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ABSTRACT

The management of whey from the cheese-farm processing is an issue for producers. Indeed its high
organic content makes it a great polluting effluent. Anaerobic digestion of this effluent is an attractive alternative
to the process of management / existing treatment. In addition to purifying aspect, It allows to value a source of

organic matter readily available renewable energy, biogas production.

This study aims biogas production from whey by comethanisation, first of all with the sludge of the dairy,
and secondly with cow dung. The results of the first digestion show zero production of biogas. Besides, the use
of dung in the second digestion did produce a small amount of biogas because of the acidification of the medium
process that’s why we did an adjustment of the pH in the third co-digestion; this adjustment did improve the

process giving significant amounts of methane.

KEY WORDS: Anaerobic digestion, co-methanisation, biogas, cheese whey, cow dung.

RESUME

La gestion du lactosérum pur issu de la transformation fromageére fermiére est une préoccupation pour les
producteurs. En effet, sa charge organique élevée en fait un effluent fortement polluant. La méthanisation de ce
substrat est une alternative intéressante au procédé de gestion/traitement déja existant. Outre 1’aspect épuratoire,
elle permet de valoriser une source de matiére organique facilement disponible en énergie renouvelable, par la

production de biogaz.

Cette étude a pour but la production de biogaz a partir du lactosérum par co-méthanisation de celui-ci
avec les boues de la laiterie, et en deuxiéme lieu avec des bouses de vache. Les résultats de la premiére digestion
montrent une production nulle de biogaz, d’autre part, I’utilisation des bouses dans la deuxiéme digestion a fait
produire une petite quantité de biogaz avant I’arrét du processus en raison de ’acidification du milieu, ce qui
nous a poussé a, faire un ajustement du pH lors de la troisiéme co-digestion, cet ajustement a fait améliorer le

processus donnant ainsi des quantités importantes de méthane.

MOTS CLES: Digestion anaérobie, co-méthanisation, biogaz, lactosérum, bouse de vache.
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Liste des abréviations

AGV : Acides Gras Volatils.

CDER : Centre de Développement des Energies Renouvelables.

DA : Digestion anaérobie.

DBO : Demande Biologie en Oxygéne.

DCO : Demande Chimique en Oxygene.

GES : Gaz a effet de serre.

LS : Lactosérum.

MS : Matiere solide.

MES : Matieres en suspension

Nm?® = Normal m®, correspond & un volume occupé par le gaz dans les conditions
‘normales’, ¢’est-a-dire a 273.15 K et 101325 Pa.

PCI : le Pouvoir Calorifique Inférieur d’un gaz (rapporté au volume de gaz sec) est
I’énergie thermique (chaleur) minimale récupérable lors de la combustion.

PCS : le Pouvoir Calorifique Supérieur d’un gaz (rapporté au volume de gaz sec), est
la quantité de chaleur dégagé par la combustion compléte du gaz dans 1’air, sous une
pression constante de 1.01325 bar et a la température constante ty, d’un volume donné
(V) dans des conditions spécifiées (ty, pv ), toute I’eau formée pendant la combustion
étant condenseée a la température ty.

pH : Potentiel d’Hydrogéne.

STEP : Station d’épuration.

TAC : Titre Alcalimétrique Complet.

TS : taux de solide.
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Définitions et Notations

Anaérobie : en I’absence d’oxygene.

Biogaz : Mélange de gaz issus de la réaction de méthanisation de différents substrats
organiques. Il est composé principalement de méthane et de dioxyde de carbone.
Cogenération : Procédé de valorisation du biogaz produisant de la chaleur et de
1’¢lectricité.

Digestat : Matiére restante dans le digesteur apres la récupération du biogaz,
composée principalement de matiére organique et minérale ainsi que de bactéries,
résultants de la réaction de méthanisation.

Digesteur : Enceinte étanche dans laquelle se déroule la réaction de méthanisation.
Intrant : Matiére solide, liquide ou pateuse alimentant le procédé de méthanisation.
Lixiviat : Partie liquide du digestat, obtenue aprés séparation mécanique de ce dernier.
Matiere putrescible : Désigne une matiére fermentescible susceptible de se dégrader
spontanément des sa production.

Micro-organisme : étre vivant animal ou végétal de trés petite taille, comme les

bactéries.
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Introduction

Plus de 80% des ressources énergétiques mondiales sont principalement d’origines
pétrochimiques. Les recommandations internationales engagent tous les pays a réduire les
émissions de gaz a effet de serre. Ceci les obligea a se diriger progressivement vers des
sources d’énergie locales et neutres en CO,. La conversion de la biomasse issue de différentes
origines (matiéres végétales et animales, résidus urbains, résidus industriel, ...), en biogaz ou
en autres combustibles, peut présenter des avantages importants sur le plan environnemental

et economique.

Les industries laitieres produisent annuellement des centaines de million de
kilogrammes de lait et de ses dérivés. Cette transformation entraine le rejet d’énormes

quantités de résidus qui présentent un probleme environnemental considérable [1]

Les principaux rejets sont les eaux blanches et le lactosérum. De par la forte charge en
DCO de ces rejets, supérieure a 50 g O,/L, ils constituent un sérieux probléme puisque leur
déversement direct entraine une asphyxie du milieu naturel et une forte tendance a

I’acidification et a la fermentation rapide.

Alors qu’il représente 90% de la charge en DBO, ce qui fait de lui un facteur de
pollution redoutable, le lactosérum peut constituer un excellent substrat valorisable au moyen

de la fermentation méthanique, ou « bio-méthanisation », dans des digesteurs anaérobiques.

En effet, la bio-méthanisation présente un double intérét ; elle permet de réduire les
pollutions organiques de ces déchets dans un premier temps et de produire du biogaz, qui peut
étre valorisé par différentes voies : production de chaleur et d’électricité, utilisation comme

carburant ou injection directe dans le réseau du gaz naturel.

Cependant et d’aprés les travaux entrepris auparavant, la méthanisation du lactosérum
connait une instabilité due a I’acidification du milieu ce qui provoque I’inhibition de la flore
méthanogéne et 1’arrét du processus de méthanisation [2]. Son association avec des substrats
présentant un pouvoir tampon tels que les fumiers, ou les résidus de culture pourrait étre une

alternative pour contourner ce risque d’inhibition [1]

De plus, La co-méthanisation, résultant de 1’association de plusieurs co-produits,
présente plusieurs avantages par rapport a la méthanisation d’un seul produit. Le principal

avantage est le maintien de la stabilité du processus et le bon fonctionnement du milieu
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réactionnel qui se traduit par 1’augmentation du rendement en méthane du biogaz produit

pendant le processus.

C’est dans ce cadre que s’inscrit notre sujet d’étude, en s’intéressant particuliérement a
la co-méthanisation du lactosérum issu de la laiterie de BOUDOUAOU avec les boues
biologiques de la STEP de la laiterie en premier lieu puis avec les déjections bovines en
second lieu. Ceci dans le double intérét de traiter et valoriser ces déchets d’une part et de

produire une énergie propre et renouvelable d’autre part.

Nous aborderons tout au début de ce mémoire, les recherches bibliographiques sur 1’état
de connaissance de la méthanisation, depuis son principe de fonctionnement biologique
jusqu’a la valorisation de ses produits, passant par les parametres qui l’influencent, les
processus de la digestion anaérobie et les types de procédés existants. Nous verrons aussi les
principaux caractéristiques des co-substrats utilisés durant cette étude. Un bref paragraphe sur

I’intérét de la co-méthanisation a été aussi abordé dans ce premier chapitre.

Le chapitre 2 a été consacré a la description du matériel utilisé tout au long de notre

expérimentation ainsi que les méthodes d’analyse et de suivi du processus.

Des séries de résultats des campagnes expérimentales sont développées dans le chapitre
3. 1l s’agit de la présentation de suivi journalier (contrble et suivi du pH du milieu réactionnel,
prélevement des échantillons pour les analyses physico-chimiques et mesure et analyse du
biogaz produit) des trois co-digestions effectuées.

En effet, la premiere co-digestion consiste en la co-méthanisation du lactosérum avec
des effluents liquides issus de la laiterie de Boudouaou. La seconde et la troisieme
concernérent, respectivement, le mélange du lactosérum et bouses de vache avec et sans
ajustement du pH. Les différents résultats obtenus sont ainsi illustrés et comparés afin de
dégager les principales lignes directrices concernant la valorisation énergétique du

lactosérum.
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Chapitre | : Etude Bibliographique

1. Biomasse comme énergie renouvelable

La biomasse est la source d’énergie la plus ancienne utilisée par ’humanité. Il s’agit de
toute matiere organique, végétale ou issue des étres vivants. Elle se définit comme la fraction
biodégradable des produits, déchets et résidus provenant de I'agriculture, y compris les
substances végétales et animales issues de la terre et de la mer, de la sylviculture et des

industries connexes, ainsi que la fraction biodégradable des déchets industriels et ménagers.

[3]

Dans le domaine de I'énergie, et plus particulierement des bioénergies, la biomasse-
énergie est la partie de la biomasse utilisée ou utilisable comme source d'énergie. Gréce a des
procédés thermiques telles que lapyrolyse, la gazéification, la combustion directe,
ou biochimiques telle que la méthanisation ou de nouvelles transformations chimiques vertes
comme les agro-carburants, la biomasse se transforme ainsi en trois principales formes

d’énergie avec le chauffage domestique, les biocarburants et 1’¢lectricité.
Il existe deux principales catégories de biomasse :

1) Biomasse ligneuse

La biomasse ligneuse ou séche, constitué de : bois, paille et de fibres de canne a sucre

(bagasse), est utilisés au sein des centrales thermiques.

2) Biomasse fermentescible

La biomasse fermentescible ou humide est le plus souvent convertie en biogaz par des
micro-organismes. Le biogaz, composé principalement de méthane et de gaz carbonique, est
ensuite brdlé dans des groupes électrogénes adaptés.

La biomasse humide comprend :

I. les effluents d’élevage (lisiers, fumiers, purins,...),
ii.  les effluents liquides des industries agroalimentaires comme 1’industrie laitiére.
iii.  certains effluents humides ou liquides résultant de 1’activité humaine : boues de

stations d’épuration, fraction organique des déchets ménagers, etc.
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1.1 Effluents d’élevage :

Les effluents d’élevages sont issus des activités d’élevage, ces activités font vivre une
multitude de petits agriculteurs des pays en voie de développement et représentent environ

40% de la production agricole mondiale en 2008 [4].

Les principaux effluents proviennent des élevages bovins, porcins et de volailles et sont

localisés au niveau des batiments d’élevage :

o Les élevages de bovins produisent essentiellement deux types de déchets : le lisier et
le fumier Par rapport au lisier, le fumier gagne en matiére organique grace a la paille, et
perd en matiére humide par 1’écoulement du purin, qui n’est pas récupéré.

e Les élevages de porcs sont producteurs d’un déchet mixte, mélange d’urines et de
feces : le lisier, qui est produit toute I’année dans des ¢levages aux forts effectifs, et de
forte densité (1 animal/m?).

eLes élevages de volailles, dont les déchets se présentent sous forme de fientes, sont
répartis en élevages de poules pondeuses et de poulets de chair. Les déchets issus de
I’aviculture ont une valeur agronomique indéniable et bien codifiée. Ils sont
couramment utilisés comme tels, pour fertiliser les cultures, en particulier des cultures

céréalieres comme le mais.

1.1.1. Lisiers

Ce sont des déjections animales mélangées présentant un faible taux de matiére seche.
[ls peuvent contenir un peu de paille ou des restes d’alimentation. Ils sont collectés dans une
fosse, ou ils peuvent recevoir parfois un peu d’eau de pluie. Le résultat est un mélange en

phase liquide.
1. 1. 2. Fumiers:

Ils sont le résultat du mélange dans le batiment des déjections animales avec de la paille
(ou une litiere de copeaux, de sciures...), ce qui donne un effluent assez sec, facilement
manipulable et stockable. Ils sont stockés aprés raclage sur une plate-forme. Les fumiers le
plus souvent retournent sur les parcelles agricoles, pour apporter des éléments fertilisants et

de la matiére organique, qui améliorent la structure du sol.
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1. 1. 3. Bouse de vache

La bouse est le résultat de la non digestion de certains composés fourragés. La vache en
tant qu’herbivore donc consommateur primaire, ingeére une certaine quantité de végétaux qui
subissent, au niveau de sa panse une action microbienne intense et au niveau de sa caillette
une action chimique importante. Cependant, certaines substances, résistent a ces attaques
microbiennes, enzymatiques et chimiques tout au long de leur passage dans le tube digestif et
sont libérées dans le milieu extérieur au moment de la défécation sous une forme hydratée

nommée communément chez les ruminants bovidés « bouse ».

La bouse représente donc une restitution au paturage d’une partie du fourrage ingéré.
De par le nombre journalier de défécation ainsi que la masse de bouse émise sans oublier la
composition physico-chimique de ces restitutions, la bouse représente une non négligeable

ressource organique et minérale pour le sol.

Les bovins adultes expulsent en moyenne et en temps normal 30 & 50 kg d’excréments
par jour constitués de 80 a 90 % d’eau selon le type d’alimentation. Rapporté a une vache
laitiere (600 kg), la quantité de bouses émises par jour est en moyenne de 3.2 kg de matiére

organique soit environ 4 kg de matiére seche fécale (a 20% de cendres) [9].

1. 1. 4 Caractéristiques des effluents d’élevage

Les déjections ont des caractéristiques extrémement variables suivant les stades
physiologiques des animaux, les caractéristiques des aliments, les modes de conduite de
1I’élevage et la durée de stockage ainsi que la dilution éventuelle par les eaux de pluie ou de

salle de traite. Le tableau 1, ci-apres, illustre la composition de quelques effluents d’¢levage.

15




Chapitre | : Etude Bibliographique

Tableau 1: Composition moyenne et fourchette de variation des effluents bovins, porcins et
avicoles (en kg/t brut). [5]

Matiére Matiére Azote Azote  Phosphore Potassium  Calcium  Magnésium

séche organique C/N pH total  ammoniacal total total total total

(MS) (M0) (NTK) (NH4) (P205) (K20) (Ca0) (Mg0)

Fumier de bovins 260 190 15,5 89 6.6 05 33 88 94 18
(2102300)  (1504210) (1202181) (87493 (51474) (0,2a07) (23a40) (584113) (48a116) (12222

Compost de 260 170 13,6 8,9 6,9 03 48 93 144 2,6
fumier de bovins ~ (2102290)  (1402180) (10.82146) (87292 (52a73) (0,1203) (33a49) (65ai11) (80a173) (1,7228)

Lisier de bovins 40 30 6.8 78 22 10 1,0 23 15 06
(20a60)  (10a50) (47289) (75a81) (15a30) (06a14) (04a14) (13228 (06a21) (0.2a08)

Lisier de porcins 30 20 23 8,1 36 22 16 28 1,7 06
(20a40) (10a20) (15229) (80483 (25245 (1,4a25 (0,7a21) (1,8a35 (07419 (02a08)

Fientes de 500 320 78 85 21,5 35 24 177 59,1 73
volailles (4202590)  (2102420) (67286) (80a89) (1442260) (192a43) (167425 (155421,3) (37,0a77.6) (5848,9)

Fumier de 530 380 93 8.1 220 gH 20,2 20,8 329 6,7
volailles (4302610) (320a490) (742105 (77289 (173a275) (1,6a52) (138a253) (1532242) (1982395 (4,7a74)

1. 1. 5. EIéments contenus dans les déjections bovines

Les restitutions du bétail sont les produits de la digestion ruminale puis intestinale de la

vache qui n’ont pas été intégrés par I’organisme. La matiére séche est constituée :

i. de la fraction non digérée de la ration. Elle est essentiellement composée de
fragments de tissus lignifiés, de sclérenchymes et de tissus vasculaires avec en

outre des éléments minéraux ayant échappé a la dégradation microbienne ;

ii.  de produits endogénes (sucs digestifs, débris cellulaires...) ou microbiens non

digérés [10], [11].

Les différents éléments excrétés a travers les féces sont principalement les phosphates,
le calcium et le magnésium sans oublier 1’azote alors que les excrétas liquides en revanche

drainent, potasse, sodium ainsi qu’une forte proportion de 1’azote restitué.
Mis a part les éléments minéraux essentiels on retrouve aussi dans les matiéres fécales :

» de la silice provenant essentiellement de particules terreuses ingérées en méme

temps que le fourrage et peut représenter 20 a 40 % de la M.S fécale.
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» Les microorganismes : des bactéries, mortes ou vivantes, originaires en
majorité du rumen atteignant parfois 10 a 20 % du poids des féces. D’ailleurs,
une partie de 1’azote restitué se retrouve sous forme bactérienne. Le nombre
moyen de bactéries dans une bouse est compris entre 5.10° et 3.10* cellules
par gramme de matiére séche [12]. De méme on dénombre environ 2.10°
cellules de levure par gramme de bouse de vache, 10° éléments mycéliens et

10" Actinomycétes par millilitre de crottin de brebis [13]

L’intérét que les excréements de bovidés offrent sur le plan bioénergétique reléve de
quelques considérations quantitatives a propos du niveau « consommateurs primaires »
représentés par le bétail. En effet, les bovidés domestiques absorbent par jour (dans des
conditions de charge normales), approximativement 2000 Kcal/m? soit 1/8 de la productivité
primaire. Mais ils en rejettent 1250 Kcal/m® sous la forme de matiéres organiques non
assimilées c’est-a-dire d’excrétas. En d’autres mots, plus de la moitié de ce qui est ingéré par
le bétail est rejeté a la surface du sol sous la forme de déjections : les bouses. Celles-ci,
distribuées de maniére dispersée, constituent donc un stock permanent de petites unités
d’énergie potentielle. En plus de leur richesse en matiéres organiques les bouses offrent au sol
des quantités de bioéléments indispensables. La quantité qui est retournée sous forme de
déjections peut atteindre annuellement pour une vache laitiere: 120 kg d’azote, 85 kg de
superphosphate (7.4 kg de phosphore), 135 kg de chlorure de potassium (81 kg de potassium),
120 kg de gypse (32 kg de calcium) et 30 kg de chlorure de sodium (12 kg de sodium). Selon
les sources bibliographiques ces valeurs varient légerement mais ces différences n’ont que
peu d’intérét, ces données n’ayant pour objectif que de constater I’importance quantitative et

qualitative de ces restitutions [14].

Les ruminants, et parmi eux les bovins, produisent des quantités relativement
importantes de méthane, en raison de 1’abondance de la population microbienne dans le

rumen et de son activité, nécessaire a la digestion des végétaux consommés.

Les fermentations microbiennes qui ont lieu dans les réservoirs digestifs des ruminants
leur permettent d’utiliser les glucides (cellulose, hémicelluloses, pectines...) des parois et

I’azote non protéique des fourrages et des sous-produits des industries agro-alimentaires.

Ces fermentations s’accompagnent de production de dioxyde de carbone, de méthane et
de chaleur. A titre indicatif, la dégradation complete de 1 kg de matiére organique de fourrage

dans le réticulo-rumen produirait 66 litres de méthane mais permettrait au ruminant d’en tirer
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3,15 Mcal sous forme d’acides gras volatils, c’est-a-dire une quantité d’énergie équivalente a

celle fournie par 750 g d’amidon sec [15].

1. 1. 6 Les pollutions agricoles liées a la gestion des effluents
d’élevage

L’utilisation des déjections animales en exces par rapport aux besoins réels des cultures,
entraine une accumulation des éléments fertilisants dans le sol et un transfert vers les eaux [6].
Les pollutions agricoles des eaux superficielles, souterraines et littorales sont essentiellement
dues aux nitrates et au phosphore. La lixiviation des nitrates au-dela de la zone racinaire des
sols contribue a la pollution des eaux souterraines. Le phosphore quant a lui est entrainé par

érosion et transféré des sols vers les riviéres par les eaux de pluie.

Concernant les sols, les apports élevés et répétés de quantités excessives de lisier et de
fumier peuvent conduire a une accumulation de certains composés comme le phosphore et les

métaux lourds dans les sols agricoles [7].

L’activité d’¢élevage est aussi a l'origine de pollutions atmosphériques par I'émission
d’un grand nombre de composés gazeux. Parmi ces gaz, certains sont particuliérement

préoccupants tels I’ammoniac, le méthane, le protoxyde d’azote et I’hydrogene sulfuré [8].

1.2 Effluents de I'industrie laitiere

1. 2. 1 Specificité des effluents :

Comme toutes les industries agro-alimentaires, les industries laitiéres générent une
pollution organique essentiellement biodégradable provenant des pertes de matiéres premiéres
au cours du traitement et de la transformation du lait et les produits de nettoyage utilisés. Les
eaux usées des laiteries et fromageries renferment des matieres essentiellement organiques et

biodégradables auxquelles s'ajoutent divers produits de nettoyage (détergents, désinfectants).

Cependant, la tres forte concentration de ces rejets organiques sous forme soluble
(concentrations élevées en lactose, acides aminés, petits peptides, des sucres, des protéines,
des graisses, des résidus d’additifs, etc...)est facilement biodégradables, ce qui constitue une

’véritable aubaine’ pour les microorganismes qui y trouvent les sources de carbone-énergie
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dont ils ont besoin pour leur croissance. Ces polluants impliquent une augmentation de la
DBO (surtout lors de la fabrication de fromages, crémes ou beurre) ce qui rend impossible le

rejet pur et simple dans le milieu naturel [16].

1.2.2 Origine des rejets en laiterie

L’origine des effluents laitiers dépend de la nature du produit formé et donc des

procédés mis en ceuvre dans la laiterie :

¢ Les ateliers de pasteurisation du lait ne déversent que des eaux de lavage,
correspondant a un lait trés dilué.

¢ L'industrie des produits frais (yaourts et fromages frais) rejettent des eaux qui peuvent
étre assez concentrées.

¢ Les fromageries et caséineries produisent du sérum riche en lactose et pauvre en
protéines, les beurreries produisent du babeurre riche en lactose et en protéine mais
pauvre en matiere grasse. Le babeurre et le sérum constituent une pollution

considérable.

1.2.3 Impact des effluents laitiers sur I’environnement et leur pouvoir

polluant

Les effluents laitiers ont une charge organique extrémement élevée. C'est cette matiere
qui, concentrée dans les eaux ou les sols, provoque une pollution par asphyxie du milieu
récepteur: pollution des petits cours d'eau, colmatage des sols autour des points de rejets,
génération d’odeurs indésirables dues a la fermentation, graves perturbations des cycles

biologiques et du milieu naturel lorsqu'elles sont en trop grande quantité (eutrophisation).

La charge polluante peut étre trés variable. Ainsi, les effluents de fromagerie demeurent
les plus chargés en matiére organique et peuvent étre 3 a 80 fois plus chargés que les effluents
d’autres laiteries (3 fois en comparaison aux eaux blanches et 80 fois en comparaison aux
eaux usées de fabrication de lactosérum). Il parait alors évident que le lactosérum a un poids

trés important dans la charge organique des effluents.
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1.2.4 Le lactosérum

Le lactosérum est, géneralement, défini comme la partie du liquide ou du sérum de lait
résiduel qui reste aprés la séparation du caillé a partir de la coagulation du lait par des
enzymes protéolytiques ou des acides. Le lactosérum a une couleur jaune/vert, ou parfois
méme teinte bleuatre, mais la couleur peut étre changée avec le type de lait utilisé. Il peut étre
produit a partir de différents types de lait, mais le lait de vache est le plus populaire en
Algérie, alors que, dans d’autres régions du monde, le lait de chévre, de brebis et méme de
chameau est utilisé dans la production de fromages et de lactosérum [17]. En effet, le
lactosérum représente environ 85-95% du volume de lait et conserve environ 55% des
éléments nutritifs du lait [18]. La figure 1 représente 1’analyse comparative du lait et de

composés du lactosérum.
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Figure 1 La comparaison des composantes du lait de vache et du lactosérum (LS)

1) Types de lactosérum

Le lactosérum doit étre considéré comme un produit dérivé plutét qu’un sous-
produit de la fabrication des fromages, ou de la caséine. On distingue deux types de
lactosérum : celui résultant de la coagulation des laits non acides, par la présure, et qu’on
appelle « lactosérum doux » et celui résultant de la fabrication des fromages a pates

fraiches, a pates molles ou de la caséine lactique appelé « lactoserum acide » [19].
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a. Lactosérum doux

Il est obtenu aprés la coagulation de la caséine sous 1’action de la présure sans
acidification prealable, on obtient alors un sérum doux, pauvre en sels minéraux et riche en

protéines [20].

Lorsque le lactosérum de fromagerie n’est pas traité avec toutes les précautions
nécessaires, la poursuite de fermentation naturelle augmente son acidité. Le lactosérum doux
issu de la fabrication de fromage a pate pressée cuite ou non cuite, est de pH variant entre 5 et
6.3 [21].

b. Lactosérum acide

Il est obtenu aprés la coagulation du lait par précipitation des caséines a leur pH
isoélectrique de 4.6 par ajout d’acide fort ou d’acide lactique [22]. La caséine est combinée a
des sels de calcium, ainsi 1’acidification entraine sa déminéralisation qui fait passer dans le
sérum une part importante d’éléments minéraux, notamment le calcium et le phosphore [20].

Les lactosérums acides sont moins riches en lactose et plus riches en minéraux. Ils sont
aussi plus ensemencés en germes lactiques et moins sujets a des fermentations que les
lactosérums doux [23]. Leurs teneurs élevées en acide lactique et en minéraux posent des
difficultés pour la déshydratation ; aussi les lactosérums acides sont souvent utilisés a 1’état
liquide alors que les sérums doux sont généralement déshydratés [23].

2) Composition du lactosérum

Le lactosérum est principalement composé d’eau (plus de 90 %). Il contient aussi une
forte teneur en lactose (75 % de la matiere seche (MS) du lactosérum correspond au
lactose), une faible teneur en matieres grasses, des protéines solubles du lait (soit environ
20% des protéines totales du lait) et divers minéraux. Il renferme également d’autres
composants, tels que I’acide citrique et I’acide lactique, des matieres azotées non protéiques
comme ['urée et I’acide urique et des vitamines du groupe B, a savoir la vitamine Bl

(thiamine), la vitamine B2 (riboflavine) et la vitamine B6 (pyridoxine).

Par ailleurs, la composition du lactosérum dépend du lait d’origine et varie légérement

suivant son type [24] :
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Lactosérum doux Lactosérum acide
Valeur Valeur Valeur Valeur
moyenne extréme moyenne extréme
MS/MB (%) 7 5,5-7,7 7 5,5-7,5
Matieres azotées totale 9 7-11 8 4,8- 10,5
(g/litre)
Lactose (g/litre) 50 40-57 45 38-55
Calcium (g/litre) 0,5 0,3-0,9 1 0,3
Phosphore (g/litre) 0,4 0,3-0,8 1 4-5
pH 5,7-6,5

Tableau 2 : Caractéristiques physico-chimiques du lactosérum

3) Pouvoir polluant du lactosérum

Le lactosérum a été, pour longtemps, considéré comme un déchet. Il était épandu dans
les champs ou utilisé tel quel pour l'alimentation animale. Dans la plupart du temps, il est

rejeté dans les eaux résiduaires des usines laitieres.

Par sa composition riche en matiere organique, son rejet dans I’environnement constitue
une source de pollution a cause de sa grande demande biologique en oxygene entre 32000 et
60000 mgd’O,/L, [25]. Le lactosérum engendre une pollution organique importante soit : le
rejet d’un litre de lactosérum correspond a environ 85% de la pollution journaliere générée

par habitant [26].

Le cout de traitement du lactosérum en station d’épuration éléve le prix de revient des
industries laitiéres. L’épandage est également une destination envisagée mais les volumes
annuels produits (plus de 145Mt/an [27]) saturent vite cette solution. Enfin si on se référe a la
composition du lactosérum, on y trouve des composés d’intérét; d’ou la possibilité de

valorisation [28].
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4) Utilisation du lactosérum

Environ 50% du total de lactosérum produit dans le monde est traité et transformé en
différents produits alimentaires, dont environ 45% sont utilisés directement sous forme
liquide, 30% sous forme lactosérum en poudre, 15% comme lactose et divers sous-produits, et

le reste sous forme des concentrés de protéines de lactosérum [29].

Etant donné que le lactose est le principal composant des matiéres solides du
lactosérum, ainsi que les protéines solubles, les vitamines et des minéraux, divers procédés
biotechnologiques ont été mis au point pour utiliser le lactosérum comme substrat pour
produire des produits industriels importants tels que des enzymes, des protéines riches en
biomasse et de 1’éthanol. Par contre, d’autres procédés physiques sont utilisés pour la

conversion directe de lactosérum en des produits importants [30].

L’utilisation du lactosérum dans la biotechnologie vient de par sa composition
biochimique qui posséde d’intéressantes propriétés comme milieu de fermentation pour
plusieurs microorganismes assimilant le lactose comme source de carbone et d’énergie.

A titre d’exemple, la culture des levures de biére.

Une quantité considérable de lactosérum est utilisée dans 1’alimentation animale. II
constitue aussi un ingrédient alimentaire a valeur ajoutée, utilisé dans une vaste gamme
d’aliments et de boissons [36]. De plus, il est utilisé pour enrichir les aliments ou les régimes
pauvres en protéines. D’autre part, il est utilisé en pathologie pour 1’alimentation des
malades diabétiques ou des sujets souffrant de mal nutrition et en alimentation de soutien

pour les sportifs et les personnes agees [37].

5) Valorisation énergétique du lactosérum

a. Production de bioéthanol

La filiere bioéthanol peut apporter une contribution significative a la réduction des
émissions de CO, dues aux transports. Le bioéthanol a partir du lactosérum se base sur la
fermentation alcoolique du lactose, puisqu’il est le sucre le plus abondant dans ce coproduit,
mais le plus important dans le procédé de fermentation, c’est la sélection de microorganismes
qui ont une grande capacité de fermenter le lactose en éthanol dans un délai trés court et en

présence d’oxygene.
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Avec 1’étude bibliographique, il est démontré que les levures de genre kluveromyces
possedent cette capacité typique. Une fois le lactose hydrolysé en glucose et galactose, les
deux sucres sont ensuite utilisés au cours de la glycolyse pour produire de 1’éthanol et du

dioxyde de carbone selon la réaction de Gay Lussac [38] :
CgH120—2C,Hs0OH + 2CO,
b. Production de biogaz

La digestion anaérobie ou méthanisation consiste a transformer la matiere organique
(sucres, protéines et graisses) en I’absence d’oxygeéne pour produire du biogaz, c’est a dire un
mélange de méthane et de gaz carbonique. La transformation est réalisée par un ensemble de
bactéries anaérobies. Dans certains cas et pour des substrats particuliers (eaux usees
industrielles, déchets alimentaires...), le processus peut étre réalisé en deux étapes dans deux
cuves différentes, 1’une pour I’acidification et I’autre pour la méthanisation ou dans une

seule cuve.

La méthanisation présente des avantages pour 1’épuration des effluents trés chargés
comme le petit-lait, avant leur rejet en station d’épuration. Le biogaz se préte, éventuellement

apres épuration, a toutes les applications du gaz naturel.

La production de méthane devrait donc représenter une source importante d’énergie

utilisée comme carburant ou pour produire de 1’¢lectricité [39].

1.3 Les boues de station d’épuration

Les boues sont produites durant le traitement des eaux résiduaires urbaines ou
industrielles, dont les caractéristiques dépendent de I’origine des eaux traitées (municipal,

industriel, etc....).

Dans ce cas la digestion anaérobie est utilisee pour la stabilisation et la réduction de la
quantité de boues. Le biogaz ainsi produit couvre partiellement les besoins énergétiques de la

station d’épuration. [40]

Dans le cas du traitement des eaux usées, nous pouvons distinguer 3 types de boues

pouvant étre digérées par voie anaérobie.
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1.4.1 Les boues primaires

Elles sont issues de la décantation des eaux usées en téte de processus. Ce sont les
boues les plus fermentescibles pouvant étre issues d’une STEP. Cette étape de décantation
étant située en amont du traitement, les boues sont tres chargées en matiere organique

biodégradable.
1.4.2 Les boues secondaires

Elles sont issues d’une étape de décantation située en aval du bassin d’aération. Etant
donné qu’une partie de la matiére organique a déja été stabilisée au cours du traitement
réalisé dans les bassins d’aération, la digestion anaérobie de ce type de boue est moins

intéressante du point de vue du rendement énergétique.

2. Biométhanisation
2.1 Définition

Le processus de méthanisation par voie microbienne consiste en une dégradation de la
matiére organique ou minérale en un mélange constitué principalement de méthane et de gaz

carbonique appelé «biogaz», par une communauté microbienne fonctionnant en anaérobiose.

Cette fermentation se réalise spontanément dans des écosystémes naturels, ou la
matiére organique est présente dans un milieu anaérobie et dans des conditions compatibles
avec I’expression du vivant. Ces communautés microbiennes méthanogénes se retrouvent
ainsi dans les marais, les riziéres, les sédiments lacustres et marins, le sol, I’intestin de

mammiferes et le tractus intestinal de certains termites [23].

La méthanisation est 1'un des plus anciens processus metabolique a étre
développés par les organismes. Il devait étre présent il y a longtemps, lorsqu’il n’y avait pas
massivement d’oxygene dans I’atmosphére et que la Terre était un milieu essentiellement
réducteur. Des études estiment I’apparition des organismes méthanogenes entre -4,11 et -3,78

milliards d’années passées [41].

La production de méthane a partir de la matiére putrescible est connue depuis des
siecles. Vers 1630, Van Lemond découvrit que la fermentation de la matiére organique

dégage un gaz inflammable [42]. En 1776, Alessandro Volta démontra que le gaz émis par les
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marais est combustible. En 1787, Lavoisier prouve que ce gaz inflammable est le
«gashidrogeniumcarbonatrum », c’est-a-dire le méme gaz qui sera appelé, a partir del1865,
méthane [43]. C’est probablement a cause de cette origine que le méthane est aussi connu
comme « gaz des marais ». Si cette émission de CHjdans les marais est connue depuis
longtemps, le role des micro-organismes dans ce processus n’a été découvert que bien plus
tard. D’ailleurs, la compréhension complete de ce processus est, encore aujourd’hui, loin
d’étre achevée [44].

Outre son importance comme gaz combustible, le méthane constitue également un
important gaz a effet de serre (GES). Avec un temps de résidence d’environ 12 ans dans
I’atmosphere et une concentration de 1,774 ppm en 2005, il est considéré comme étant le
deuxiéme gaz responsable du réchauffement du globe, juste apres le CO, [45]. Il est important
de souligner qu’un kilogramme de méthane a une influence 21 fois plus importante qu’une

méme quantité de CO, pour le réchauffement climatique [46].

Le méthane atmosphérique a une origine essentiellement biologique, soit naturelle ou
provoquée par I’homme. De 70 a 80 % des émissions totales de ce gaz sont causées par des
microorganismes, dont les sols inondés et 1’élevage sont les principaux responsables. Les 20 a
30 % restants proviennent de 1’exploration et de I’utilisation de combustibles fossiles, de la

combustion de biomasse et des fuites de méthane géologique par fissures ou par volcans [41]

Par ailleurs la biométhanisation est I’action qui consiste a reproduire, au travers d’un
processus industriel, les conditions nécessaires de la méthanisation dans le but de produire la

plus grande quantité de biogaz a partir de biomasse. [47]
A la fin de ce processus on aboutit a la production :

e D’un produit humide riche en matiére organique partiellement stabilisée appelé
digestat dont on envisage son épandage apres une éventuelle phase de maturation par
compostage ;

e De biogaz, mélange gazeux saturé en eau a la sortie du digesteur et composé d’environ
50 a 70 % de méthane (CH,), de 20 % a 50 % de gaz carbonique (CO,) et des traces
de NHs, N, H,S). Le biogaz a un pouvoir calorifique inférieur (PCI) de 5 a 7
KWh/Nm?®. Cette énergie renouvelable peut étre utilisée sous différentes formes :
combustion pour la production d’électricité et de chaleur, production d’un carburant,

ou injection dans le réseau de gaz naturel aprés épuration [48].
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La méthanisation permet donc de transformer des déchets organiques en énergie a
travers la production d'un biogaz riche en méthane. Elle permet ainsi d'agir sur notre
environnement en éliminant des déchets et de plus, produit une énergie «verte »car la

matiére utilisée est issue du vivant (animal ou végétal). [49].

2.2 Les étapes de la bio-méthanisation :

La méthanisation de la matiere organique passe par différentes étapes et met en jeu un
grand nombre de micro-organismes. Il existe de nombreux intermédiaires entre la matiere

organique initiale et le biogaz final.

La figure 2 montre les principales voies métaboliques et le type de micro-organismes

qui interviennent.

Matiéres polluantes
organigues (polyméres,
Bactéries acidogénes macromolécules ...}

Hydrolyse enzymatigue

Acides gras volatils, alcools,
acides organigues

Bactéries acetogénes

Hydrogéne +

Acide acétigue ;
(iaz carhonigue

Archées irché
; ; rchées
méthanagénes ‘ " .
: méthanagénes
acétoclastes Ogenes
hydrogénophiles

Méthane +
gaz carhonigue

Meéthane + eau

Figure 2: Principales voies métaboliques et populations microbiennes impliquées dans la
méthanisation. [48]
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La méthanisation est décrite traditionnellement en trois phases:

A. L’hydrolyse et acidogénése

Dans cette étape realisée par des bactéries hydrolytiques et fermentatives, les
macromolécules et les particules solides sont hydrolysées en monomeres (petites particules)
puis fermentées principalement en acides gras volatils (ou AGV tels que les acides acétique,
propionique, butyrique, valérique, etc...), en alcools, en d’autres acides organiques

(lactique...), en hydrogene et en gaz carbonique.

L’étape d’hydrolyse des macro-molécules et des particules organiques est généralement
lente c¢’est pourquoi elle est la réaction limitante. Ceci est particulierement verifié lorsque les
particules solides contiennent de 1’aniline, par contre les vitesses d’acidogénése a partir des

monomeres sont trés rapides.
B. L'acétogénese

Dans I’étape d’acétogénése, ces intermédiaires métaboliques sont transformés en
acétate, hydrogene et gaz carbonique grace notamment, a trois groupes de bactéries : les
acétogenes productrices obligées d’hydrogene (qui sont des bactéries syntrophiques), les
bactéries homo-acétogenes, et des bactéries sulfato-réductrices qui peuvent avoir une des

fonctions précédentes.

Les vitesses réactionnelles d’acétogénése sont généralement lentes et soumises a des
problémes d’inhibition par la présence d’hydrogéne qui modifie 1’équilibre thermodynamique
de la cinétique globale [49].

C. La méthanogénése

Les bactéries méthanogenes ont la fonction de transformer 1’acétate et ’hydrogéne avec
le CO, produit précédemment en méthane. Elles ont été classées dans les archéobactéries
avec d’autres micro-organismes dits «extrémophiles». Les réactions mises en ceuvre lors de

cette phase sont représentées sur le tableau 3.

Les bactéries qui utilisent 1’acide acétique pour former du CO, et du CH, sont dites
acétoclastes et celles qui réduisent le gaz carbonique par ’hydrogéne pour faire du méthane

et de I’eau sont dites hydrogénophiles.
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Tableau 3: Réaction de méthanogénése [49]

Réaction AG apH7
(kJ. Mole™ de CHa)
4 H, +CO, —» CH;+2H,0 - 1392
4 HCOO +2 H™ e CHs + CO2 + 2 HCOy - 126,8
HCOO +3 H; +H™ E— CH4+2 H,0 - 1343
4CO+2H,0 g CH4+3COs - 185, 1
4 CH; OH o 3CH;+CO;+2H,0 - 102,5
CH; OH + H, ——+%  CH,+H0 - 121,
4CH;NH; +2H,0+4H ——» 3CHs+CO; +4 NHs - 101,6
2(CH; NH+2H,0O+2 ——» 3CHy+CO;+ 2 NHy - 86,3
"
4(CH;; N+ 6H,0+4H —» 9 CHy+3 CO, +4 NH;" - 802
2 CH; CHQ - N (CH;}: +2 —p 3 CH.1 + CO: + 2 CH3 - 70
H,O CH> NH;
CH; COO™ + H,0 —> CHy + HCOy” - 282

Lors de la méthanogénése, d’autres substrats peuvent étre consommés comme le
méthanol, ’acide formique par ce type de bactéries. Le tableau 5 indique les stoechiométries

des réactions realisées et leur énergie libre standard.

Les bactéries méthanogénes sont des micro-organismes qui fonctionnent dans des
conditions de milieu trés strictes notamment avec des potentiels d’oxydoréduction trés bas.

[49].

2.3 Parametres influencant la biométhanisation

La méthanisation est un processus biologique complexe qui nécessite certaines
conditions pour se réaliser correctement. Ce processus se déroule en enceinte fermée (appelée
digesteur, fermenteur, ou réacteur) généralement calorifugée afin d'y maintenir une

températu re constante.

Les principaux parametres pris en compte sont :

> Latempérature

Dans le domaine de température 30-40°C, le procédé est dit mésophiles. Il existe un
second type de procédé, dit thermophile, ou la température se situe en 45 et 60°C. Ce dernier

procédé est plus rapide que le premier mais aussi plus fragile. [50]

> pH

Le pH optimum de fonctionnement est proche de la neutralité et donc a des valeurs

comprises entre 6,5 et 8,5. Le pouvoir tampon du milieu joue un réle important pour
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maintenir la stabilité du systéme. Il est parfois nécessaire de corriger ses variations dans
I'alimentation par ajouts de produits correcteurs, soude ou acide phosphorique, par exemple
[49].

> Alcalinité

Dans un digesteur, on trouve deux types d’alcalinité : celle due aux AGV et celle due

aux bicarbonates.

L’alcalinité due aux bicarbonates de calcium doit étre relativement élevée pour que le
processus puisse fonctionner. On considére, en général, qu’il est nécessaire d’avoir au moins a
1000 mg/L d’alcalinité (exprimée en CaCOj3) dans un réacteur qui fonctionne bien [51]. Le
carbonate joue non seulement le réle de pouvoir tampon mais contribue aux équilibres des
diverses formes du gaz carbonique dissous. Un effluent chargé en azote organique va produire
dans le digesteur de I’azote ammoniacal, qui contribuera a générer de ’alcalinité, permettant

ainsi un fonctionnement plus stable du digesteur.

La détermination de la concentration en Acides Gras Volatils permet de s’assurer que
les réactions de dégradation se déroulent correctement. En effet, la principale cause
d’acidification du milieu se situe au niveau de ’accumulation d’acides gras volatils. Une

concentration en AGV inférieure & 3 g/L est préconisée [52].

Cependant dans la digestion des déchets solides, et en particulier dans les digesteurs
fonctionnant en voie séche, des taux d’AGV supérieurs (5 g/L) peuvent étre constatés, sans
affecter le rendement de dégradation. Le rapport AGV/TAC est également important ; il est

conseillé qu’il demeure inférieur a 0.8 [53].
> Agitation

Une bonne agitation permet de maintenir les matiéres solides en suspension, d’éviter la
formation de mousse ou de croute, d’accroitre la surface d’échange, d’assurer le transfert de

chaleur et de facilité le degagement des bulles de biogaz.

> Potentiel d’oxydoréduction :

Ce parametre représente I'état de réduction du systeme, il affecte I'activité des bacteries
méthanogenes. Ces bactéries exigent en effet, outre I'absence d'oxygene, En culture pure, de
faibles potentiels redox (-300 a —330 mV).
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Dans un digesteur en pleine activité, on mesure des potentiels redox nettement plus
élevés (-50 mV a 0 mV). Il importe, pour favoriser 1’activité des bactéries méthanogénes,
d’assurer un potentiel redox favorable en tout point du digesteur pour initier leur croissance
[71]

2.4 Facteurs d’intoxication [54]

L’activité bactérienne mise en jeu lors de la digestion anaérobie est tres complexe et tres
sensible, il est donc important de mettre en ceuvre des pratiques pour maintenir dans le
digesteur des conditions favorables aux bactéries et donc maintenir un bon fonctionnement de

1’unité de méthanisation.

Les parameétres suivis sont souvent de nature économique (directement ou
indirectement) ou agronomique comme le taux de charge du digesteur, le temps de séjour
dans le digesteur, le potentiel méthanogene du substrat, la quantité de biogaz produit ou
encore la qualité du digestat. Mais ces paramétres ne permettent pas d’appréhender 1’aspect
biologique dans le digesteur. Il est important de suivre quelques parametres d’ordre
biologique afin de prévenir et de maitriser les perturbations possibles du processus, comme

les intoxications des bactéries.
2.4.1 Intoxication aux AGV (acidose)

L’acidose correspond a la chute du pH dans le digesteur, entrainant un
disfonctionnement des bactéries méthanogenes et donc une diminution de la production de
biogaz. L’acidose peut étre due a un substrat trop abondant et trop fermentescible
(accumulation d’AGV) ou a une inhibition des bactéries acétogenes ou méthanogenes

(variation de température, présence d’antibiotique, d’H,S, de métaux lourds...).

Les conséquences de cette intoxication sont la baisse du pH, la diminution de la quantité
de biogaz produite et la perte de qualité du biogaz (augmentation de la concentration en CO»).

Lorsque ’on détecte ces problémes, il est déja trop tard, le disfonctionnement est installé.

Certains parametres peuvent permettre de prévenir 1’intoxication :

¢ L’augmentation de la pression partielle d’H, dans le biogaz, 1’H, étant un inhibiteur
des bactéries acétogénes, son augmentation traduit un début de disfonctionnement.

¢ La diminution de I’alcalinité totale (pouvoir tampon) du milieu.
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¢ L’accumulation d’AGV et le changement de composition (de plus en plus d’AGV de

grande taille).

Quand I’acidose est détectée, 1’arrét de 1’apport de substrat, le mélange du milieu pour
favoriser 1’activité des bactéries et 1’ajout d’une base (NaHCOj3; par exemple) peuvent

permettre au systeme de redevenir fonctionnel.

2.4.2 Intoxication a ’ammoniac NH; (alcalose)

L’ammoniac est toxique pour les bactéries acidogénes et acétogenes. Par contre
I’hydrolyse et la méthanogénése sont encore fonctionnelles tant que du substrat est disponible
pour ces bactéries. Ainsi on observe dans le digesteur une accumulation des produits de
I’hydrolyse (acides aminés, acides gras...) et une diminution de la quantité et de la qualité de

biogaz produit.

Cet excés de NH3 dans le digesteur peut étre la conséquence d’un substrat en entrée trop

riche en protéine, forte teneur en N(C/N< 30) comme les lisiers ou les fumiers de volaille par
exemple. Pour remédier a ce probleme il faut apporter un substrat moins riche en protéine et

fortement fermentescible (C/N > 30) pour relancer I’activité des bactéries.

2.4.3 Intoxication au dihydrogene de soufre (H,S)

Tout comme le NH3, le H,S a un effet inhibiteur sur ’acétogéneése et 1’acidogénése. Les

conséquences sur ’activité bactérienne sont donc semblables a une intoxication au NHs, on

observe une accumulation des produits de I’hydrolyse et une diminution de la quantité de

biogaz produit.

La forte présence de protéines dans le substrat est, comme pour le NHs, responsable de

cette intoxication. En effet, les protéines contiennent du souffre, en faible quantité dans
certains acides aminées. Une attention particuliére doit donc étre portée a la qualité du

substrat pour éviter cette intoxication.
2.4.4 Intoxication a I’oxygéne (O,)

L’oxygene inhibe quasiment toutes les phases de la méthanisation mis a part

I’hydrolyse qui peut persister en milieu aérobie. Ainsi on observe une accumulation des

produits de ’hydrolyse et un arrét de la production de CHy.
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La principale source d’oxygéne dans le digesteur est I’introduction par les substrats
poreux (comme la paille par exemple) ou par des erreurs de manipulation qui entrainent une
entrée d’air dans le digesteur. Afin de palier a ce probléme il est préférable d’utiliser des
substrats denses, et dans le cas des pailles, il est recommander de la défibrer avant (pas de

soucis avec la paille piétinée par les animaux présente dans les fumiers).
2.5 Avantages de la biométhanisation

Outre le fait que la biométhanisation est une source importante de production d’énergie,
elle répond également a des considérations relatives a la gestion des déchets et a

I'environnement.

La biométhanisation se décline aujourd’hui sous de multiples solutions environnementales:

e Le traitement des déchets ;

e Lavalorisation de sites pollués ;

e Laréduction des émissions de gaz a effet de serre (CH4, COy) ;

e La production de fertilisant naturel peu énergivore plus rapidement assimilable;

e La production d’énergie (CH4) exploitable sous différentes formes: thermique,
électrique ; production de carburant ;

e La production d’énergie renouvelable pouvant étre : stockée, transportée sans pertes,
utilisée et transformée dans des lieux et a des moments différents de la production ;

e Lavalorisation de ressources disponibles et parfois mal valorisées ;

e Ladiversification des activités agricoles. [47]

2.6 Les contraintes de la bio-méthanisation

Le choix de la méthanisation nécessite de considérer certains points lors de la

conception du projet :

e S’assurer de la maitrise de la ressource des déchets a méthaniser.

o Veérifier la valorisation énergétique possible du biogaz : valorisation chaleur sur site en
cas de cogénération, injection possible ou non dans le réseau de gaz naturel. [48]

e Gestion du processus chimique:

e Les conditions de la réaction sont a contréler avec attention d'une part pour des raisons

de sécurité car le processus peut étre explosif, et d'autre part pour des raisons de
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rendement. En effet, pour que la réaction se déroule dans de bonnes conditions, il faut
assurer une bonne homogénéité de la température dans le digesteur et une bonne
répartition de la flore bactérienne a 1'origine du processus de méthanisation.

e Controler le pH. Les bactéries anaérobies et notamment les bactéries méthanogénes
sont sensibles aux variations de pH. Le pH optimal du processus de méthanisation se
situe entre 6,54 7,5.

e [’accumulation d’acides gras volatils lors d’une surcharge du méthaniseur entraine
une chute rapide du pH a des valeurs inférieures a 5,0 ce qui entraine une inhibition du
processus de méthanisation. Par ailleurs, un taux de charge trop éleve peut amener a

l'arrét de la digestion anaérobie due a une présence trop importante d'acides gras.
2.7 Types de procedés de bio-méthanisation

La méthanisation est un processus qui peut se développer selon plusieurs conditions
distinctes. Quand il s’agit des procédés anthropiques, les matiéres sont traitées dans des cuves

fermées, aussi appelées réacteurs ou digesteurs, afin de produire le biogaz [48].

Contrairement a ce qui se passe dans la digestion aérobie, ou un fort dégagement de
chaleur est produit, la digestion anaérobie est faiblement exothermique [55]. Pour cette raison,
une bonne isolation thermique des réacteurs, et parfois des systemes de chauffage, sont
essentiels pour une production optimale de biogaz. Dans la plupart des cas, cet apport
d’énergie thermique est fourni par la combustion du méthane produit par ’installation elle-
méme [56]. Il est estimé qu’un tiers de 1’énergie produite par le biogaz est utilisé pour

réchauffer le digesteur.

Par rapport aux procédés de méthanisation, on peut les classifier en fonction de
la température des réactions, de la teneur en matiére séche du substrat et selon le
fonctionnement des digesteurs, c’est-a-dire selon les modes d’alimentation et d’évacuation

des réacteurs.
2.7.1 Lateneur en matiére seche

La teneur de la matiére séche dans les procédés a voie humide est de moins de 15%. On
retrouve, régulierement, ces types de procédés pour les effluents dits liquides (boues, lisiers,

...). Néanmoins, Ils conviennent bien pour les déchets solides dilués.
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En revanche, la teneur de la matiére séche dans les procédés en voie séche se situe entre
15 et 40 %. Ces procedés ont été développeés pour traiter les déchets solides. Ils nécessitent un
volume moindre (substrat concentré) mais une bonne maitrise de la circulation de la matiére
(pompage et brassage).

Le tableau 4 illustre les différences entre méthanisation par voie seche et humide :

Tableau 4: Différences entre méthanisation par voie seche et humide [48]

Méthanisation par voie humide Méthanisation par voie séche
(< 15 % de matiére séche) (15-40 % de matiére séche)
Bonne homogéneisation du substrat Flux de matiére limité
Avantages Optimisation du transfert de matiére et de Taille réduite du méthaniseur
chaleur Taux de matiére séche équivalent a
Amélioration de la production de biogaz celui de déchets entrants

Flux de matiére élevé (car dilution)
Co(t de déshydratation du digestat Conditions moins favorables des
Production forte de jus et de lixiviats transferts matiére et chaleur

Important volume des réacteurs

Inconvénients

2.7.2 Température de réaction

Les principales différences entre la méthanisation mésophile et la méthanisation

thermophile sont résumées dans le tableau 5 :

Tableau 5: Comparaison entre la méthanisation mésophile et la méthanisation
thermophile. [48]

Méthanisation mésophile Méthanisation thermophile
Température 35-40 °C 50-65 °C

Environ 35 % de chaleur autoconsommée
Hygiénisation plus poussée des germes

Environ 20 % de chaleur pathogénes (présente un intérét lors de
autoconsommeée I'utilisation de biodéchets)
Spécificités Le plus couramment utilisé Temps de séjour plus court
Biologie plus stable donc Meilleure dégradation des chaines
plus facile a maitriser carbonées

Biologie plus difficile & maitriser
Risque d’inhibition a 'ammonium plus forte

2.7.3 Les modes d’alimentation et d’extraction des déchets

¢ Les procédés continus : I’alimentation et la vidange du digesteur se font en

permanence avec une quantité entrante equivalente a celle sortante. Ils sont bien
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adaptés au traitement des dechets liquides. Ce sont les plus fréquents car ce sont aussi
les moins exigeants en maintenance.

¢ Les procédés discontinus, dits « batch » : les digesteurs sont remplis puis vidés
séquentiellement lorsque la production de biogaz chute ou devient nulle.

¢ Les procédés semi-continus : le digesteur est progressivement rempli par des charges
successives convenablement réparties dans le temps. La vidange est réalisée lorsque le
volume utile du digesteur est atteint et que la production de biogaz n’est plus

suffisante.

2.8 La co-méthanisation des co-produits solides et liquides :

La co-méthanisation des déchets liquides et ou solides est une fermentation anaérobie
de I’association de deux ou plusieurs déchets. Elle fonctionne avec les mémes principes de
base que la méthanisation du mono-substrat. La co-méthanisation peut étre une association
des co-produits liquides/liquides, solides/solides ou liquides/solides. Cette technologie est une
option intéressante pour améliorer les rendements de la digestion anaérobie des déchets en
raison des synergies positives établies dans le milieu de digestion (interactions positives entre

les co produits peuvent résulter la co-digestion anaérobie).

La co-méthanisation présente plusieurs avantages par rapport a la méthanisation d’un
seul produit. Le principal avantage de la co-méthanisation résultant de 1’association de
plusieurs co-produits est I’augmentation du rendement en méthane du biogaz produit pendant
le processus [57]. Cette augmentation de rendement est due a 1’équilibre de nutriments obtenu
par I’association de plusieurs co-produits. Les apports de nutriments améliorent le taux en

matiéres organiques du digesteur.

La co-méthanisation a pour principal objectif de maintenir la stabilité du processus.
Cette stabilité du processus englobe le bon fonctionnement du milieu réactionnel (pouvoir
alcalin, inhibition, équilibre en ratio C/N, ajustement de taux de siccité, ...). Une
méthanisation stable est traduite par un bon rendement en méthane du biogaz produit pendant

le processus.

Maintenir la stabilité du processus de la méthanisation se traduit par plusieurs aspects de

fonctionnement du processus. Souvent le maintien du pouvoir alcalin du milieu réactionnel
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dans la plupart des cas de la méthanisation est ajusté par des ajouts de réactifs chimiques. Soit
par ajout de solution acide ou basique selon la valeur du pH. Dans le cas de la co-
méthanisation des déchets, avec du lisier de porc (pH basique), le pouvoir tampon du milieu
réactionnel pourrait étre ajusté par 1’équilibre de la proportion en mélange de la dilution

journaliére.

La méthanisation des substrats riches en protéines comme les lisiers (déchets de
fermes), les bio-déchets (déchets municipaux) et des déchets des industries agro-alimentaires

rencontre trés souvent le probléme d’inhibition par I’accumulation des produits azotés.

L’association des substrats riches en carbohydrates tels que les fumiers, ou les résidus
de culture pourrait étre une alternative pour contourner ce risque d’inhibition [58]. En
revanche, les fumiers ont des potentiels méthanogénes un peu faibles par rapport a d’autres
déchets organiques (lactoserum par exemple). Ces déchets sont pauvres en matieres
organiques biodégradables. Afin de pouvoir éliminer le maximum de quantité de ces derniers,
et d’améliorer le rendement en méthane pendant leur méthanisation, ils doivent étre associés

avec des substrats riches en matieres organiques solubles comme le lactosérum.

Pour permettre aux bactéries de se développer dans les conditions de travail optimales,
la teneur en matiere séche des mélanges des déchets solides est un facteur important. Un ajout

des co-produits liquides (boues de STEP) soit a titre de composant du mélange est nécessaire.

2.9 Produits de la méthanisation

2.9.1 Le biogaz

A. Les caractéristiques moyennes du biogaz

Dans les conditions normales, c’est a dire a une pression de 101325Pa et une
température de 273.15 K, les caractéristigues moyennes du biogaz sont exprimées par le
tableau 6 suivant [55]:

Tableau 6: Caractéristiques moyennes du biogaz

Caractéristiques Valeurs moyennes Unite
PCI 9.94 KWh/m®
Poids spécifiques 0.68 Kg/m®
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Densité par rapport a ’air 0.55 -

Limites d’inflammabilité dans I’air 7ald %
Vitesse de déflagration 0.38 m/s
Température de déflagration -161.60 °C

La composition du biogaz varie selon les matiéres digérées et le temps de traitement.
Habituellement, la concentration de méthane se situe entre 50 et 80 %, 60 % étant la valeur la
plus fréquemment rapportée par les usines. En plus du méthane, 1’autre gaz principal formé
est le CO,. Les gaz présents en faibles concentrations sont le H,S, le NH3z en plus de la vapeur
d’eau jusqu’a son point de saturation. Ces derniers gaz doivent étre traités selon 1’utilisation

prévue pour le biogaz afin de ne pas endommager les équipements [59].

900
800
700
600 -
500 -
400
300 -+
200 -
100 -

Nm3CH4/tMO

Figure 3: Production de biogaz en fonction de la matiére organique [47]

Le tableau 7 indique la composition moyenne du biogaz.

Tableau 7: Composition moyenne du biogaz [60;

Gas CH4 (%)  CO2 (%)  H,S (%) NH; (%) H,0 (%)

Composition ~ 55-80 20-45 0-1,5 0-0,5 Saturé
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Une fois le biogaz produit plusieurs utilisations sont envisagées, a la limite il peut étre
simplement brQlé, si les seuls buts de la digestion sont le traitement et la stabilisation des

matiéres putrescibles.

Cette destruction du méthane est importante a cause de la puissance de réchauffement
du méthane comme GES, donc sa transformation en CO2 a plus faible puissance de
réchauffement est souhaitable. En revanche, 1’utilisation de son énergie a des fins utiles est

fréquemment mise en ceuvre.

B. Valorisation du biogaz

La valorisation énergétique du biogaz peut prendre plusieurs formes :

¢+ La production de chaleur : le biogaz est br(lé dans une chaudiére classique.

¢ La production séparée de chaleur et d’électricité : le biogaz est brdlé pour une part
dans une chaudiere et pour une autre part dans un moteur thermique relié a un
alternateur qui produit de 1’¢lectricité.

¢ La production combinée de chaleur et d’électricité (cogénération) : le biogaz
alimente un moteur thermique relié a un alternateur qui produit 1’électricité et de la

chaleur est récupérée dans les gaz d’échappement et au niveau du moteur.

¢+ Carburant pour automobile:

1 m® de méthane est équivalent & un litre de carburant

2.9.2 Ledigestat

A. Caractéristiques du digestat

La matiére non dégradée suite au processus de digestion est appelée digestat. Le
digestat brut peut représenter entre 70 et 90% de la quantité initiale des intrants,
dépendamment du taux de matiére séche des intrants et de leur biodégradabilité. La
valorisation du digestat constitue donc une étape incontournable pour rentabiliser la digestion

anaérobique [62].
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La digestion anaérobique confere des propriétés spécifiques au digestat. La diversité
d’intrants et des procédés influence les caractéristiques du digestat. Les matieres d’origine
agricole comme les effluents d’¢levage, les résidus de cultures, les résidus agroalimentaires,
les plantes énergétiques ou les sous-produits animaux peuvent étre méthanisées au méme titre

que les résidus organiques d’origine urbaine.

Indépendamment de la nature des entrants et du type du procéd¢, 1’activité microbienne
associée a la DA fait augmenter le pH et favorise ainsi la conversion de 1’azote organique en
azote ammoniacal [63]. La concentration accrue d’azote ammoniacal (N-NH,) par rapport aux
intrants se traduit par une plus grande disponibilité de I’azote provenant des digestats. De
plus, la dégradation de la matiére organique réduit le taux de matiere séche et la viscosité du
digestat par rapport aux intrants ce qui favorise I’infiltration dans le sol lors des épandages
[64]. En revanche, les risques de volatilisation lors de I’entreposage et des opérations
d’épandage sont accrus en raison du N-NH,. Les digestats de méthanisation se distinguent des

intrants par les caractéristiques suivantes [65] :

e Réduction du taux de matiére organique ;

e Réduction de la demande biochimique en oxygene ;

e Augmentation du pH ;

e Réduction du rapport C/N ;

e Réduction de la viscosité ;

e Augmentation de la granulométrie >10um (digestion des matieres plus fines);
e Réduction des odeurs;

e Réduction de la teneur en microorganismes en pathogenes.

B. L’influence des paramétres de méthanisation sur les
caractéristiques du digestat

Le type de procédé de méthanisation ainsi que les paramétres d’opération exercent une
influence déterminante sur les caractéristiques du digestat. Par exemple, la teneur en N-
NHjvarie en fonction du temps de rétention dans le digesteur et du pH [66]. La température
associee au type de digestion et le temps de séjour sont les deux facteurs qui déterminent
I’efficacité du procédé a réduire les microorganismes pathogenes. Finalement, un temps de
résidence minimale doit étre respecté pour obtenir une digestion optimale de la matiere

organique et pour générer un digestat stable. Un digestat non suffisamment stabilisé peut
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contenir des niveaux variables d’acides gras volatiles qui peuvent &tre toxiques pour les
plantes [67]. La digestion anaérobique thermophile permet d’inactiver d’avantage de
pathogénes que la digestion anaérobique mésophile [68]. Les caractéristiques du digestat et

sa qualité agronomique sont donc étroitement liées aux parameétres de la DA.

C. Valorisation du digestat

La valorisation optimale du digestat exige une qualité et une efficacité maximale. La
qualité du digestat est déterminée par le type d’intrant (et la co-digestion), le type de procédé
ainsi que les traitements et le type d’entreposage. L’ innocuité (chimique et microbiologique),
la teneur en éléments nutritifs et 1’absence de biodégradabilité (stabilité) représentent les
indicateurs de qualité. L’efficacité agronomique du digestat appliqué au champ varie en

fonction des modalités d’épandage et des conditions pédoclimatiques.

La majorité du temps le digestat est valorisé a 1’état brut comme engrais sans aucun
traitement. Lorsque la séparation de phase est utilisée, la fraction solide s’apparente davantage
a un amendement organique qu’a un engrais, puisqu’elle contient plus de carbone que le

digestat brut [69].
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1. Echantillons et prélevement

Les rejets liquides étudiés proviennent de 1’unité de production de lait et de produits

laitiers de BOUDOUAOQU, sis a BOUMERDES.

L’activité de la laiterie génére différentes ressources provenant de divers secteurs, seuls
deux types de déchets sont retenus pour la digestion: les boues biologiques liquides (BBL) et
le lactosérum (LS).Ces deux types de substrat sont utilisés dans le cadre de cette étude

expérimentale.

1.1 Rejets de la laiterie :

Le lactosérum, de type doux, est issu du premier soutirage lors de la fabrication du
fromage a pate pressée (fromages secs). Les échantillons ont été prélevés au niveau de la
cuve de coagulation a la premiére heure, dans un jerrycan de 5 L, en plastique stérile, et

conservés au frais a 4 °C jusqu’a analyse et traitement.

Alors que I’échantillon des boues biologiques liquides est prélevé de la station
d’épuration de la laiterie; ces boues sont principalement composées d’eaux blanches
contenant des pertes de lait, de produits chimiques de nettoyage, de lactosérum, mais aussi

des matiéres solides minérales issues majoritairement des lavages de citernes et de camions.

Le prélevement des boues activées est fait a partir du bassin de clarification qui

constitue la derniere étape du traitement biologique des effluents de la laiterie :

Affluents Recirculation Effluents

Aération
biologique

Déc

secondaire
Désinfection

Décantation
primaire

Traitement
préliminaire

Epaississement et
élimination des boues

Figure 4: Filiere de traitement des effluents de laiterie
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L’échantillon est laissé décanter au laboratoire pendant 24h pour récupérer le maximum

de matiere organique puis conserver au frais jusqu’a analyse et traitement.

1.2 Bouse de vache

Les échantillons de bouse de vache, utilisés dans les co-digestions, proviennent d’une

petite ferme qui se trouve dans la commune de Bouzaréah.

Les prélevements ont été fait par le fermier, qui a réaliseé des pelletées a différentes
hauteurs et profondeurs du tas fumier, puis, les a mélangé dans un grand seau propre, ou nous
avons preélevé, ensuite, un échantillon de cing kg et placé dans un sac plastique propre et
étanche. Le sac est conservé au frais et a I’abri de la lumiére avant de le ramener au

laboratoire.

Pour diminuer la teneur en matiére séche, 1’échantillon de bouse de vache est, ensuite,

dilué a hauteur de 50%.

2. Analyses physico-chimiques des échantillons :

Les échantillons recueillis sont transportés et conservés au frais et a ’abri de la lumiére.

Les analyses sont effectuées selon les méthodes préconisees (voir annexe 1).

Les caractéristiques initiales des substrats utilisés dans les trois co-digestions sont

représentées dans les tableaux 8,9 et 10 :

Tableau 8: Caractéristiques des substrats de la premiere co-digestion

Lactosérum Boues da laiterie | Meélange (50% - 50%0)
pH 6,72 7,39 6,44
DCO (mgd’'02 /L) 67 156,14 35074,835 42545,8
MES (g/L) 7,8 13,7 10,7
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Tableau 9 : Caracteéristiques des substrats de la deuxieme co-digestion

Lactosérum Bouse de vache Mélange 30% - 70%
pH 6,22 6,68 6,58
DCO (mg d’02 /L) 37 130,1 31 300,0 35319,4
% TS - - 6,8

Tableau 10 : Caractéristiques des substrats de la troisieme co-digestion

Lactosérum Bouse de vache Melange 30% - 70%
pH 6,40 6,63 6,47
DCO (mg d’02 /L) 40 446,9 30 249,8 35319,4
% TS - - 6,5

3. Méthodes d’analyse

La mesure de certains parametres physico-chimiques est nécessaire pour suivre le

déroulement du processus de fermentation :

» La mesure du pH se faisait a ’aide d’un pH métre a sonde de fagon réguliére
(chaque 2 jours) en effectuant des prélevements du digesteur.

» Les mesures du TAC et des AGV se faisaient a 1’aide d’un dosage acido-basique
(voir annexe 1) tous les 2 jours.

» La mesure de la DCO se faisait par oxydation en employant la méthode a flux

fermé (voir annexe 1).

3.1 Analyse des solides totaux

Pour la détermination de la concentration des solides totaux et des solides totaux
volatils dans des échantillons liquides, une portion de I’échantillon est évaporée a 103-105 °C
dans une capsule préalablement pesee. La fraction de solides totaux est obtenue par la

différence entre le poids du résidu séché a 103-105 °C et le poids de la capsule vide, ramenée
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a la masse de 1’échantillon. Par la suite, si I'analyse des solides totaux volatils est demandée,
la capsule est chauffée a 550 °C. La quantité de solides totaux volatils est obtenue par la

différence entre le poids du résidu calciné a 550 °C et celui séché a 103-105 °C.
3.2 Analyse de la demande chimique en oxygene (DCO)

La matiere oxydable contenue dans un échantillon est oxydée par chauffage a reflux en
milieu fortement acide avec une quantité connue de bichromate de potassium dans une

éprouvette fermée.

La consommation d'oxygene par I'échantillon provoque un changement de couleur dont
I'absorbance est proportionnelle a la quantité de bichromate de potassium réduit et se mesure

en équivalent d'oxygéne.
3.3 Détermination des AGV et TAC

Les acides gras volatils sont des acides gras a courte chaine (6 carbones maximum)
issus de la fermentation microbienne lors de la digestion anaérobie des boues (procédé de
stabilisation). Une trop forte concentration en AGV est toxique pour les bactéries et nuit a la

bonne exploitation du digesteur d’ou I’importance de leur dosage.

La mesure des AGV et du TAC permet de suivre la bonne digestion des composés
organiques présents dans les substrats par fermentation bactérienne et libération de méthane.

4. Montage expérimental

Notre partie expérimentale a été réalisée au laboratoire de Bioénergie et Environnement
du C.D.E.R de BOUZAREAH.

La conception et 1’assemblage du dispositif expérimental de la biométhanisation sont
entrepris  par 1’équipe Biogaz et Biomasse-Energie a la Division Bioénergie et

Environnement.
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4.1 Premiére co-digestion (lactosérum-boues de laiterie)

A. Description du dispositif

a. Le digesteur

Le digesteur utilisé pour cette premiere digestion est une cuve de forme cylindrique en
verre avec une capacité de 31, le digesteur est muni de deus robinets latéraux d’ou sont
effectués les prélévements d’échantillons pour les différentes mesures, d’un entonnoir pour

I’introduction du substrat et d’une ouverture reliée a un tuyau pour la récupération du biogaz.

Entonnoir
Digesteur | Gazometre |
Sonde de
température
Agitateur
magnétique

Robinet |

Figure 5: Dispositif expérimental de la 1ére co-digestion

a. Le systéme de chauffage

Une température mésophile (40°C) est maintenue avec une sonde émergée a I’intérieur

du digesteur.
b.L’agitation

Le digesteur est disposé sur un agitateur magnétique, pour assurer une bonne

homogénéisation du substrat de la fermentation.
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c. Le compteur a gaz

Le digesteur est relié a un gazomeétre d’une capacité de 1 L, celui-ci nous permet de
quantifier le volume de gaz produit; le biogaz qui sort du digesteur transite dans une colonne
graduée (mL) remplie d’cau, la variation du niveau d’eau a I’intérieur de la colonne indique le

volume du gaz.

Le gazométre est relié en aval a une poche de collecte de gaz qui peut de stocker jusqu'a

2 litres de biogaz, le volume de biogaz ainsi stocké est ensuite analysé a 1’aide d’un analyseur

électronique qui affiche le pourcentage en CO, et en CH4dans le biogaz.

B. Mode de digestion

Les modes de fermentations sont classés suivants certains criteres, les plus importants sont :

» La nature du biocatalyseur (la microflore peut étre mobile ou immobile),
» La méthode d’approvisionnement en substrat qui peut en continue, ou en
discontinue,

» La nature du substrat (homogéne ou hétérogéne). [70]
Dans notre cas le mode de fermentation est caractérisé par :

» Un substrat (lactosérum+ boues de laiterie) a raison de 50-50%, qui est
considéré homogene,

» Un biocatalyseur mobile (micro-organismes),

» Une alimentation discontinue en substrat (selon le systéme batch) ; le substrat
est introduit dans le digesteur avant fermentation et aucun ajout n’est effectué

jusqu'a la fin du processus.

Lors de cette fermentation nous avons alimenté le digesteur avec un volume de 2.5l

(boues + lactosérum).
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4.2 Deuxiéme co-digestion (lactoserum-bouses)
A. Description du dispositif

a. Le digesteur

Le digesteur utilisé pour cette deuxiéme co-digestion est une cuve de forme cylindrique
en verre avec une capacite de 5 litres, le digesteur est muni d’une seule ouverture verticale, ou
les prélevements sont effectués a 1’aide d’une seringue raccordée a un tuyau plongeant a

I’intérieur du digesteur.

Gazomeétre
Digesteur
Collecteur Bain
de gaz thermostaté
Agitateur
magnétique

Zéme

Figure 6 : Dispositif expérimental de la co-digestion

b. Le systeme de chauffage

Une température mésophile (40°C) est maintenue avec un bain thermostaté relie au

serpentin enveloppant le digesteur.
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c. L’agitation

Le digesteur est disposé sur un agitateur magnetique, pour assurer une bonne

homogénéisation du substrat de la fermentation.
d. Le compteur a gaz
Le digesteur est relié a un gazomeétre similaire a celui décrit précédemment
B. Mode de digestion

Dans ce cas le mode de fermentation est caractérisé par :

» Un substrat (lactosérum+ bouses de vache) a raison de 30-70%, qui est
considéré homogeéne,
» Un biocatalyseur mobile (micro-organismes),

» Une alimentation en batch.

Lors de cette fermentation nous avons alimenté le digesteur avec un volume de 4.5l

(bouses + lactosérum).
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1. Co-digestion du lactosérum et des boues de laiterie

Cette premiére partie de 1’étude expérimentale concerne la co-digestion du lactosérum
avec les boues activées issue du clarificateur de la STEP de la Laiterie en raison de 50%
chacun, en phase mésophile (a 40°C) et en anaérobiose, dans un digesteur de 3 litres alimenté

en batch, pour un temps d’opération de 24 jours.

Afin de mieux controler le fonctionnement du digesteur, nous avons suivi quelques
parametres opératoires primordiaux, tels que : le pH, la concentration des acides gras volatils,

le titre alcalimétrique complet et la demande chimique en oxygene :

1.1 Controle et ajustement du pH

La digestion anaérobie se déroule de fagcon optimale au voisinage de la neutralité, le pH
est donc un parameétre qui renseigne sur la stabilité et le bon fonctionnement du processus.
Dans le cas ou le pH est au-dessous de 6, 1’ajout d’un milieu alcalin comme le bicarbonate

de sodium utilisé dans notre cas, corrige cette anomalie, il s’agit d’un ajustement du pH.

Les prises de mesure du pH ont été effectuées durant toute la période de digestion et les
résultats de ces mesures sont portés en Annexe 2, la figure 7, ci-dessous donne la

représentation graphique de ces résultats:

pH
8
7
6
5
4
3 -
Ajustement
2 dupH a7
1
0
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26
jours

Figure 7: Evolution du pH durant la premiére co-digestion
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Ce tracé met en évidence une baisse rapide de la valeur du pH a 4,34 et ce, des le
deuxiéme jour, Alors qu’au lancement de la digestion, le pH était a 6,44. Ce qui nous a amené
a ajuster le pH avec 220 mL d’une solution de Na,CO3 (1M); cette chute du pH pourrait étre

due a:

» Une forte activité d’hydrolyse et d’acidogénése entrainant une accumulation d’acides
gras volatils (voir figure 8).

» Une fermentation lactique du lactosérum ; en effet, la fermentation du lactosérum par
les bactéries lactiques entraine une dégradation du lactose et une production d’acide

lactique.

Aprés ajustement, le pH du milieu est remonté graduellement jusqu'a 7,2_et y est resté stable

eme :

2tme jour ou nous avons constaté une diminution du pH jusqu’a 5,71 au 177" jour.

jusqu’au 1

Ceci pourrait étre d0 a une accumulation des AGV et/ou une acidose dans le milieu.

1.2 Suivides AGV et du TAC

Le tracé de la figure 8 exprime 1’évolution de la concentration des acides gras volatils et

de I’alcalinité dans le digesteur durant le processus de fermentation :

12000,0

10000,0

8000,0

6000,0

(mg/L)

4000,0

2000,0

0,0‘||||||||||||
1 3 5 7 9 11 13 15 17 19 21 23 25

Temps (jours)

Figure 8 : Evolution des AGV et TAC durant la premiére co-digestion

53




Chapitre 111 : Résultats et Discussions

La courbe de la concentration des AGV peut étre divisée en deux parties : une partie ou
la production des AGV est modérément fluctuante, a la limite considérée stable entre le 3éme
et le 10éme jour ou la concentration des AGV a atteint 4280 mg/L. Cette partie pourrait étre
considérée comme la phase d’acidogénese du processus de méthanisation.

La deuxiéme partie commence a partir du 12éme jour ou la concentration des AGV a
presque doublé et a atteint 9700 mg/L. Cette augmentation de la concentration pourrait
exprimer une accumulation des AGV dans le digesteur causait par 1’inhibition des bactéries

acetogenes.

Concernant 1’alcalinité totale du digesteur (TAC), cette derniere était nulle le jour
suivant le lancement, correspondant ainsi a la chute du pH di a ’acidification du milieu (voir

figure 7).

Aprés I’ajustement du pH, nous voyons bien que I’alcalinité du milieu a augmenté
considérablement, jusqu’a dépasser les 8000 mg de CaCOgs/L, ce qui est prévisible, étant

donné gue nous avons ajouté 220 mL de Na2CO3.

Etant donné que lalcalinité totale est la somme de toutes les bases titrables, elle
varie  de facon significative avec le point final du pH utilisé. Les valeurs de pH sans
contrble du pH étaient inférieures a 4,5 ainsi; l'alcalinité totale était de zéro dans
ces conditions. Les valeurs de pH pour les essais avec contrble du pH étaient plus élevées en
raison de I'addition d'hydroxyde de sodium, ce qui a entrainé une alcalinité totale autour des
8000 mg CaCOs/L. Ces valeurs étaient beaucoup plus élevées que celles

rapportées dans la littérature (Murray, 1970, et Fox et al., 1988).

L'utilisation d'hydroxyde de sodium pour ajuster le pH peut entrainer des effets toxiques
qui inhibent les micro-organismes, si la concentration est supérieure a 8000 mg de
CaCOg3 (McCarty, 1964; et Grady et Lim, 1980).

1.3 Suivi et abattement de la DCO

D’aprés la figure 9, représentant la variation de la DCO durant la premiére co-

digestion, la concentration de la DCO a I’entrée du digesteur était de 26 788 mg d’O2/L.

54




Chapitre 111 : Résultats et Discussions

30000

25000

20000 -

S 15000
10000
5000
0 - ; : : - : : :
2 5 8 10 12 15 17 19 24

Temps (jours)

02/l

mgd

1

|

Figure 9 : Variation de la DCO dans la premiere co-digestion

Nous remarquons une importante diminution de la DCO dés le deuxiéme jour de
digestion, qui par la suite a connu un arrét, marqué par des fluctuations assez stables autour
d’une valeur moyenne de 16 000 mg d’O2/L ; ces fluctuations pourraient étre dues a la

production de sous-produits de la méthanisation.

Il est & noter que malgré un abattement de 40% de la DCO, qui semble étre di a la

fermentation du lactosérum, la production de biogaz était nulle.

1.4 Conclusion

Le suivi des parameétres de fonctionnement durant cette premiere co-digestion, nous a
permis de constater un arrét de dégradation de la matiére organique, ainsi qu’une importante
accumulation des acides gras volatils dans le milieu, qui dépasse les 3000 mg/L, la valeur
préconisé pour une bonne digestion [52], sans quoi le processus serai inhibé et ne

permettrai, donc, pas aux bactéries de consommer les AGV et de les transformer en biogaz.

Tous ces parametres confirment un dysfonctionnement de la digestion et 1’arrét du
processus de meéthanisation a la phase acidogénése, probablement di a la présence
d’¢léments inhibiteurs dans le digesteur, qui pourraient provenir des boues de laiterie
chargées en métaux lourds, détergents et désinfectants, trés toxiques pour le processus de
méthanisation [54], comme ¢a pourrait étre 1’excés de carbonates de sodium qui a inhibé le

processus.
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2. Co-digestion du lactosérum et des bouses de vache sans

ajustement du pH

Pour cette partie de 1’étude expérimentale, nous nous sommes penchés sur une co-
digestion du lactosérum avec les déjections bovines a hauteur de 30%,70% respectivement,
réalisée en phase mésophile et en anaérobiose, dans un digesteur anaérobie de 5 litres

alimenté en batch.

Durant le déroulement du processus, qui a été lance le 12 avril 2016 et compté 24 jours,
plusieurs parametres ont été suivis dans le but de surveiller la stabilité du processus et les

résultats de ces mesures sont portés en Annexe 2.
2. 1. Suivi du pH

Les prises de mesure du pH ont été effectuées durant toute la période de digestion, la

figure 10 ci-dessous donne la représentation graphique de ces résultats:
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Figure 10 : Evolution du pH durant la deuxiéme co-digestion

Le pH au lancement de la digestion était a 6,58, mais nous remarquons qu’il a, tout de
suite, chuté a 4 a partir du deuxiéme jour seulement. Cette chute pourrait s’expliquer par la
fermentation lactique du lactosérum, en effet, la fermentation du lactosérum par les bactéries

lactiques entraine une production d’acide lactique et donc une baisse notable du pH.
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Nous remarquons, dans les jours qui suivent, qu’apres cette chute brutale du pH, ce

dernier commencait 4 augmenter lentement jusqu’a avoisinant un pH de 5 au 24°™ jour de

digestion.
2. 2. Suivi du potentiel d’oxydo-réduction

La variation du potentiel d’oxydo-réduction en fonction du temps est représentée dans la
figure 11 :
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Figure 11 : Variation du potentiel d'oxydo-réduction durant la deuxiéme co-digestion

Les processus microbiens s’accompagnent toujours de réactions
d’oxydo-réduction.  C’est de ce type de réaction que les microorganismes tirent 1’énergie
chimique dont ils ont besoin pour leur maintenance et leur croissance. En culture pure, les
bactéries méthanogénes exigent de faibles potentiels redox (-300 a —330 mV). Dans un
digesteur en pleine activité, on mesure des potentiels redox nettement plus élevés (-50 mV a 0
mV). Il importe, pour favoriser 1’activité des bactéries méthanogenes, d’assurer un potentiel
redox favorable en tout point du digesteur ; pour ce faire, on limite au minimum 1’apport de
substances  oxydantes  tels les nitrates, les  nitrites et  évidemment

I’oxygene. (Digestion des déchets et effluents industriels et ménagers, 1993, PACER)[71]

Dans notre cas, nous mesurons des potentiels redox nettement plus (entre 100 et 160

mV), cela peut étre di a la présence de nitrate dans les bouses de vache.
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2. 3. Suivi de ’alcalinité

L’alcalinité est un autre paramétre de contrdle de la stabilité¢ de la digestion anaérobie
qui mesure le pouvoir tampon dans le digesteur et sa capacité a maintenir un pH stable; une
diminution importante du titre alcalimétriqgue complet exprime une production conséquente

d’acide soulignant ainsi un déséquilibre entre la phase acidogene et la phase méthanogéne.

Pour assurer un fonctionnement optimal de la digestion, il est recommandé que
I’alcalinité soit comprise entre 1000 et 3000 mg/L de CaCO3[23] ; sous ce niveau, une action

corrective doit étre engagée.
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Figure 12 : Evolution du TAC durant la deuxieme co-digestion

D’apres la figure 12, qui représente 1’évolution de 1’alcalinité dans le digesteur en
fonction du temps, le titre alcalimétrique complet était nul pendant les premiers jours de
digestion, ce qui concorde tres bien avec les faibles valeurs du pH.

Avec I’accroissement du pH, nous voyons bien que l’alcalinit¢ augmentait dans le

digesteur et variait entre 1000 et 3200 mg de CaCOg/L.
2. 4. Suivi de la concentration des AGV

La variation de la concentration des acides gras volatils dans le digesteur influe
directement sur le rendement de la digestion ainsi que sur la qualité et le volume du biogaz
produit. En effet, un déséquilibre entre les phases acidogéne et méthanogéne résulte en une
accumulation d’acides. La variation de la concentration des AGV dans le milieu affecte

directement 1’alcalinité et le pH du milieu.
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La figure 13_montre 1’évolution de la concentration des AGV en fonction du temps de

digestion :
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Figure 13 : Evolution des AGV en fonction du temps

A travers la courbe de la figure 14, nous remarquons qu’au cours de la digestion, il y a

une forte production des AGV et cela dés le 2°™ jour, par la suite, on observe une
accumulation des AGV traduite par la présence d’un palier entre le 8°™ et le 17°™ jour de

digestion.

Cette accumulation des AGV, pourrait indiquait I’inhibition des bactéries acétogenes,
vu que le pH du milieu était en dessous de la valeur préconisé pour la survie de ces bactéries
[54].

La figure 14 suivante illustre la relation qui pourrait exister entre le pH et la
concentration des AGV dans le milieu au cours de la digestion anaérobie, ou nous pouvons

noter une allure inversée dans un cas par rapport a I’autre.
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Figure 14 : Comparaison entre les AGV et le pH durant la seconde co-digestion

Durant les premiers jours, nous remarquons que I’augmentation des acides gras volatils
correspond a une forte diminution du pH : il s’agit de la phase hydrolyse-acidogénese. Celle-
ci est suivie d’une augmentation du pH et d’une 1égére diminution des AGV. Cette diminution

pourrait étre due a leur consommation par les bactéries acétogenes.

A partir du dix-septiéme jour de la digestion, nous remarquons une forte augmentation
des AGV dans le milieu pour la seconde fois, ce qui indique un dysfonctionnement de la

digestion que nous pouvons confirmer par I’arrét de la production de biogaz.

2. 5. Suivi et abattement de la DCO
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Figure 15 Evolution de la DCO durant la deuxiéme co-digestion
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D’apres la figure 15, représentant la variation de la DCO en fonction du temps de

digestion, la concentration de la DCO a I’entrée du digesteur était de 35 319 mg d’O,/L.

Nous remarquons une diminution considérable de la DCO dés le deuxiéme jour de
digestion ou elle a atteint une valeur de 22 000 mg d’O,/L, puis, une stabilisation autour d’une

valeur moyenne de 17 000 mg d’O,/L.

A la fin de cette expérience, nous notons un abattement de la DCO de ’ordre de 50%,
ce qui montre une diminution considérable de la matiére organique présente au lancement de

la digestion.
2. 6. Variation du volume et composition de biogaz

La quantité de biogaz produite au cours de cette expérimentation était de 5700 mL, les
deux courbes suivantes représentent, la production journaliere de biogaz, figure 16, et la

cinétique de production cumulée, figure 17 :
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Figure 16 Production journaliére de biogaz durant la seconde co-digestion
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Figure 17 : Production cumulée de biogaz durant la seconde co-digestion

D’apreés la figure 16, nous constatons une production croissante de biogaz du premier

au dixieme jour de digestion, avec des pics de production au septieme et neuviéme jour,

produisant ainsi plus de 5 litres de biogaz, ce qui coincide parfaitement avec la diminution des

AGV dans les mémes jours.

Cependant, ’analyse du gaz obtenue ne donnait que de faibles proportions de méthane:

Tableau 11: Composition de biogaz durant la seconde co-digestion

Jour de I’analyse Volume du biogaz analysé (mL) % de CH, % de CO,
6" 1600 7.9 34
geme 1860 2,1 78
10°me 1550 4,6 72
24°me 500 5 60

Aprés le 10°™ jour de fermentation, nous apercevons que la production journaliére de

biogaz a baissé a quelques dizaines de millilitres et y restée ainsi produisant moins de 500 mL

en quatorze jours avec une composition de 5% en méthane

Malgré les 5,7 litres de biogaz recueillis, ce dernier est trés pauvre en proportion en

méthane, a peine 5% du volume totale recueilli ; ces faibles proportions obtenues refléteraient

un dysfonctionnement de la phase méthanogénése : la flore microbienne, qui transforme les

produits de I’acétogénése en méthane, pourrait étre inhibée par 1’acidité du milieu, quant a
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I’arrét de production de biogaz, elle pourrait s’expliquer par I’inhibition des bactéries

acétogenes.

3. Co-digestion du lactosérum et des bouses de vache avec

ajustement du pH :

Pour cette derniére partie de 1’étude, nous avons réalisé une co-digestion du lactosérum
et des bouses de vache avec des caractéristiques de substrats et des conditions opératoires

similaires a la deuxieme co-digestion, en effectuant, cette fois ci, des ajustement de pH.

La digestion a été lancée le 09 mai 2016 et suivi pendant une période de 24 jours, les
résultats des mesures des paramétres de fonctionnement ainsi que ceux des gaz produits sont

portés dans I’annexe 2.
3.1 Controdle et ajustement du pH

La mesure du pH, nous renseigne sur la stabilité et le bon fonctionnement de la
digestion. Si celui-ci est au-dessous de 6, I’ajout du bicarbonate de sodium permet de corriger

cette anomalie.

La figure 18, ci-apres, illustre I’évolution du pH durant la troisiéme co-digestion avec

les différents ajustements apportés.
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Figure 18 : Evolution du pH durant la troisieme co-digestion
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Au lancement du digesteur, le pH était a 6,5, et comme dans la précédente digestion, il a
connu une diminution a 4,2 a partir du deuxiéme jour. Or, cette fois ci, un ajustement du pH a

été fait avec I’ajout de 180 mL de carbonate de sodium, ce qui a fait augmenter le pH a 6,4.

Cependant, le pH a régressé graduellement au cours du temps et ce, en lien direct avec

la formation d’acides organiques et d’acides gras volatils au cours de la phase d’acidogénése.

De ce fait un autre ajustement a été réalisé lors du 11°™ et du 16°™ jour de digestion,
quand le pH a atteint 5,9 et 5,93 respectivement. Avec ’ajout de 25 mL de carbonate de

sodium.

Apres cela, nous avons remarqué un auto-ajustement du pH, cela pourrait étre dd a la
consommation des acides formés par les bactéries acétogenes ; cette phase correspond a

I’alcinisation et la stabilisation du pH, ces mémes constatations ont été rapportées dans de

nombreux travaux (DJAAFRI M et al, 2009) (KALLOUM S et al, 2007).

3. 2 Suivi du potentiel d’oxydo-réduction :

La variation du potentiel d’oxydo-réduction en fonction du temps est représentée dans

la figure 19:
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Figure 19 : Evolution du potentiel redox durant la troisieme co-digestion
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Alors que nous mesurons toujours des potentiels redox élevés, de 18 mV a 50 mV, ces
derniers sont, relativement, basses par rapport a la méme digestion effectuée sans ajustement
de pH.

D’autre part, nous constatons, que chaque diminution du pH correspondait a une
augmentation de la valeur du potentiel redox, notamment au 2°™ jour otl le potentiel était de
90 mV, d’ailleurs, nous voyons bien qu’apreés ajustement du pH, le 2™, 11°™ et le 16°™ jour

de digestion, le potentiel se redressait.

3. 3 Suivi de ’alcalinité

La figure 20 représente le suivi de ’alcalinité en comparaison avec celui du pH du milieu

durant la 3*™co-digestion :
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Figure 20 Evolution du TAC durant la troisieme co-digestion

D’aprés la figure 20, nous remarquons une analogie entre les deux courbes, en effet, le
titre alcalimétrique complet était a 1500 mg de CaCOgz/L au lancement du digesteur, et aprés
ajustement du pH, nous percevons un saut de la valeur de 1’alcalinité¢ a 6000 mg de CaCOs/L,
étant donné que nous avons ajouté pres de 180 mL de Na,COs /L le deuxiéme jour de
digestion.
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Ces valeurs sont relativement élevées par rapport a la précédente digestion, mais aussi,
au-dessus du niveau recommandé pour un bon fonctionnement de la digestion, qui est de 3000
mg de CaCO3/L [23], cependant, I’alcalinité peut étre perturbée par les ajouts de carbonate de

sodium lors des ajustements, ce qui explique les grandes valeurs du TAC.

3. 4 Suivi de la concentration des AGV

La figure 21 montre 1’évolution de la concentration des AGV en fonction du temps de

digestion :
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Figure 21 : Evolution des AGV durant la troisieme co-digestion

La courbe d’évolution des AGV peut étre partagée en trois principales phases :

» Phase 1: elle est observée deés le lancement de la digestion jusqu’au quatriéme jour,
durant laquelle, il y a eu une forte production d’AGV correspondant,
vraisemblablement, a la phase hydrolyse-acidogénése.

> Phase 2 : cette phase commence le 5°™ jour de digestion et se poursuit jusqu’au 10°™

jour, ou une diminution de la concentration des AGV a été constatée, cela pourrai étre

dd a la consommation des acides par les bactéries acétogenes; c’est la phase

acetogenese.
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» Phase 3 : cette phase est marquée par une stabilisation de la concentration des AGV

jusqu’au 16°™ jour, interprétée par la production de méthane (voir figure 24).

Par la suite, nous remarquons une diminution de la concentration des AGV qui coincide avec

I’ajustement du pH au 16°™ jour qui aurait permis aux bactéries acétogénes de se développer.

3.5 Suivi et abattement de la DCO

40000

35000 -

30000 -

n

O 25000 -
>

\é‘j 20000 -
e i
S 15000

10000 -
5000 -

0 4
1 3 7 11 18 23
Temps (jours)

Figure 22 : Evolution de la DCO durant la troisieme co-digestion

La concentration de la DCO a ’entrée du digesteur était de 35 182 mg d’O-/L, tout

comme la précédente digestion.

D’aprés I’allure de la courbe, figure 22, représentant la variation de la DCO en fonction
du temps de digestion, nous remarquons une diminution considérable de la DCO dés le
deuxiéme jour de digestion, ceci est, éventuellement, di a la fermentation rapide du

lactosérum et la dégradation de la matiére organique.

Aprés le troisieme jour de digestion, nous percevons un ralentissement dans la
dégradation de la substance organique correspondant ainsi au commencement de la
production de méthane (voir figure 24)

A la fin de cette expérience, nous notons un abattement de la DCO de I’ordre de 44 %,
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3. 6Suivi du volume et composition du biogaz

La quantité de biogaz produite au cours de cette expérimentation était de 11 350 mL, les
deux courbes suivantes, representent la production journaliére de biogaz, figure 23, et la

cinétique de production cumulée, figure 24 :
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Figure 23 : Production journaliere de biogaz durant la troisieme co-digestion
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Figure 24 : Production cumulée de biogaz durant la troisiéme co-digestion
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Comme pour la précédente digestion, la production de biogaz, dans les trois premiers
jours, est tres importante, nous avons noté prés de 4 litres de biogaz, ceci est di a la pré-
fermentation spontanée des bouses de vache avant leur introduction dans le digesteur.
L’analyse du biogaz, produit pendant ces deux premiers jours, a donné des compositions en

méthane et dioxyde de carbone relativement basses (voir tableau 12).

Dans les jours qui suivent, nous remarquons une production, plus ou moins, constante

(voir figure 17), jusqu’au 13°me jour de digestion, ou nous avons noté des pics de production

de biogaz au 8°™ et 11°™ jour.

Apres cela, une diminution considérable a été observee car la production journaliére de

biogaz n’était que de 200 mL, produisant moins de 2 litres en 10 jours.

Notons que la composition du biogaz (proportions en CH4 et en CO2) a éte analysée sur
des sorties cumulées de biogaz, dans un sac de récupération de biogaz d’une capacité

maximale de 2L, les résultats de ces analyses sont portés dans le tableau 12, ci-dessous :

Tableau 12: Composition du biogaz produit lors de la troisieme co-digestion

Jour de Volume du biogaz Composition en Composition en
I’analyse Analysé (mL) CH4 (%) CO, (%)

geme 2000 3,3 80,0

3eme 1750 11,1 75,0

78me 2000 29,7 63,0

geme 1430 48,0 47,0

11°me 1060 53,9 37,0

14°me 1480 51,3 20,0

24°me 1475 45,0 28,0

Nous notons un pic de production de méthane dans le sac analysé le 11°™jour, en effet,
la composition en CHy, était prés de 54%, et une composition en CO, de 37%, les 9% restants

constituent d’autres gaz qui ne sont pas identifiables par 1’appareil.

Aprés cela, nous remarquons une baisse de la qualité de biogaz accumulé qui pourrait

étre expliquée par un début d’épuisement des biomasses dans le digesteur.
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Les résultats préliminaires relevés lors de cette étude, relative a la co-méthanisation
appliquée a trois types différents de biomasse : boues de laiterie, lactosérum et bouses de
vache, au niveau de trois digesteurs de laboratoire, alimentés en batch, dévoilent que la
performance d’un digesteur du point de vue production gazeuse dépend principalement de la

nature des matieres a fermenter et de 1’ajustement pH.

En effet lors de la premiére co-digestion des boues avec le lactosérum, la production de
biogaz était nulle en raison de la composition des boues qui pouvaient contenir des éléments
toxiques pour le processus. D’autre part la présence naturelle des bactéries méthanogenes
dans les bouses de vache a fait que la deuxiéme co-digestion, a donné une quantité de biogaz,
malgré 1’inhibition du processus par acidification du milieu, qui a fait régresser la quantité et

la qualité du biogaz.

Par ailleurs 1’ajustement du pH lors de la 3émeco-digestion a nettement amélioré le
rendement en biogaz, celui-ci comparé a la Zémeco-digestion était 2 fois plus grand. En effet
I’ajustement du pH a fait améliorer les conditions de survie des bactéries dans le milieu ce qui
a permis de ressortir des quantités importantes de méthane en un temps de séjour relativement
18me

court (11°™ jour).

D’apreés ces constatations, nous pouvant dire que la digestion anaérobie est un processus
tres complexe, qui fait intervenir un trés grand nombre de bactéries et de réactions
biologiques. De plus il est impossible de généraliser toutes les approches car chaque digesteur
est unique compte tenu du processus mis en jeu, des substrats utilisés, des populations

bactériennes en présence...

Le principal conseil que I’on peut apporter est d’avoir une bonne connaissance de tous
les substrats que I’on introduit dans le digesteur (attention aux substrats ne provenant pas de
I’exploitation) pour éviter toute contamination facilement évitable (métaux lourds,
médicaments, désinfectants antibiotiques...). Ensuite il est également conseillé de réaliser un
suivi de certains parametres biologiques afin de prévenir les intoxications possibles et donc la

perte de productivité de I’unité de méthanisation.

Ce travail expérimental devrait é&tre poursuivi afin d’établir notamment une
comparaison entre les modes de digestion en discontinu et en continu. Ce dernier est
actuellement le plus répandu a 1’échelle réelle, notant qu’une premiére estimation pourrait étre
faite sur le mode d’alimentation, et cela en admettant un temps de sé€jour de 11 jours, ou la

production de méthane maximale a été observée lors de la 3*™co-digestion.
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Annexes

Annexe 1 : Méthodes analytiques

1. Analyse des MES

Les solides en suspension sont constitués par la matiere en suspension dans l'eau. Ils
proviennent de sources naturelles, d'effluents municipaux et industriels, du ruissellement des terres
agricoles et des retombées de matieres particulaires atmosphériques. Les eaux avec des niveaux
élevés de solides en suspension peuvent provoquer des inconveénients dans certains procédés

industriels.

1.1 Principe et théorie

Les solides en suspension totaux sont obtenus en faisant passer une portion d’un échantillon a
travers un filtre préalablement séché a 105 °C et pesé. Les solides retenus sur le filtre sont séchés a
105 °C, puis pesés de nouveau. Le poids des solides en suspension est obtenu en faisant la
différence entre le poids du filtre et des solides séchés et le poids initial du filtre, tout en tenant

compte du volume filtré.

1.2 Appareillage

+ Erlenmeyer a vide et entonnoir a filtration de type Blchner,
% FiltreWhatman 934 AH 47 mm ou I'équivalent,

% Filtre Whatman GF/C, 47 mm ou I'équivalent (1,2 pm),

% Etuve & une température de 105 °C +5 °C,

++ Balance analytique dont la sensibilité est de 0,01 mg,

1.3 Protocole d’analyse

1)  Conditionnement des filtres :

Le filtre est déposé dans une nacelle d’aluminium préalablement identifiée pour étre
conditionnée dans I'étuve a 105 °C pendant au moins 2 heures, ensuite le filtre est laissé dans un
dessiccateur pendant au moins 4 heures pour qu’il refroidisse. Enfin le filtre est pesé a l'aide d'une

balance analytique (sensibilité de 0,01 mg) avant de l'utiliser.
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L 4

<

¢

Dosage :
Un échantillon de 25 mL est homogénéisé,
On place le filtre sur ’entonnoir a filtration en notant bien son numéro et on filtre
I'échantillon
On dépose le filtre dans la nacelle d’aluminium pré identifiée sur un autre filtre de
méme type non conditionné. Ce filtre empéchera le filtre contenant 1’échantillon
d’adhérer a la nacelle et en facilitera la manipulation.
On fait sécher le tout pendant la nuit, ou au moins 6 heures, a I'étuve a 105 °C. On Sort
la nacelle du four et on la laisse refroidir au moins 4 heures au dessiccateur.

On pese le filtre sec et on note le poids.

Pour la détermination des matieres en suspension volatiles :

¢

1.4

On chauffe pendant un minimum de deux heures le filtre et la cupule dans la fournaise a
moufle & 550 °C.

On laisse refroidir le filtre au dessiccateur (un minimum de 4 heures), et on pese le filtre
et la cupule. Si le temps de calcination (2 heures) et le temps minimum mis au
dessiccateur (4 heures) n'est pas respecté, on répete le cycle de calcination, mise au
dessiccateur et pesage des filtres jusqu'a 1’obtention d’un poids constant ou jusqu’a ce

que le changement soit inférieur a 0,5 mg.

Calcul et expression des resultats

¢ Les résultats sont exprimés d'apres les équations suivantes :

1) Matieres en suspension :

A—B—-D
C=—%x1000000
E

ou
C : concentration des solides en suspension D : différence de poids du filtre témoin (g);
dans I'échantillon (mg/L); ) ) o

E : volume d'échantillon utilisé (mL);
A : poids du filtre et des solides (9); )

1 000 000 : facteur de conversion entre mL et
B : poids du filtre (g); L et entre g et mg.
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2) Matieres en suspension volatiles :

E_(A—F)*1000000
N D

ou

E : quantité de matiéres en suspension volatiles (mg/L);

A : poids du filtre + solides avant calcination (g) (apres 103-105 °C);
F : poids du filtre + solides apres calcination (g) (aprés 550°C);

D : volume d'échantillon utilisé (mL).

2. Analyse de la demande chimique en oxygene (DCO)

La demande chimique en oxygene (DCO) est la mesure de la quantité d'oxygéne requise

pour oxyder la matiére organique et inorganique oxydable contenue dans un échantillon.

2.1 Principe et theorie

La matiére oxydable contenue dans un échantillon est oxydée par chauffage a reflux en
milieu fortement acide avec une quantité connue de bichromate de potassium dans une

éprouvette fermée.

La consommation d'oxygene par I'échantillon provoque un changement de couleur dont
I'absorbance est proportionnelle a la quantité de bichromate de potassium réduit et se mesure

en équivalent d'oxygéne.

2.2 Prélevement et conservation

Un échantillon représentatif est prélevé dans un contenant de plastique ou de verre.
L'échantillon est acidifie a pH < 2 a l'aide d'une solution de H,SO, 9N. Pour la DCO
dissoute, 1’échantillon doit étre filtré avant de 1’acidifier. Conserver les échantillons a 4 °C.

Le délai de conservation entre le prélevement et I'analyse ne doit pas exceder 28 jours.
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2.3 Appareillage

e Spectrophotometre

¢ Bloc chauffant a une température de 150 °C £ 2 °C

e Eprouvettes 16 x 125 mm en verre munies de bouchons avec joint de téflon
e Burette automatique

e Pipette automatique

e Agitateur Vortex

2.4 Réactifs et étalons

e Acide sulfurique, H,SO4 (CAS no 7664-93-9 )

e Bichromate de potassium, K,Cr,O; (CAS no 7778-50-9)
e Sulfate mercurique, HgSO,4 (CAS no7783-35-9)

e Sulfate d'argent, AgoSO4 (CAS n010294-26-5)

e Biphthalate de potassium, KHCgH40, (CAS no877-24-7)

2.5 Préparation des solutions

R Solution de digestion pour la methode a haut niveau

Dissoudre 10,2 g de K,Cr,0, préalablement séché a 105 °C pendant 2 heures, dans
environ 500 mL d'eau. Ajouter doucement 167 mL de H,SOget 33,3 g de HgSO,. Agiter
jusqu'a dissolution complete, laisser refroidir et compléter a 1 000 mL avec de I'eau.

< Réactif acide

Verser 23,4 g d’Ag,SO, dans une bouteille de 4,25 kg de H,SO,4 (2,5 L). Laisser reposer
1 a 2 jours afin que I’Ag,SO,4 soit complétement dissous. La solution peut également étre
préparée dans une quantité moindre d'acide sulfurique. Cependant, la quantité d’Ag,SO,

ajoutée doit représenter 5,5 g d’AgySO, par kg d'acide sulfurique.

Inverser la bouteille 3 fois avant la premiere utilisation, afin de s’assurer que la
concentration de sulfate d’argent soit la méme dans toute la bouteille. Verser 23,4 g d’Ag,SOy
dans une bouteille de 4,25 kg de H,SO4 (2,5 L). Laisser reposer 1 a 2 jours afin que 1’Ag,SO4

soit complétement dissous. La solution peut également étre préparée dans une quantité

84




Annexes

moindre d'acide sulfurique. Cependant, la quantité d’Ag,SO,4 ajoutée doit représenter 5,5 g

d’Ag,SO, par kg d'acide sulfurique. Inverser la bouteille 3 fois avant la premiere utilisation,

afin de s’assurer que la concentration de sulfate d’argent soit la méme dans toute la bouteille.

La solution doit étre conservée a l'obscurité.

< Solution d’acide sulfurique 9 N

Diluer 250 mL de H,SO, dans environ 600 mL d’eau. Laisser refroidir et compléter a

1000 mL avec de ’eau.

< Solution étalon de 10 000 mg/L O,

Sécher le biphthalate de potassium au four a 120 °C pendant 2 heures et laisser refroidir

au dessiccateur. Dissoudre 2,125 g de biphthalate de potassium dans environ 200 ml d'eau et

compléter a 250 mL avec de I'eau.

< Solutions étalons de 800, 500, 300 et 100 mg/L O, :

Dans une série de fioles jaugées de 100 mL, introduire a l'aide de pipettes 8, 5, 3 et 1

mL de la solution étalon de 10 000 mg/L O, dans environ 80 mL d'eau. Ajouter 0,5 mL de

H,SO,4 9N et compléter au trait de jauge avec de I'eau.

2.6 Protocole d’analyse

Prélever a l'aide d'une pipette 2,5 mL d'échantillon et I'introduire dans une éprouvette,
Ajouter lentement 1,5 mL de la solution de digestion et ajouter lentement 1,5 mL de la
solution de digestion,

Ajouter lentement 3,5 mL du réactif acide, visser fermement le bouchon. Par la suite
mélanger a I’agitateur. Lors du mélange, la chaleur dégagée est trés grande. Inverser le
tube lentement afin de s’assurer qu’il n’ait pas de fuite,

Porter a reflux dans un bloc chauffant a une température de 150 °C + 2 °C pendant une
période de 2 heures.

Laisser refroidir a la température ambiante.

Ajuster la longueur d'onde du spectrophotomeétre a 600 nm.

Essuyer I'extérieur des éprouvettes avant de faire les lectures de transmittance.

Ajuster le 100 % de transmittance avec la solution témoin. Tourner le tube de fagon a

obtenir la transmittance maximale.
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e Noter la lecture de la transmittance des solutions étalons et des échantillons. Tourner

le tube de facon a obtenir la transmittance maximale.

2.7 Calcul et expression des résultats

La courbe d'étalonnage est tracée a partir des mesures d'absorbance et de la

concentration des solutions étalons.

900
800 /
700

600 /
o 500 /
@)

0O 400 /

300 /

200 S
100 /

0
0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 0,3
D.O y= 3465,7x - 69,64
R2=1

Figure 25: Courbe d'étalonnage de la DCO
La DCO est calculée donc : DCO = 3465,7 DO - 69,64

3. Détermination des AGV et TAC

Les acides gras volatils sont des acides gras a courte chaine (6 carbones maximum)
issus de la fermentation microbienne lors de la digestion anaérobie des boues (procédé de
stabilisation). Une trop forte concentration en AGV est toxique pour les bactéries et nuit a la

bonne exploitation du digesteur d’ou I’importance de leur dosage.

3.1 Principe

Les AGV présents dans le surnageant sont sépares des MES par centrifugation. Le
surnageant est dosé par H,SO, pour descendre le pH a 4 : on determine le Titre

Alcalimétrique Complet. On continue de verser 1’acide jusqu’ a pH 3,5 afin d’étre sir que
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tous les carbonates CO4% initialement présents soient transformés en H,COs; par 1’acide

sulfurique. Les H,CO5 formés sont ensuite éliminés par ébullition sous forme de CO; afin de

ne pas interférer avec le dosage suivant.

On neutralise enfin les AGV par NaOH (jusqu’a pH 7).

3.2

3.3

TAC =

V+0.1x1000

Protocole d’analyse

Prélever 25 mL de I’échantillon

Centrifuger 10 min a 5000t/min

Recueillir le surnageant dans un bécher
Reprendre le culot dans 50 mL d’eau distillée
Centrifuger 10 min a 5000t/min

Recueillir le surnageant dans un bécher
Reprendre le culot dans 50 mL d’eau distillée
Centrifuger 10 min a 5000t/min

Recueillir le surnageant dans un bécher
Verser un volume V d’H,SO, dans le surnageant jusqu'a pH 4
Continuer I’opération jusqu'a pH 3,5

Faire bouillir pendant 3 min

Verser sous agitation Vo ml de NaOH dans le bécher refroidi jusqu'a pH 4

Continuer jusqu'a pH 7 : soit V3 le volume final.

Calcul

—\/*
o% =VV*4 meq/L

TAC = V*4*0.05 en mg/L de CaCO3

(V3_V2)

Acidité volatil e= T*O.l*lOOO en meq/L

Acidité volatile = (V3-V2)*4%0.06 en g/L d’AG
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Annexe 2 : Résultats des trois co-digestions

1. Co-digestion du lactosérum et des boues de laiterie :

Jour pH

2 4,34

4 6,70

8 7,11

12 6,16

17 5,71

23 6,03

Jours DCO (mg d’02/L)

5 16554,61

10 14323,44

15 16848,11

19 16848,11

o]
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Jours AGV (mg/L) TAC (mg de CaCO3/L)

3 4300 5810

8 4200 8160

12 6900 8400

17 7700 10560

24 9000 11280

2. Co-digestion du lactosérum et des bouses de vache sans ajustement du pH :

Jour H U (mV

2 3,96 167,0

6 4,01 167,4

10 4,48 137,5

15 4,66 99,0
. 488 1264
17 4,61
o2 42 1163
24 4,84 111,7
Jour DCO (mg d’0,/L)

2 22 254,09

3 200883
6 16 629,43

8 200818
10 19 564,03

18 1809%73
15 16 873,98

21 19 927,63
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Jour TAC (mg de CaCOs/L AGV (mg/L

3 0 3600

8 0 3480

13 1400 3720

16 1000 3600

21 3200 5280

Jour Volume journalier (mL)  Volume cumulé (mL)

2 355 355

4 300 915

6 590 2005

8 540 3655

10 630 5190

12 70 5360

14 35 5435

16 23 5483

18 60 5560

20 17 5617

22 33 5677

24 0 5700
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3. Co-digestion du lactosérum et des bouses de vache avec ajustement du pH :

Jour pH U (mV)

2 4,2 90

4 6,2 25,5

11 59 54,9

Jour DCO (mg d’O,/L
2 27 544,64
3  263%L29
4 25 750,26

9 22 651,90

14 25 320,65

21 23 107,49

Jour TAC (mg de CaCOs/L AGV (mg/L

3 3500 4020

7 6000 7320

11 5500 7080

16 6800 6960

21 8200 6000

Nel
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Jour Volume journalier (mL)  Volume cumulé (mL)

2 2000 2000

4 900 4650

6 580 6030

8 850 7380

10 310 8440

12 550 9640

14 140 10060

16 215 10345

18 180 10590

20 120 10940

22 105 11175

24 120 11415
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Annexe 3

Figure 26 : Bassin de soutirage du lactosérum

Figure 27: Bécher contenant du lactosérum issu de laiterie de BOUDOUAOU

93



Annexes

Figure 28: Echantillon des boues biologiques issues de la STEP de la laiterie

Figure 29: Echantillon de bouse de vache
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Figure 30: Analyseur de biogaz donnant la composition du méthane et dioxyde de
carbone

Figure 31: Analyse du gaz produit lors de la 3éme co-digestion
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