technologie de pointe a été présentée en France depuis 1860 (Mccarty, 2002).

~ 130D KRB &

7 5 ieRs—o aHe % 3 2
/%I % T 60—30 TLHLET M) G /s
By BIRML23 INNT0 TR
an Jriiths HEM 3R RTIATIR
2,808, REVL L SN mbL I
2004 RS BRI W fERRS, 2207,

[ i it R 4 M 7 et

Figure 2. Vue générale d’un type de digesteur chinois produisant du biogaz pour faire cuire et
National office for Biogas Development and Extension, People’s Republic of China.(Derbal,
2009)

Toutefois, c'est a partir des années 70 que le traitement anaérobie a attiré plus d'attention en
termes de recherche et développement technologique (Ahring, 2003). Marcato (2007),
souligne que la digestion anaérobie a été énormément étudiée sous un angle de production

d’énergie renouvelable. Cet intérét a augmenté, a la suite de la prise de conscience
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environnementale accrue de la population. En outre (Ahring, 2003) signale qu’a la fin des
années 80, la Co-digestion traite un mélange de différents types de déchets, y compris les
déchets d’animaux, les déchets alimentaires et les déchets organiques ménagers, ont été
présentées dans plusieurs pays.
Aujourd'hui, un nombre important de systéemes technologiques de digestion anaérobie est en
service pour le traitement de différents types de substrats et le développement est encore en
marche (Gijzen, 2002).

2. 2. Principes de la digestion anaérobie
La digestion anaérobie est un procédé naturel de fermentation et de transformation de la
matiere organique via des bactéries en absence d'oxygene. Elle conduit a la formation d'un
biogaz riche en méthane et utilisable comme source d'énergie. Ainsi, (OTV., 1997) souligne
que la digestion anaérobie permet une réduction de la matiére séche d’environ 50%. D’aprés
(Mata, 2003).
Le biogaz, composé principalement de méthane (55-70%) et de dioxyde de carbone (25-40%),
avec des traces de I’hydrogene et de H2S.
En méme temps les micro-organismes anaérobies consomment peu d’énergie, ce qui entraine
une production de boues limitée (3 a 20 fois inférieure a un traitement aérobie) (Bitton,
1994).
En effet, Trably (2002) et Moletta (1993) indiquent que les micro-organismes utilisent
seulement 10 a 15 % de 1’énergie du substrat pour leur croissance le reste étant utilise pour la
production du biogaz.
Par l'action combinée de plusieurs communautés de micro- organismes, en absence totale
d’oxygene et dans un réacteur biologique appelé digesteur, la méthanisation se déroule en
quatre étapes principales: [I’hydrolyse, 1’acidogénese, I’acétogénése et enfin la

méthanogénése. Les étapes sont présentées sur le schéma de la figure (3).

Pour mener a bien une digestion anaérobie, il est nécessaire d’avoir des vitesses de réactions
équilibrées pour ne pas inhiber une des étapes et le contenu du digesteur est mélangé et

maintenu a une température variant entre 35 et 40°C (phase mésophile) (Edeline, 1997).
2. 3. Les etapes biochimiques de la digestion anaérobie

La méthanisation est un processus de fermentation anaérobie complexe, mettant en jeu
plusieurs étapes biochimiques correspondant a I’action de différents groupes bactériens et

aboutissant a la formation de biogaz et du digestat:
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- L’hydrolyse de la matiére organique.

- L’abiogeneése : transformation de la matiére organique en acide gras.

- L’acétogénese : formation d’acétate, d’hydrogéne et de gaz carbonique a partir des acides
gras.

- La méthanogénése qui conduit a la formation de méthane a partir des produits de la réaction

précedente.

I Macro-molécules —

B. hydrolytiques Hydrolyse

y

Monomeres

B. acidogéenes

Acidogeneése

A 4
Acides organiques, —
alcools, ...

B. acétogénes J Acétogenese

.

1 co+H, | =

Acétate

AL

B. homoacétogenes

, . . . Méthanogenése
A. methanogenes A. méthanogenes

aceétoclastes hydrogénoptrophes
Y\

¢

CO,+CH, CH, —

Figure 3. Etapes de la digestion anaérobie (B. : bactéries ; A. : Archées) (Hess, 2007).

Au cours de la premiére étape d’hydrolyse, les macromolécules complexes sont solubilisées
sous D’action d’enzymes extracellulaires excrétées par des bactéries anaérobies strictes
(Clostridium pour la dégradation de cellulose, amidon) ou facultatives aerotolérantes (Bacillus
pour la dégradation de protéines) (Hess, 2007). Les composés particulaires sont scindés en

monomeres (ou diméres) de taille suffisamment petite pour pouvoir étre transportés au travers
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de la membrane cellulaire. Une fois dans la cellule ces molécules simples pourront étre
utilisées comme source d’énergie pour le métabolisme (Zeikus, 1980 ; Moletta, 2002).

Dans une seconde étape, il s’agit de I’acidogenese, ol les monomeres issus de 1’hydrolyse,
ainsi que les composés dissous, servent de substrats a des microorganismes fermentaires qui
les dégradent principalement en acides de faibles poids moléculaires comme les acides gras
volatils [AGV] tels que propionate, butyrate, valérate, mais également en pyruvate, lactate, ou
en alcools tels que le méthanol, 1’éthanol (Mosey, 1983 ; Mccarty et Mosey, 1990).

Hess (2007), indique qu’au cours de ces réactions du gaz carbonique et du dihydrogéne sont
également produits et les microorganismes realisant cette étape peuvent aussi bien étre
anaérobies facultatifs (du genre Acetobacter ou Streptococcus) que strictement anaérobies
(Clostridium).

La troisiéme étape concerne l’acétogénése ou, d’aprés Hess (2007), les produits de
I’hydrolyse et de 1’acidogénése (acides, sucres, alcools,...) sont réduits en acétate, hydrogéne
et dioxyde de carbone.

La méthanogéneése constitue 1’étape de réduction finale du processus de méthanisation. Elle
est considérée comme 1’étape limitante dans le processus de dégradation des composés

dissous (Kaspar et Wuhrmann, 1978).

La méthanogénése est réalisée par une classe spécifique de bactéries anaérobies strictes, les
Archae, qui peuvent utiliser divers substrats comme 1’acétate, le dioxyde de carbone et
I’hydrogéne, ou encore, pour certaines especes, le méthanol, les méthylamines ou le formate
(Braun, 2007).

2. 4. Différents systemes de digesteurs

Le digesteur, encore appelé fermenteur ou bioréacteur - anaérobie est généralement constitué
d’une cuve fermée, étanche a ’air et de préférence isolée thermiquement de I’extérieur dans
laquelle différents microorganismes se cOtoient pour dégrader chimiquement et
biologiquement les déchets et effluents organiques et produire du biogaz. Le choix du
digesteur varie en fonction du type de déchets a traiter et de 1’application visée. On peut

classer les digesteurs selon :
- le mode d’alimentation : batch, continu ou semi-continu ;
- le type de substrats : solide, semi-solide ou liquide ;

- le nombre d’étapes : mono- ou bi-étape selon que la méthanogénése et 1’acidogénése se

déroulent dans le méme réacteur ou dans deux cuves séparées
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a) Le digesteur batch ou discontinu

Il a ’avantage d’étre d’une construction simple. Le mode opératoire consiste a remplir le
digesteur avec les substances organiques et laisser digérer, le temps de rétention étant fonction
de la température et d’autres facteurs. A la fin de la digestion, le digestat est évacué et le
processus peut recommencer. Ces systémes, rustiques et d’une grande simplicité technique,
sont avantageux pour traiter les déchets solides comme les fumiers, les résidus agricoles ou
les ordures ménagéres. La production de biogaz n’est pas réguliére : au début du cycle, la
fermentation du substrat ne venant que de commencer, la production de biogaz est lente. Elle
s’accélere, et atteint un taux maximal au milieu du processus de dégradation et chute en fin de
cycle lorsque seuls les éléments difficilement digestibles restent dans le digesteur (Héteu et
Martin, 2003).

b) Digesteur continu

Dans ces réacteurs agités, la biomasse est dispersée dans la masse liquide et sera acheminée a
la sortie avec I’effluent. Le temps de rétention des solides serait dans ce cas égal a celui de
I’effluent liquide. Comme la croissance du milieu bactérien nécessite un temps de séjour assez
long (de 10 a 20 jours dans la plupart des cas), les débits d’alimentation et de soutirage

seraient tres faibles notamment pour les réacteurs a faible volume réactionnel.

Il est a noter que les réacteurs infiniment mélangés sont de loin le type d’installation le plus
utilisé jusqu’a présent. Le mélange est assuré en intégrant un agitateur mécanique et/ou en
recyclant une partie des effluents a la sortie (effluent liquide et/ou biogaz). Ce type de
réacteur est le plus souvent utilisé pour le traitement des déchets solides et boueux. (Saber,
2013).

Comme la croissance du milieu bactérien nécessite un temps de séjour assez long (de 10 a 20
jours dans la plupart des cas), les débits d’alimentation et de soutirage seraient trés faibles
notamment pour les réacteurs a faible volume réactionnel (Saber, 2013).

Le digesteur semi-continu fonctionne avec une combinaison des propriétés des deux

précédents afin de tirer profit des avantages des deux extrémes ( Héteu et Martin, 2003).
2. 5. Facteurs influencant la stabilité du processus de biogaz
Les parameétres ayant un effet sur le processus de la digestion anaérobie sont nombreux entre

autre : la température, le temps de séjour, le pH, la composition du déchet a dégrader et la
présence d'inhibiteurs (Bitton, 1994).
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La température est I’un des parameétres les plus importants pour les procédés biologiques car
elle affecte la cinétique de croissance des microorganismes et le transfert de matiéere. Les
microorganismes sont classifiés en trois catégories selon la plage de températures dans
laguelle ils peuvent proliférer : les psychrophiles (qui tolérent une gamme de température de
10 a 30°C, avec un optimum de 12 a 18°C), les mésophiles (de 20 a 50°C, avec un optimum
de 25 & 40°C), et les thermophiles (de 55 a 75°C). (Cresson, 2006).
En ce qui concerne le temps de séjour hydraulique (TSH), il doit étre suffisamment long
pour éviter le lessivage des micro-organismes épurateurs. Ainsi, il est nécessaire que le temps
de séjour hydraulique soit supérieur au temps de génération de nouveaux micro-organismes,
en particulier des méthanogénes (micro-organismes les plus lents). (Bitton, 1994).
Le méme auteur signale qu’en culture libre, le TSH est équivalent au temps de rétention des
micro-organismes, et peut étre fixé entre 10 et 60 jours : en général il est fixé a 25 - 35 jours,
alors qu’en systeme a biomasse fixée, le temps de séjour hydraulique est dissocié du temps de
rétention et peut étre diminué (1 a 10 jours).

Omil et al. (1997), indiquent que le pH est un des facteurs les plus influents sur Il'activité
enzymatique. Il est indispensable de maintenir le pH dans la gamme de la neutralité (6,7 -
7,4), l'optimum étant autour de 7,0 - 7,2 unités pH. Afin de maintenir le réacteur au pH
optimal, celui-ci est régulé par l'ajout de soude ou de bicarbonate de sodium. Le pH est
essentiellement lié a la présence d'acides gras volatils. Lors du bon fonctionnement du
digesteur, le pH est tamponné par la présence des bicarbonates produits par les méthanogénes
(Bitton, 1994).

La nature des boues est a prendre en compte, notamment le type de boues. A l'inverse des
boues primaires (substrat tres réactif et fermentescible), les boues secondaires sont beaucoup
plus difficiles a digérer (Degrémont, 1989). Kacimi et al. (2012), indiquent que ces boues
sont déja en partie stabilisées, d'autant plus si le temps de séjour dans le bassin d'aération est
éleve.

La présence de toxiques et d'inhibiteurs comme I'oxygéne, d'ammoniaque, d'AGV, d'acides
gras longues chaines, de métaux lourds, de composés chlorés, d'hydrogéne...peut inhiber la
digestion anaérobie et plus particulierement la méthanogénése (Bitton, 1994).

La digestion anaérobie est inhibée par la présence d'’AGV en trop grande quantité, le composé
le plus toxique étant I'acide propionique. En effet, lorsque la concentration en AGV devient
supérieure a 2 - 3 g/L, le pH diminue et la phase de méthanisation est inhibée. Ceci peut étre
provoqué par une surcharge organique. Ainsi, les performances du digesteur dépendent de

I'équilibre entre la synthése et la dégradation des AGV. L'étape d'acétogénése est, elle, inhibée
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par la présence d'hydrogéne. Les réactions d'acétogénése ne sont thermodynamiquement
réalisables que pour des pressions partielles en hydrogene tres faibles : 10 - 20 P (Parawira et
al., 2005).
2. 6. Conditions physico-chimiques nécessaires a la digestion anaérobie
Pour assurer un bon déroulement du processus de dégradation, la digestion anaérobie doit étre
réalisée sous certaines conditions :

« absence d’oxygene, de nitrates ou de sulfates (Parawira et al., 2005).

* pH proche de la neutralité : optimum 6,8 — 7,5 ( Moletta, 2002).

« concentration en acide gras volatils (AGV) inférieures a 2 — 3 g/l (McCarty, 2002).

* une pression partielle en hydrogene tres faible : 10 — 20 Pa au maximum (Trably, 2002).

* un potentiel d’oxydoréduction inférieur a -300 mV (Suh et Roussaux, 2002).

« absence d’¢léments inhibiteurs : agent chlorés, antibiotiques,...

* une tempeérature stable optimale pour les micro-organismes épurateurs (Bitton, 1994)

2. 7. Avantages et inconvénients de la digestion anaérobie

Comme tous les procédés la digestion anaérobique présente des avantages et des
inconvénients. Dans ce qui suit nous citerons les plus importants

Les avantages de la digestion anaérobie sont :

« Une réduction de la matiére séche des boues de 1’ordre de 50% ( Bendixen, 1994).

* Une production d’un Biogaz valorisable sous forme d’énergie (chauffage, cogénération
d’¢lectricité) ;

« Une reduction du nombre de micro-organismes pathogénes Schnurer et al. (1996).

« Un intérét agronomique, lié a une concentration importante en azote ammoniacal (NH.* et
en phosphates (PO+>) due a la lyse de la matiére organique (Miinch et Greenfield, 1998).

* Une demande en énergie plus faible que les procédés aérobies et pas d’apport en 0Xygene ;

* la possibilité de traiter des charges organiques ¢levées : de 2 a plus de 80 kg de DCO par

metre cube de réacteur et par jour avec des taux d’épuration de 80 a 98%.

Ce procédé de déegradation anaérobique comporte aussi quelques inconvénients :

* Une forte sensibilité aux variations de charges et aux composés toxiques (Schnurer et al.,
1999; Oles et al.,1997).

* Une dégradation plus lente que pour les procédés aérobies (Bitton, 1994).

* Des coits d’investissement importants ;
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* Du fait de la faible vitesse de croissance bacterienne, la cinétique d'épuration est lente et les
périodes de démarrage des réacteurs relativement longues;

* les populations microbiennes sont sensibles aux perturbations, en particulier a I'oxygene et
aux métaux lourds ou encore aux surcharges organiques et le procédé se révele souvent
instable (OTV., 1994).

* le traitement par digestion anaérobie est souvent insuffisant pour rejeter directement les
effluents dans le milieu naturel : un post-traitement aérobie de finition est nécessaire pour
achever 1’¢limination du carbone et éventuellement de I’azote et du phosphore (Derbal,

2009).

3. Biogaz : source d’énergie renouvelable

Le méthane appelé couramment biogaz peut représenter une source d’énergie renouvelable
avec de nombreux avantages sociaux et environnementaux. Il résulte d’un processus de
dégradation biologique des matiéres organiques en l’absence totale d’oxygene. Il peut
notamment étre produit dans des installations de stockage des déchets ou dans des digesteurs.
Avant épuration le biogaz est un mélange composé principalement de méthane (CHa) et de
dioxyde de carbone (CO>). Il contient également, a I’état de trace, des composés, tels que le
sulfure d’hydrogene (H2S), ’lammoniac (NH3) et d’autres composés organiques volatils. Dans
plusieurs pays européens, le biogaz aprées épuration systématique est injecté dans le réseau de
gaz naturel. Pour pouvoir atteindre les spécifications du gaz naturel, le biogaz doit étre
composé de 95 a 98 % de méthane et ne doit pas contenir d’eau, d’ammoniac, de sulfure
d’hydrogéne ni de gaz carbonique. Car le COg, en grande concentration, diminue la capacité
énergétique du biogaz, le H2S est toxique et corrosif et le NHs lors de sa combustion

produit des oxydes d’azote (NOx) dangereux (Kadir et al., 2012).
Il existe plusieurs sources d'émission du biogaz avec chacune leurs caractéristiques:

» Les boues des stations d'épuration: Le biogaz provient des mati€res organiques contenues

dans les eaux. C'est un gaz riche en méthane, en hydrogene sulfuré ;
* Les biogaz industriels ou agricoles (des industries agro-alimentaires) ;

» Le biogaz de décharge: Les décharges produisent spontanément du biogaz car les déchets
fermentescibles y sont régulierement déposés. L'émission peut durer plusieurs dizaines

d'années, d'abord a un rythme croissant, puis décroissant.
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3. 1. Caractéristiques du biogaz

Les caracteéristiques physico-chimiques du biogaz sont proches de celles du gaz naturel, et il

peut étre valorisé sous diverses formes (Barako et Kadri, 2013).
— Energie thermique seule (chaudiére ou groupe frigorifique) ;

— Energie de travail seule (moteur a gaz, turbine a vapeur, turbine a gaz et plus recemment

pile a combustible) ;

— Production simultanée d’énergie thermique (chaleur ou froid) et de travail par cogénération ;
— Production simultanée de chaleur, de travail et de froid par trigénération ;

— Carburant automobile (aprés compression et stockage) ;

— Injection dans le réseau de gaz de ville.

Le pouvoir calorifique d’un composé combustible représente 1’énergie dégagée par la
combustion de ce dernier (Le Guen, 2003). Le méthane est le seul composé du biogaz qui soit
énergétiqguement intéressant et le pouvoir calorifique du mélange dépend uniquement de la
pression partielle en méthane. Pour du méthane pur, le pouvoir calorifique est de 12,67
kWh.m—3, et pour un biogaz contenant 70% de CHjs il sera donc de 8,87 kWh.m—3, soit 32
MJ.m—3 (Barako et Kadri, 2013).

3. 2. Modes de valorisation

Le choix d’'un mode de valorisation du biogaz découle principalement d’un calcul de
rentabilité (Moletta, 2012). De nombreux critéres comme la proximité d’utilisateurs finaux
pour I’¢lectricité et/ou la chaleur produite, ou encore de la composition du biogaz brut entrent
en ligne de compte. En effet le biogaz doit étre purifié avant son utilisation pour en retirer les
composés toxiques et corrosifs. Barako et Kadri, (2013) distinguent quatre types de

valorisation:

* Valorisation thermique en chaudicre;

« Valorisation électrique par turbine a vapeur ou groupe électrogene ;
* Valorisation en carburant automobile ;

* Valorisation par injection dans le réseau de gaz de ville.
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3. 3. Amelioration du débit de biogaz

L’amélioration de la production de biogaz, en terme de débit, passe en premier lieu par la
bonne gestion du procédé (Barako et Kadri, 2013). Les solutions technologiques permettant
une dégradation plus rapide et plus complete de la matiére organique peuvent étre classees

dans les catégories suivantes :

» Utilisation d’additifs ;

* Optimisation des conditions opératoires (taux de dilution, température,...) ;
» Immobilisation de la biomasse, et recirculation des boues.

3. 4. Equivalences énergétiques du biogaz

Barako et Kadri (2013), signalent que le pouvoir calorifique supérieur (PCS) d’un m? de
biogaz brut qui a une composition moyenne content 60% en méthane (CHs4) est semblable a

celui de :

e 0 .4 litre de gaz butane.
e 0.6 litre de gasoil.
e 2 kilogrammes de charbon.

e 5 kilogrames de bois de chauffe.

Kalloum (2006), signale qu’aprés la purification (élimination en grande partie CO; et du gaz
corrosif H2S), le pouvoir calorifique supérieur (PCS) peut atteindre les 9,55 kWh/m3 ce qui

représente 1’équivalence de :

o Un litre d’essence.
o Un litre de gasoil.
o 0.93 litre de gaz de butane.
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Matériel et méthodes

Dans cette deuxieme partie, nous allons présenter 1’ensemble du dispositif expérimental et
toutes les méthodes d’analyse utilisées, ainsi que [’origine du substrat utilis¢ pour

I’alimentation du digesteur.

Il est important de mentionner que cette étude est le fruit d’une collaboration entre la faculté
des sciences de la nature et de la vie de ’'université de Khenchela et 1’Unité de Recherche en
Energies Renouvelables en Milieu Saharien (URER.MS) du centre de Développement des
Energies Renouvelables, ADRAR.

1. Origine et caractérisation du substrat utilisé

Pour cette étude, le substrat utilisé pour 1’alimentation de digesteur, est constitué d’une boue
générée par la station d’épuration a boues activée qui traite les eaux de la ville de
Khenchela.

Le tableau (2) résume quelques caractéristiques des eaux de la ville de Khenchela avant et
apres le traitement. La boue utilisée dans notre étude est le résultat du traitement de ces eaux

considérée comme déchet généré par le traitement.
2. Dispositif expérimental

Afin d’optimiser la cinétique et le rendement de production du biogaz et de réduire le temps
de séjour et pour assurer une homogénéisation de I’échantillon, un prétraitement physique du

substrat est appliqué, il s’agit d’un broyage de la boue (De la Rubia et al., 2011).

Figure 4. Substrat avant et apres le prétraitement.
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Tableau 2. Caractéristiques physicochimiques des eaux avant et aprés le traitement dans la

station d’épuration.

Parametre Eau brute Eau épurée
pH 8 8.06
CE en siemens/m 0.236 0.169
TURBIDITE (Ntu) |77.9 10.5
O2dissous  mg/l 53.1 81.7
SALINITE % 0.1 0.1
TDS en g/l 1.88 1.10
ORP en mv 101 97
HCO3 mg/I 512.4 341.6
Cl mg/l 340 240
Ca™ mg/I 200.4 128.25
Mg** mg/l 72.9 58.3
NO3 mg/I 20.2 20
NO> mg/I 0.05 0.03
NH*4 mg/l 47 4,16
PO 4 mg/I 11.6 9,5
SO 4 mg/I 188 203.07
Na* mg/l 18 2
DBO5 mg/I 140 5
DCO mg/I 27.4 25

2.1. Préparation de ’inoculum

Afin d’optimiser la cinétique et le rendement de production du biogaz et de réduire le temps

de séjour nous avons enrichi le milieu par inoculum bactérien extrait de crottes de vache.
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Tableau 3. Caractérisation microbiologique de I’inoculum.

Produites Quantité Germes

1 biote =500g
Milieu Mac Conkey 1 biote coliform
Geélose au sang 1 biote Streptocoquees
Milieu Slanetz 1 biote enterocoques
bouillon de Giolliti- Cantonii : 1 biote staphylocoques
Tellurite (trioxotellurate dipotassique) 200 g
Sulfaméthazine 100 g
Gélose CHAPMAN 1 biote staphylocoques
Gélose Vogel-Johnson 1 boite Staphylocoques aureus
Gélose TSC( Tryptone Sulfite 1 biote Clostridium perfringens
Cyclosérine)
Gélose TSN (Tryptone Sulfite 1 biote Clostridium perfringens
Néomycine)
Milieu viande-foie 1 biote Clostridium
Alain de fer 1 biote
Gélose Sabouraud 1 biote Levures et moisissures
Oxytétracyclin 200 g
gélosé (PDA) (potato dextrose Agar) 1 biote Levures et moisissures
Gélose Salmonella-Shigella. 1 biote Salmonella-Shigella
gélose au cétrimide 1 biote Pseudomonas aeruginosa
Milieu King A et King B 1 biote Pseudomonas aeruginosa
Agar Listeria selon Ottaviani et Agosti 1 biote Listiria monocytogenes
(ALOA)
Gélose oxford 1 biote Listiria monocytogenes
Gélose a I’amidon 1 biote bacillus
Milieu MEIKLEJOHN 1 biote nitrobacter

Les essais ont été réalisés dans un réacteur du type continu. Dans notre essai nous avons
réalisé un montage a partir d’une bouteille en verre opaque de 2 litres. Le réacteur est muni
de trois trous, le premier trou pour le prélévement des échantillons liquides a 1’aide d’une
seringue, le deuxiéme pour I’alimentation a I’aide d’une seringue, et le troisiéme trou permet
au gaz produit de s’échapper pour la mesure du volume. Le réacteur est alimenté par une
quantité de boue de 498 g et 1800 ml de I’eau physiologie (9 g de NaCl/11 d’eau distillée). Le
réacteur est réalimenté avec une quantité de 87.15 g de boue et 350 ml de 1’eau physiologie
aprés 35 jours du début de processus de dégradation biologique qui a duré 46 jours. La

figure (5) illustre bien le montage realisé.
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Figure 5. Montage utilisé comme réacteur biologique vide.

Le réacteur est maintenu en condition mésophile (35 °C + 2 °C) dans un bain marie chauffé
et régulé par un thermostat et agité manuellement en le secouant une a deux fois par jour. Le
pH du milieu est maintenu au alentour de 7 par I’ajout de la Soude (NaOH) 0,5 N (Québec,
2010).

2.2. Méthodes d’analyses
2.2.1. Détermination de la matiére séche (MS)

La matiere seche est déterminée par dessiccation dans une étuve maintenue a 105°C jusqu’a
ce que le poids de I’échantillon a analyser devienne constant (Ould Aloueimine, 2006). La
différence du poids correspond a la perte d’humidité et le résidu représente la teneur en

matiére seéche de 1’échantillon.
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Pour déterminer la matiére seche, une prise d’échantillon de masse quelconque, soit (M1), est

versée dans une capsule de masse connue soit (M) préalablement nettoyée et séchée, ensuite

Figure 6. Le réacteur biologique placé dans un bain marie chauffé.

L’ensemble est placé dans une étuve a 105°C jusqu’a I’obtention d’un poids constant (figure

7). La capsule est pesée apres refroidissement dans un dessiccateur (M2) (figure 8).
Le taux de matiére seche est donné par I’équation :

Avec :

M,
MS% = —x100
M,

M : masse de la capsule ;
M1: masse de I’échantillon avant dessiccation.

M2 : masse de I’échantillon apres dessiccation.
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Figure 7. Capsules contenant de la boue pour séchage dans I’étuve.

Figure 8. Refroidissement des capsules dans un dessiccateur
2.2. 2. Détermination de la teneur en matiere organique (MO)

Pour déterminer la teneur en matiére organique (MO), une masse quelconque de 1’échantillon
apres dessiccation, soit (M1), est introduite dans une capsule préalablement nettoyée et séchée

ayant une masse (M), I’ensemble est placé dans un four a moufle (figure9). pour une
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calcination a 550 °C pendant 12-18 heures (Ould Aloueimine, 2006). Apres refroidissement

la capsule contenant la matiere minérale est pesée encore une fois M2.

Figure 9. Four a moufle utilisé pour la calcination.

Le taux de la matiére organique s’obtient selon la relation :

M, — M
MO%=M><100
M,

Avec :
M2 : Masse de I’échantillon apres dessiccation (g).
M3 : Masse de I’échantillon apres calcination (g).

MO % : Pourcentage de maticre organique contenue dans 1’échantillon.

3. Les parametres de contrdle et de suivi

Le controle de digesteur anaérobie est nécessaire pour assurer la réussite de l'opération. A
cause de la complicité du processus de la digestion anaérobie due a la sensibilité des groupes
micro-organismes a plusieurs facteurs, il est important de pouvoir détecter le déséquilibre de
processus au début et donc D’action peut étre prise a temps pour empécher 1'échec du
processus. Les paramétres a suivre sont divises en deux groupes, il s’agit des parametres de

fonctionnement ou nous avons réalisé un suivi régulier du pH, I’acidité (AGV), I’alcalinité

Page 19



Matériel et méthodes

(TAC) ainsi que le volume du gaz et des paramétres d’épuration ou nous avons effectué un

suivi chaque trois de la Demande Chimique en Oxygene.
3.1. Parametres du fonctionnement

Toutes les mesures de pH sont réalisées a l'aide d'un pH-metre de type Mettler Toledo. Le
changement du pH peut étre la cause du déséquilibre du processus, puisque les micro-
organismes peuvent fonctionner seulement dans une plage spécifique de pH au voisinage de 7
comme I’indique Rémy, (2012). L’ajustement du pH se fait a I’aide d’une solution de NaOH

0,5 N. la mesure de pH a été réalisé chaque trois jours.

Figure 10. Mesure du pH avec un pH-métre.

Le titre alcalimétrique complet (TAC) représente le dosage des carbonates et bicarbonates,
responsables du pouvoir tampon du fermenteur vis-a-vis des acides organiques et acides gras
volatils. Cette alcalinité permet au pH de rester aux alentours de la neutralité malgré la

présence d'acides.

Le contrdle des acides gras volatils (AGV), stade intermédiaire obligatoire de la

fermentation méthanique, est indispensable. L’accumulation de ces acides provoque un
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ralentissement de I'activité des bactéries méthanogenes et peut méme bloquer le processus

fermentaire.

Ces deux parametres sont suivis pour controler le bon fonctionnement du processus de

digestion anaérobie.

Pour mesurer le titre alcalimétrique complet (TAC) on prend un volume précis dont, on
mesure le pH initial, puis a I'aide d'une burette de 10 ml, on acidifie avec de I’acide sulfurique
(H2S04) 0,1 N jusqu'a pH =4, soit V ml :

V X0.1 X1000

TAC = ———— (meq/l)
Ou:
V x0.1 x1000 x 0.05
TAC = 7 (g/lde CaC053)
e
Avec :

Ve : volume de la prise d’essai.

V : volume de I’acide sulfurique.

Pour mesurer les acides gras volatils nous continuons a acidifier, a ’aide de 1’acide
sulfurique (H2SO04) 0,1 N, la prise d’essai jusqu'a pH = 3,5. Le liquide est ensuite bouilli

pendant 3 min, puis laissé refroidir.

Le liquide refroidi est porté sous 1’électrode du pH-métre tout en versant sous agitation de la
soude (NaOH) 0,1 N jusqu'a pH = 4, soit V2 le volume obtenu. En continuant a verser de la

soude jusqu'a pH = 7 nous avons V3 le nouveau volume.

(Vs — V) x 0.1 x 1000
AGV = 7 meq/l
e

Ou:

Vs — V5) X 0.1 x 1000 x 0.06
agy = = V) . o/l
e

Page 21



Matériel et méthodes

Mesure du volume de biogaz

Le volume de biogaz est mesuré quotidiennement, par la méthode de déplacement de liquide
indiqué dans 1’étude de Kalloum, (2007), ou le gaz produit en sortie du digesteur, passe dans
une éprouvette graduée plongée dans un liquide de garde, ce qui va déplacer le niveau du

liquide contenu dans 1’éprouvette et indique ainsi le volume du gaz produit.

Figure 11. Schémas de mesure et stockage du volume de biogaz produit.

Inflammabilité du biogaz

Le test d’inflammabilit¢ de biogaz, donne une idée sur le rendement énergétique de
I’échantillon utilisé. Chaque fois, aprés la mesure de volume de biogaz, on passe a un test
d’inflammabilité de ce dernier. Le biogaz est retiré a 1’aide d’une seringue et soufflé dans une

flamme comme il est montre dans la figure (12).
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Figure 12. Test de I’inflammabilité du biogaz
3.2. Parametres d'épuration
3.2.1. La demande chimique en oxygéne DCO

Les mesures de demande chimique en oxygéne (DCO) sont réalisées sur la boue selon une
méthode normalisée.

La matiére organique contenue dans I’échantillon est oxydée, en milieu acide (H2SOs), en
présence d’un catalyseur (Ag2SOa) et de HgSO4 pour éviter I’interférence des chlorures, par le
bichromate de potassium (K2Cr207), introduit en exces. Aprés deux heures de chauffe a
150°C, apreés la digestion et le refroidissement, la DCO est déterminée par dosage en retour :
I’excés de bichromate de potassium est déterminé a I’aide d’une solution de sel Mohr 0,25 N
par dosage colorimétrique, avec la ferroine comme indicateur coloré. Les principales étapes

du dosage sont présentées dans la figure (13).
La DCO est exprimé par la relation :

(V, — Vz) x 8000 X T X D

DCOungy = 7

Avec :
VT : volume de sel de Mohr pour le témoin ;

VE : volume de sel de Mohr pour I’échantillon ;
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T : titre de sel de Mohr ;
D: facteur de dilution ;
Ve : la prise d’essai de 1’échantillon.

T = Vdichromate % 0.25
Vsel de mohr

Figure 13. Etapes du dosage de la DCO.
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Résultats et discussion
1. Caractérisation du substrat

La biométhanisation permet de transformer la matiére organique volatile en énergie, tout en
préservant le pouvoir fertilisant (M’Sadak et Ben M’Barek, 2015). Raison pour laquelle il
est primordial de connaitre la teneur en matiére organique du substrat du départ. Les résultats
montrent que le taux de la matiere organique est de 44.13%, avec un taux de matiere seche de
80.36%.

2. Evolution des parametres de fonctionnement

Au cours de ce travail 1’évaluation du processus de biométhanisation est basée sur le suivi de
quelques paramétres comme le pH, volume et inflammabilité du gaz, les AGV I’alcalinité et
la DCO.

2.1. Evolution de pH durant la digestion anaérobie

Le pH est un indicateur tres intéressant dans la stabilisation et le bon déroulement de la
digestion anaérobie (Bouliguiez, 2012). Rémy (2012), indique que la digestion anaérobie est
fortement influencée par le pH, elle se déroule de fagon optimale au voisinage de la neutralité,
avec une valeur optimale entre 6,5 et 7,5. La présence d'ammonium (NHa) qui est un produit
acide résultant de la fermentation des protéines présentes dans les matieres organiques est

toxique pour les bactéries. Il est donc déterminant de mesurer le pH durant le processus.

La figure (13) qui représente 1’évolution de pH durant le processus de digestion fait montrer
une chute de sa valeur de 7,6 & 6,4 dans les cing premiers jours. Cette chute est expliquée par
la décomposition de la matiére organique et la production des acides gras volatils (AGV) dans
le milieu. Igoni et al. (2008), indiquent que la production des AGV correspondrait aux deux

premiéres phases hydrolyse et acidogenes.
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Figure 13. Evolution de pH durant la digestion anaérobie.

Une correction du pH a été réalisée le 5éme jour avec une solution de NaOH 0,1N pour
atteindre un pH autour de 7, car la baisse du pH a une valeur inférieur a 5,5 peut inhiber le

déroulement de processus de la digestion, d’ou la nécessité de la correction de ce dernier.
Igoni et al. (2008).

Aprés I’ajustement, le pH augmente a une valeur de 7,55 apres le sixiéeme jour, il diminue
encore une fois a une valeur de 7.3, cela est due a la continuité de la production des acides
(Kalloum 2007).

Aprés Le 8°™ jour le pH reste stable supérieur & 7.5 jusqu’aux vingtiémes jours, cela est
expliqué par la consommation des Acides Gras Volatile (AGV) et I’épuisement de la matiére

organique.

Aprés le 20°™ jour une diminution de pH a été remarqué ol nous avons enregistré une valeur
de 7,2 apres I’ajout de la boue, en suite le pH augmente suite a la consommation des AGV

(retour vers la stabilisation des valeurs de pH).
2. 2. Evolution du volume de biogaz durant la digestion anaérobie

Nous avons enregistré une production de biogaz a partir du septiéme jour ce dernier est non

inflammable.
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A partir du 11°™ jour le digesteur commence a produire le biogaz inflammable avec des
volumes importants (525 ml), cela est expliqué par la transformation des acides gras volatils
en méthane et en gaz carbonique. La valeur maximale est celle enregistrée dans le vingtiéme

(2250 ml) jour en suite le volume est diminué a 330 ml.

Les valeurs de 16°™¢, 21°™  26°Me 31°Me ot 36°™ jour sont supérieures a la valeur du 20°™

jour a cause de I’accumulation du gaz pendant les weekends.

Dans le 33°™ jour nous avons alimenté le réacteur ce qui & engendré 1’augmentation du

volume de gaz a partir du 34°™ jour (fig. 14).

A partir du 37°™ jour jusqu’a la fin de ’expérimentation jour nous avons enregistré une
diminution continue du volume qui est devenu nul au 46®™ jour dans le digesteur, cela est
éventuellement expliqué par 1’épuisement de la matiére organique et par conséquence
I’épuisement des AGV dans le milieu ainsi que le déséquilibre du milieu de culture (absence

des nutriments).
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Figure 14. Evolution du volume de biogaz.
2.3. Inflammabilité du biogaz

La production du biogaz est I’objectif principal de la méthanisation, mais la qualité¢ de ce

biogaz joue aussi un réle tres important pour la valorisation de ce biogaz, plus tard.
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Dans notre étude, la détermination de la qualité du biogaz produit est faite de maniere
traditionnelle, le gaz est tout simplement enflammé. Si le biogaz est inflammable ¢a veut dire

que le biogaz est arrivé aux limites d’inflammabilité qui sont entre 10 et 45 jours

On a testé I’inflammabilité durant 46 jours d’expérimentation, ol NoOus avons remarqué

I’inflammabilité & partir du 10°™ jour.
2.4. Evolution des acides gras volatile durant la digestion anaérobie

La méthanisation proprement dite commence par une phase d'acidogéenes au cours de laquelle
la matiere organique est d'abord hydrolysée. Il y a alors formation d'acides gras a chaines
courtes tels que I'acide acétique, l'acide propionique ou l'acide butyrique (Soumet, 2014). Le
méme auteur indique que si la quantité de biomasse apportée est excessive, cette phase peut
aboutir a une formation trop importante d'acides gras volatils. Si le pouvoir tampon du milieu,
mesuré par le titre alcalimétrique complet (TAC), n'est pas suffisant, il y aura alors une
acidification du milieu avec des conséquences qui peuvent étre tres préjudiciables : perte de la

biomasse, redémarrage colteux de l'installation.

Le suivi des variations des acides gras volatiles (AGV) a été effectué durant les 46 jours de

I’expérimentation avec une fréquence de trois fois par semaine.

La figure (15), nous permet de constater une augmentation des concentrations des AGV
jusqu’a un maximum de 4,3 g/l dans la premiére semaine. Cette phase de production des AGV
correspondrait aux deux premieres phases hydrolyse et acidogénes. De ce fait cette
accumulation des acides gras volatiles a provoqué des chutes de pH remarquable, mais une
fois la phase acétogénése se déclenche les acides gras seront réduits, qui se traduit par une
diminution de la concentration. Puis elle se stabilise entre let 2 g/l, qui signifié d’aprés Igoni
et al. (2008), qu’un équilibre entre production et consommation de ces acides est établie et le

processus en général sera stable.

Une augmentation de la concentration des AGV a une concentration de 2.2 g/l, apres
I’alimentation du réacteur biologique a partir de 19°™ jour est observée, aprés cette
concentration une grande baisse des AGV a été remarqué jusqu’ a la fin d’expérimentation
(fig. 15).
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Figure 15. Evolution des Acides gras volatil (AGV) en fonction du temps
2.5. Variation de titre d’alcalinité complet (TAC)

Pour le TAC nous observons dans la figure (16) une diminution rapide durant les trois premier
jours a cause de la consommation des ions de carbonate par les ions d’hydrogéne engendrés
par la dissolution des acides gras volatile formés, mais une fois la phase acétogénése se
déclenche les acides gras seront réduits, qui se traduit par une diminution de la concentration
des ions d’hydrogéne et le TAC augmente et se stabilise au alentour d’une valeur de 5 mg/I
(fig. 16)
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Figure 16. Evolution du titre d’alcalinité complet (TAC) en fonction du temps.
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2.6. Rapport AGV/TAC

Le calcul du rapport AGV/TAC, c'est-a-dire de la quantité d'acides gras volatils formés par
rapport a la capacité tampon du milieu est un paramétre clé du suivi de processus de
dégradation biologique anaérobie. C’est un indicateur de la stabilité de la digestion. Les
résultats (fig. 17) montrent que le milieu réactionnel posseéde un taux d’alcalinité important, ce
qui lui permet d’assurer un rapport (AGV/TAC) inférieur a 0,5. Cette valeur cité par plusieurs
auteurs explique le bon fonctionnement de digesteur. (Batstone et al., 2002 ; Raposo et al.,
2009).
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Figure 17. Le rapport (AGV/TAC) en fonction du temps.

2.7. Variation de la DCO

La mesure de DCO permet de quantifier les matieres organiques et donne une idée sur le
potentiel énergétique du substrat (Soumet, 2014). Dans notre étude elle a été réalisée trois

fois par semaine durant toute la période expérimentale.

Au début de la digestion anaérobie la DCO était faible, a cause de la présence du substrat non

dégradé constitu¢ majoritairement par des macromolécules (phase d’hydrolyse et acidogenes).
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Dans le 4™ jour la DCO atteint une valeur maximal dans le digesteur (DCO= 29100.52
mg/l), cela indique le début de la dégradation du substrat et sa décomposition en

micromolécules ainsi que le début de la phase méthanogénése.

Aprés le 4°™ jour la DCO commence a diminuer jusqu’elle atteint sa valeur minimale qui est
de ’ordre de 5291.005 mg/l dans le 19°™ jour ces résultats peuvent nous indiquer qu’il y’a

une claire réduction de la charge organique.

Dans le 21°™ jour nous avons observé une augmentation de la DCO a une valeur de 21333.33
mg/l, cette derniére est due a 1’alimentation de digesteur. Aprés le 21°™ jour, la DCO

commence a diminuer jusqu’a la fin de 1’expérimentation.
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Figure 18. Evolution de la DCO durant la digestion anaérobie.
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