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Abstract

In this research work, we optimized the methanogenic yield of biogas produced by mesophilic anaerobic
co-digestion of whey with two inoculums; cattle manure on the one hand, and digested sludge from
WWTP on the other hand. In order to optimize the process, we studied the influence of some experimental
parameters; pH (adjustment and non-adjustment), %TS, and amount of VS (substrate/inoculum). Thus,
we carried out regular checks on the main parameters; pH of the reaction medium, redox potential,
alkalinity, production of AGV, TS, VS and COD; As well as the cumulative production of the biogas
produced, and the quantities of CH4 and CO- in the biogas. It has been shown in the case of co-digestion
with bovine manure, that adjusting the pH of the operating medium leads to a marked improvement in the
methane rate (up to 80%) in the biogas, with a methanogenic yield equal to 215 L of CH4/kg VS, at 7%
TS. While in the case of co-digestion of whey with digested sludge from WWTP without pH adjustment,
we obtained a higher methane rate, i.e. 83%, and a better methanogenic yield equal to 492 L of CHa/kg
VS, obtained under the following operating conditions: pH of 6.5-7, at 3.4% TS, and 45.6% VS (with 20
kg of whey/80 kg of digested sludge).

Key words: anaerobic digestion, whey, cattle manure, WWTP sludge, biogas, methanogenic yield.

Résume :

Dans ce travail de recherche, nous avons optimisé le rendement méthanogéne du biogaz produit par la co-
digestion anaérobie, mésophile du lactosérum avec deux inoculums ; le fumier de bovin d’une part, et les
boues digérées de STEP d’autre part. Afin d’optimiser le processus, nous avons étudié I’influence de
quelques paramétres expérimentaux ; pH (ajustement et non ajustement), %TS, et la quantité de VS
(substrat/inoculum). Ainsi, nous avons effectué des contrdles réguliers sur les principaux paramétres ; pH
du milieu réactionnel, potentiel redox, alcalinité, production des AGV, TS, VS et la DCO ; Ainsi que la
production cumulée des biogaz produits, et les quantités de CH, et CO- dans les biogaz. Il a été montré
dans le cas de la co-digestion avec du fumier bovin, qu’un ajustement de pH du milieu opératoire conduit
a une nette amélioration du taux de méthane (jusqu’a 80 %) dans le biogaz, avec un rendement
méthanogene égale a 215 L de CHa4/kg VS, a 7% de TS. Alors que dans le cas d’une codigestion du
lactosérum avec les boues digérées de STEP sans ajustement du pH, nous avons obtenu un taux de
méthane supérieure, soit 83%, et un meilleur rendement méthanogene égale 4 492 L de CH4/kg VS, obtenu
dans les conditions opératoires suivantes : pH de 6.5-7, a 3.4% de TS, et 45.6% de VS (avec 20 kg de
lactosérum/80 kg de boues digérées).

Mots clés : digestion anaérobie, lactosérum, fumier bovin, boues de STEP, biogaz, rendement
méthanogeéne.
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Introduction générale

Les énergies renouvelables, en Algérie, n’ont pas connu une large utilisation et sont plutot
confinées a I’état expérimental mise a part quelques applications dans le domaine de I’énergie
photovoltaique. Cette situation est due partiellement & la disponibilité des ressources énergétiques
fossiles, et I’absence d’un cadre 1égislatif gérant ce secteur.

Actuellement, I’importance du codt de la consommation énergetique, la mise en place d’une
politique nationale de maitrise de I’énergie et la prise en charge des problémes de
I’environnement favorisent le recours a I’utilisation des énergies renouvelables.

Plusieurs procédés se positionnent pour la valorisation énergétique, avec au premier rang, la
digestion anaérobie connue sous le nom de méthanisation.

La méthanisation, en tant que bioprocédé, peut étre mise en ceuvre dans un digesteur, pour
dépolluer des rejets chargés en matieres organiques tout en produisant de I'énergie sous forme de
méthane. Elle permet de traiter des rejets aussi divers que les eaux usées, les boues de stations
d’épuration, les déchets agricoles, les effluents des industries agro-alimentaires, et les déchets de
cuisine [1]. Les procédes de digestion anaérobie largement utilisés pour le traitement des eaux
usées agro-industrielles et laitiéres, nécessitent des technologies de surveillance et de diagnostic
efficaces pour améliorer leurs performances [2].

Par ailleurs, la méthanisation avec valorisation énergétique du biogaz produit a toute sa place
parmi I'ensemble des diverses solutions de production d’énergies renouvelables permettant
d'atteindre trois objectifs complémentaires : produire de I’énergie, réduire la charge polluante des
déchets et des effluents et également, selon la nature du produit de départ, produire un digestat
stabilisé utilisable comme fertilisant ou amendement organique [3],[4].

Ce présent travail de recherche vise la valorisation d’un effluent issu de I’industrie laitiére, « le
lactosérum », par co-digestion anaérobie mésophile avec deux principaux déchets ; I’un issu de
I’élevage bovin « les déjections bovines », et I’autre issu du traitement des eaux usées « les boues
digérées ».

Les industries laitieres produisent annuellement des centaines de million de kilogrammes de lait
et dérivés, ce qui entraine d’énormes quantités de lactosérum avec une production mondiale
estimée a 190 milliards de kg par an. Ce lactosérum est une ressource exceptionnelle pour la
production de I'énergie, mais actuellement son potentiel n'est pas pleinement exploité [5].

Du fait de sa forte charge organique en DCO, allant de 57 a 140 g d’O2/L, le lactosérum représente
une énorme opportunité pour la bioénergie [5]-[8]. Cependant et d’aprés les travaux entrepris par

d’autres auteurs [9],[10], la digestion anaérobie du lactosérum connait une instabilité due a
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I’acidification du milieu ce qui provoque I’inhibition de la flore méthanogéne et I’arrét du
processus de méthanisation. Son association ou co-méthanisation avec des substrats ou des
inoculums présentant un pouvoir tampon tels que les fumiers, les boues de STEP, ou les eaux
usées pourrait étre une alternative pour contourner ce risque d’inhibition. Plusieurs travaux de
recherche ont été entrepris sur la co-digestion du lactosérum [6], [11]-[16]. Et plus actuellement,
les travaux de recherche effectués par les auteurs [2], [5], [7], [17], [18].

Cette co-digestion présente plusieurs avantages par rapport a la méthanisation du lactosérum seul.
Le principal avantage étant le maintien de la stabilité du processus et le bon fonctionnement du
milieu réactionnel qui se traduit par I’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
particulierement a la co-méthanisation du lactosérum issu de la laiterie de Boudouaou avec les
déjections bovines en premier lieu, ensuite les boues biologiques digérées de STEP en second
lieu. Ceci dans le double intérét de traiter et valoriser ces sous-produits d’une part et de produire
une énergie propre et renouvelable d’autre part. Nous aborderons tout au début de ce travail de
recherche, les recherches bibliographiques sur I’état de connaissance de la méthanisation, depuis
son principe de fonctionnement biologique jusqu’a la valorisation de ses produits, passant par les
parameétres qui I’influencent, les processus de la digestion anaérobie et les types de procédés
existants. Nous verrons aussi les principales caractéristiques des co-substrats utilises, ainsi que
I’intérét de la co-méthanisation avec ses avantages et inconvénients. Un grand chapitre a été
consacré a la description du matériel biologique utilisé tout au long de notre expérimentation
ainsi que les différents dispositifs expérimentaux a petite et grande échelle. Et enfin, les méthodes
d’analyse et instrumentation utilisées dans le contrdle et suivi du processus. Trois grandes séries
de résultats expérimentaux sont développées dans le chapitre : resultats et interprétation,
comportant les analyses physico-chimiques : le pH du milieu réactionnel, le potentiel redox,
I’alcalinité du milieu, la production des acides gras volatils, les TS, VS et DCO ; ainsi que les
analyses quantitatives et qualitative du biogaz produit : production journaliére et cumulée, et

analyse des quantités de CHs et COx.

En effet, la premiere partie de ce travail de recherche concerne la co-digestion anaérobie
mésophile du lactosérum et les dejections bovines avec et sans ajustement du pH. La seconde
partie concerne la co-digestion anaérobie mésophile du lactosérum et les déjections bovines a 7%
et 9% de TS. Et la troisieme grande partie concerne la co-digestion anaérobie mésophile du
lactosérum et des boues digérées de STEP a différents ratios de lactosérum et boues : 20L :80B ;
50L :50B ; et 80L :20B.
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Les différents résultats obtenus sont ainsi illustrés et comparés afin de dégager les principales
lignes directrices concernant la valorisation énergétique du lactosérum. Et enfin, nous achevons
cette étude par une conclusion générale englobant les principaux résultats obtenus, ainsi que

quelques recommandations et perspectives.
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I. Rappels bibliographiques :

1.1 La méthanisation :

1.1.1 Définition :

La méthanisation, ou encore appelée « digestion anaérobie », est la transformation de la matiere
organique en un biogaz composé principalement de méthane et de gaz carbonique par un
consortium microbien fonctionnant en anaérobiose, c’est a dire en absence d’oxygéne. C’est une
transformation naturelle qui se réalise dans tous les milieux ou I’on trouve la matiere organique
en absence d’oxygene, et ou les conditions physico-chimiques sont compatibles avec celles du
vivant [19]. Les secteurs agricoles, industriels, le traitement des déchets ménagers et la gestion
des boues d’assainissement sont des milieux favorables au développement de cette technique
[20].

1.1.2 Les étapes de la digestion anaérobie :
1.1.2.1 L’hydrolyse :

Au cours de cette étape du processus de dégradation des déchets, les micro-organismes
anaérobies et aérobies facultatifs produisent des enzymes extracellulaires qui hydrolysent les
bipolymeéres (polysaccharides, lipides, protéines en oligomeres et monomeres, hydrosolubles.
Ainsi, les polysaccharides sont transformés en sucres simples, les lipides en acides gras et
glycérol, les protéines en oligopeptides et acides aminés. Cette phase s’accompagne de la
production d’azote ammoniacal et de biogaz constitué majoritairement de COs..

L’hydrolyse des déchets est un processus continu qui perdure tout au long du processus de
dégradation, méme lorsque le massif de déchet entre en phase d’acidogenese, puis de
méthanogenése dominante. Ainsi, c’est I’étape d”hydrolyse qui est la plus lente et qui limite donc
cinétiguement I’ensemble du processus de dégradation des déchets. Cette étape est lente tandis
que I’acidogénése, I’étape suivante, est 30 a 40 fois plus rapide [19].

L’évolution de I’hydrolyse se caractérise par une diminution du potentiel d’oxydo-réduction et
par une forte augmentation de la charge organique.
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1.1.2.2 Acidogénese :

L’hydrolyse des polymeres organiques conduit & la formation de monomeéres ou de produits de
faible poids moléculaire. Ainsi, au cours de cette seconde étape anaérobie de la biodégradation
des déchets, les sucres, les acides aminés et les acides gras obtenus a I’étape précédente sont
fermentés par les micro-organismes acidogenes. La fermentation conduit & la production
principalement d’acides gras volatils AGV, tels que I’acide formique HCOOH, acétique
CHsCOOH, lactique CH3CHOHCOOH, propionique  CHsCH>COOH, butyrique
CH3(CH2).COOH ou valérique CH3(CH2)sCOOH, mais également d’alcool, majoritairement de
I’éthanol, CH3CH,OH. Cette dégradation s’accompagne également de la production d’azote
ammoniacal et de biogaz constitué majoritairement de dioxyde de carbone et, d’hydrogéne et

d’hydrogéne sulfuré.

Les réactions d’acidogenese du glucose sont données a titre d’exemples : [19]
CeHi2Og — > CH3(CH2), COOH + 2 H, + 2 CO>

CsH1206 + 2 H2 —» 2CH3CH; COOH + 2 H;0

CeH1206+2H0 —» 2CH3COOH +4 H,+2CO2

CeH1206 » 2 CH3 CHOHCOOH

Rapidement, la teneur en acides gras volatils devient prépondérante dans la fraction organique
des lixiviats [21]. Cette production d’acides entraine une diminution du pH des lixiviats
provoquant ainsi la dissolution des matiéres inorganiques. Pendant cette phase, la demande

chimique en oxygene DCO continue a augmenter [19].

1.1.2.3 Acétogenese :

Lors de la troisieme phase de dégradation anaérobie des déchets, des micro-organismes
acétogenes utilisent les AGV et les alcools produits précédemment pour former de I’acide
acétique, de I’hydrogene et du dioxyde de carbone. Il est souvent difficile de pouvoir distinguer

une phase d’acetogenese seule. Cette phase se confond alors avec I’acidogenese [19].

CHs CH2, COOH + 2 H20 CH3; COOH + 3 H2 + CO2

—

CHs (CH2)2 COOH + 2 H.0 2 CH3 COOH + 2 H:

—

4Hp +2CO, ___, CH3COOH +2 H,0

Trois types de micro-organismes acétogenes sont connus [22] :
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- Les homo-acétogenes qui produisent essentiellement de I’acétate a partir du COz et du Hz ;
- Les hétéro-acétogenes qui, a partir de substrats organiques, libérent dans le milieu du
butyrate et du caproate en plus de I’acétate ;
- Les formes mixotrophes qui utilisent a la fois le CO2, le Hz et les substrats organiques
La croissance des bactéries acétogénes nécessite une trés basse pression partielle en Hz (<10
atm) pour rendre la production d’acétate thermodynamiquement possible [23]. Il faut donc une
syntrophie trés étroite entre les bactéries acétogenes, qui produisent de I’hydrogéne, et les micro-
organismes capables de consommer I’hydrogene produit (méthanogeénes, sulfato-réducteurs,
homoacétogéenes). Cette phase est une étape clé de la digestion anaérobie. Tout
dysfonctionnement a ce niveau risque de se traduire par une accumulation d’hydrogéne et d’AGV
associée a une baisse importante du pH, le tout entrainant une inhibition de I’étape suivante de
méthanogenése. Plus récemment I’importance de la réaction d’oxydation anaérobie de I’acétate
en hydrogéne et CO., qui constitue la réaction inverse de I’homoacétogenese a également été
réévaluée. Elle pourrait dans certains cas constituer une réaction dominante dans les écosystémes
de digestion anaérobie [24], [25].

1.1.2.4 La méthanogeneése :

Cette phase se déroule en anaérobiose strict. En effet, le potentiel d’oxydo-réduction du milieu
doit étre inférieur a -300 mV, par rapport a I’électrode normale a hydrogene, pour que la
population des micro-organismes méthanogenes, appartenant au groupe phylogénique des

archaea, puisse se développer. Il existe trois types de micro-organismes méthanogeénes :

- Les hydrogénophiles qui transforment I’hydrogeéne et le dioxyde de carbone en méthane. La
totalité des méthanogénes appartenant aux ordres de Methano-microbiales,
Methanobacteriales, Methanococcales, Methanopyrales sont capables de catalyser cette
réaction. Au sein du cinquiéeme ordre des Methanosarcinales, seul le genre Methanosaeta
n’est pas capable de catalyser cette réaction.

4 H2 + CO2 — CHs+2H)0

- Les acétoclastes qui transforment I’acide acétique en méthane et en dioxyde de carbone. Les
méthanogenes capables de realiser cette réaction appartiennent exclusivement a I’ordre des
Methanosacrinales :

CH3COOH —> CH4+CO>
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- Les méthylotrophes qui transforment le méthanol ou le méthylamine en méthane et en
dioxyde de carbone appartiennent exclusivement a I’ordre des Methanosacrinales, selon la
réaction :

4 CH3OH — 3CHs+CO2+2H0
4 CH3NH2, +2H,O0  — 3 CHs+ CO2+4 NHs

En général, 70% du méthane est issu de la conversion de I’acétate. Tous les processus microbiens

aboutissant a la production de méthane ne permettent pas de libérer la méme quantité d’énergie,

ce qui rend certaines réactions plus favorables que d’autres dans certaines conditions

environnementales [23].

La consommation des AGV entraine une augmentation du pH vers une plage de valeurs qui

stimule la méthanogenése. Cette remontée du pH peut entrainer la précipitation d’éléments

inorganiques. La concentration en matiere organique présente dans les lixiviats diminue, ce qui

se traduit par une baisse de la DBO et de la DCO [19].

1.1.3 Les parametres physico-chimiques de la digestion anaérobie :

La digestion anaérobie doit se dérouler dans des conditions environnementales maitrisées. Un
certain nombre de paramétres doivent faire I’objet d’un suivi régulier pour s’assurer du bon

fonctionnement du procédé.
1.1.3.1 pH :

Le pH est un parametre essentiel car I’écosystéme de la digestion anaérobie, en particulier les
organismes méthanogenes, sont sensibles aux variations de pH. Celui-ci a également un effet
indirect sur le fonctionnement du systéme par la modification des équilibres chimiques des acides
et bases faibles, notamment les acides gras volatils, le sulfure d’hydrogene et I’ammonium dont
les formes non ionisées peuvent inhiber la méthanisation. Il est donc important de suivre le pH
et si nécessaire de I’ajuster ou de le réguler automatiquement dans le digesteur. 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 maintenir la stabilité du systeme. 1l est
parfois nécessaire de corriger ses variations dans l'alimentation par ajouts de produits correcteurs,
soude ou acide phosphorique, par exemple [26]. Un elément important pour le maintien du pH

est I’alcalinité du digesteur.
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1.1.3.2 Potentiel d’oxydoréduction :

Ce paramétre représente I'état de réduction du systeme, il affecte l'activité des bactéries
méthanogenes. Ces bactéries exigent en effet, outre I'absence d'oxygene, en culture pure, 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 I’activité des
bactéries méthanogénes, d’assurer un potentiel redox favorable en tout point du digesteur pour

initier leur croissance [19].

1.1.3.3 Alcalinité :

L’alcalinité mesure le pouvoir tampon dans le digesteur et donc sa capacité a maintenir un pH
stable. En digestion anaérobie, I’alcalinité dépend principalement de la concentration en
bicarbonate HCO¥, en AGV et parfois en ammonium NH*" lorsque I’effluent & traiter est riche
en azote (car I’azote sera réduit en ammonium qui est un acide faible). Dans tous les cas c’est le
bicarbonate qui assure la plus grande part de I’alcalinité. Sa concentration est liée a la mesure de
I’alcalinité partielle. 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 considere, en général, qu’il est nécessaire
d’avoir au moins a 1000 mg/L d’alcalinité (exprimée en CaCQOz3) dans un réacteur qui fonctionne
bien [27]. Le carbonate joue non seulement le rble de pouvoir tampon mais contribue aux
équilibres des diverses formes du gaz carbonique dissous. Un effluent charge en azote organique
va produire dans le digesteur de I’azote ammoniacal, qui contribuera a genérer de I’alcaliniteé,

permettant ainsi un fonctionnement plus stable du digesteur.
1.1.3.4 Acides gras volatils AGV :

Les AGV sont les intermediaires les plus importants de la digestion anaérobie. 1ls sont produits
au cours de I’acidogenése pour étre ensuite convertis soit directement en méthane dans le cas de
I’acétate, soit en acétate et hydrogéne au cours de I’acétogenése des autres AGV. Leur
accumulation dans le digesteur traduit un dysfonctionnement de la méthanisation qui
s’accompagne d’une baisse du pH et d’une augmentation de la concentration en hydrogéne
pouvant mener a une inhibition du processus. 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 I’accumulation d’acides

gras volatils. Une concentration en AGV inférieure a 3 g/l est preconisee [28].
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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 [27]-[29].

1.1.3.5 Agitation :

L’ agitation permet d’homogénéiser les conditions du milieu. C’est un moyen de maitriser le
transfert des matieres et d’éviter la formation non controlée des volumes morts et de courts-
circuits & I’intérieur du réacteur. Elle permet une multiplication des contacts entre les substrats a
digérer et la flore fixée. Elle évite enfin les sédimentations incontrdlées responsables de la

diminution du volume utile des réacteurs [30].

L’agitation peut étre assurée par:
- brassage mécanique a I’aide d’un dispositif immergé tournant lentement (20 a 50 tr/min) tels
que vis tubée ou hélicomélangeur.

- brassage hydraulique a I’aide de pompes adaptées (cas des déchets boueux).

- brassage par injection de biogaz comprimé a la base du digesteur avec effet air lift (ce
systéme est cependant sensible au phénomene de moussage et doit plutot étre réservé aux
digesteurs présentant un ciel gazeux suffisamment haut).

Il n’est pas nécessaire de maintenir une agitation en permanence. En général, on fait fonctionner
le systeme d’agitation de fagon périodique (par exemple, 15 min toutes les 2 h) et un peu avant

et apres I’alimentation pour les systemes semi-continus [31].

1.1.3.6 La matiére séche :

a) Matiére seche <15% : procédés a voie humide :

On retrouve les procédés a voie humide pour les effluents dits liquides (boues, lisiers,
lactosérum...). lls peuvent étre utilisés pour les déchets solides, lesquels nécessitent alors

une dilution.

b) Matiere séche 15 a 40 % : procédés a voie séche :

Les procédés a voie seche ont surtout été développés pour traiter les déchets solides. Ces
procédés nécessitent un volume moindre (substrat concentré) mais une bonne maitrise de la
circulation de la matiére (pompage et brassage). Le tableau 1.1 illustre les principales

différences entre méthanisation par voie séche et humide.
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La matiere seche (MS) représente I’ensemble des matieres organiques et minérales en suspension,
ainsi que les sels dissous. La matiere volatile (MV) correspond a la fraction biodégradable de la
matiere seche, laquelle est transformée en méthane et en gaz carbonique. Elle donne une
évaluation approchée de la matiére organique. Le taux de matiére volatile contenue dans les boues
est exprimé en % de la MS. Les matiéres volatiles représentent en moyenne 70 a 80 % de la
matiére seche pour des boues primaires fraiches et 50 % de la matiére seche pour des boues
digérées [33].

Tableau 1.1 - Différences entre méthanisation par voie seche et humide [32].

Méthanisation par voie humide |Méthanisation par voie seche

(<15% MS) (152440 % MS)

- Bonne homogénéisation du - Flux de matiére limité

substrat - Taille réduite du méthaniseur
Avantages - Optimisation du transfert de - Taux de matiere séche équivalent a

matiere et de chaleur. celui des déchets entrants

- Amélioration de la production de

biogas

- Flux de matiére élevé (car dilution)}- Conditions moins favorables des
- Codt de déshydratation du digestat [transferts de matiére et de chaleur
Inconvénients |- Production forte de jus et de
lixivitas et important volume des
réacteurs

1.1.3.7 La demande chimique en oxygene :

La demande chimique en oxygene (DCO) exprimée en mg/L, est une mesure indirecte de la
concentration en matiere organique. Cette mesure réalisée sur I’effluent et a la sortie des
digesteurs permet de calculer le taux d’abattement de la DCO. La digestion anaérobie est
intéressante pour traiter les effluents dont la DCO est supérieures a 2 000 mg/L, car, I’énergie
obtenue grace au méthane produit permet de chauffer les digesteurs. Par contre, dans les pays les
plus chauds, ou il n’est pas nécessaire de chauffer les digesteurs, il est possible de traiter des
effluents plus dilués dont la DCO est inférieure & 2 000 mg/L [26].
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Avant digestion Apres digestion
anaérobie anaérobie
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Figure 1.1 - Dégradation de la matiére seche au cours de la digestion anaérobie [33].
1.1.3.8 Le potentiel méthanogéne :

Le potentiel méthanogene est le volume, ou la quantité de biogaz produit par tonne de matiere
volatile seche digérée des déchets au cours de leur méthanisation. Cependant le potentiel
méthanogene des co-produits dépend de leurs teneurs en matiéres seches et en matieres volatiles
[34]. Le potentiel méthanogene, souvent dit BMP (biochemical methane potential), correspond a
la quantité maximale de méthane produite par un substrat organique lors de sa biodegradation en
condition anaérobie durant le processus de méthanisation. Ce volume de meéthane, rapporté a la
quantité de substrat frais, sec ou volatil est généralement exprimé dans les conditions normales
de température et de pression (0°C, 1013 hPa). C’est un indicateur également utilisé pour
dimensionner des unités de méthanisation, doser les intrants et contréler leur qualité [35]. Cette
mesure peut étre réalisée pour tout type de biomasse : effluents d’élevages (lisiers, fientes,
fumiers...), déchets agroalimentaires (résidus lignocellulosiques, graisses, boues ...), déchets de
collectivités (biodéchets, boues de STEP...), cultures énergétiques (plante entiére, ensilage,

paille...) ainsi que tout autre résidu ou produit organique [36].

1.1.3.9 Facteurs d’intoxication :

L’activité bactérienne mise en jeu lors de la digestion anaérobie est tres complexe et trés 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 I’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 méthanogéne du substrat, la quantité de biogaz produit ou encore la
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qualité du digestat. Mais ces parametres ne permettent pas d’appréhender I’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.

a) Intoxication aux AGV (acidose) :

L’acidose provoque une accumulation d’AGV dans le milieu, ce qui engendre une baisse du pH
qui inhibe I’activité des bactéries et entraine une baisse de production du biogaz. Elle peut étre
provoquée par une trop grande quantité de matiéeres fermentescibles introduites dans le digesteur
(certaines matiéres entrantes sont plus rapidement hydrolysées que d’autres comme les matiéres
riches en glucides et lipides (graisses, effluents agroindustriels, etc.); ou une inhibition des
bactéries acétogéenes et méthanogenes par différentes substances : H2S, NHs, sels, antibiotiques

et désinfectants. Les symptomes d’une acidose sont :

- L’augmentation de la pression partielle en Hy ;

- La baisse de I’alcalinite ;

- L’accumulation des acides gras volatils et modification de la proportion entre acides
(diminution de la présence d’acide acétique et augmentation des acides propionique,
butyrique et valérique). L’acide propionique est le premier a s’accumuler donc le meilleur
indicateur.

- La baisse de la production de biogaz ; baisse du CH4 dans le rapport CH4/CO> ; et le

déplacement de I’H.S vers la phase gazeuse.

Lors d’une acidose, il est nécessaire : (i) de stopper I’apport de substrats puis réévaluer la ration,
(ii) de diluer le mélange dans le digesteur avec une matiére de type lisier pour augmenter le
pouvoir tampon, et (iii) d’ajouter du bicarbonate de sodium (NaHCQO3) afin de faire remonter le

pH et augmenter le pouvoir tampon [37].

b) Intoxication a I’ammoniac NHs (alcalose) :

L’alcalose provient d’un excés d’ammoniac dans le milieu, conséquence d’un apport de substrat
trop riche en protéines. L’ammoniac entraine une augmentation du pH et inhibe les bactéries
acidogénes et acétogenes. Les produits d’hydrolyse s’accumulent : acides aminés, acides gras
volatils, ..etc. L’alcalose est un processus assez lent et qui ne bloque pas forcement entierement
les réactions et la production de biogaz. Le milieu peut réussir a s’adapter, par contre cela

engendre une perte de rendement, tout le potentiel méthanogéne des substrats n’est pas exploite.
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Cette diminution de performance peut inciter I’exploitant a augmenter les tonnages entrants, au

risque de provoquer alors une acidose.

Lors d’une alcalose, il est nécessaire : (i) d’augmenter la concentration en NH3 dans le digestat,
(ii) d’augmenter le pH, (iii) d’augmenter les acides gras mais de longues chaines, (iv) de baisser
la production de biogaz mais stabiliser la proportion CH4/ CO: et (v) de produire possible de la
mousse [37].

c) Intoxication au dihydrogene de soufre (H2S) :

Une accumulation de H>S vient d’un exces de protéines dans la ration. Ce qui inhibe
principalement I’acétogénése et dans une moindre mesure la méthanogénése. Une intoxication
par H2S peut étre repérée par une augmentation des AGV de grande taille, une augmentation de
la pression en hydrogene, une baisse de la production de biogaz tout en stabilisant la proportion
CHa/ CO- et enfin une augmentation de la concentration de H»S dans le digestat (> 50 mg/L) et

plus de 2 000 ppm dans le biogaz.

Pour réagir face a ce probléme, il faut stopper I’apport de substrats riches en protéines et
introduire des substrats moins riches en protéines et fortement fermentescibles pour relancer
I’activité des bactéries. Et afin de prévenir cette intoxication, il faudrait connaitre la concentration
en NHs de chaque substrat et mesurer si la limite n’est pas atteinte avec I’apport d’un nouveau
substrat [37].

1.2 Déchets d’élevage et effluents :

1.2.1 Effluents laitiers :
1.2.1.1 Lactosérum :

Le lactosérum est un sous-produit issu de la fabrication du fromage. En général, il est défini
comme la partie du liquide ou du sérum de lait résiduel qui reste aprés la coagulation du lait et la
séparation du caillé. En effet, le lactosérum représente environ entre 85 et 95% du volume du lait
et conserve environ 55% des éléments nutritifs du lait [38], [39]. 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 chevre, de brebis et
méme de chameau est utilisé dans la production de fromages et de lactoserum [40]. La figure 1.2

représente I’analyse comparative du lait et de composes du lactosérum.
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Figure 1.2 - Comparaison des composantes du lait de vache et du lactosérum.

1.2.1.2 Types de lactosérum :

On distingue deux types de lactosérum, celui résultant de la coagulation des laits non acides, par
la présure, qu’on appelle « lactosérum doux », et celui résultant de la fabrication des fromages a

pates fraiches, molles ou de la caséine lactique appelé « lactosérum acide » (tableau 1.2) [41].

a) Lactosérum doux :

Il est obtenu aprés la coagulation de la caséine sous I’action de la présure sans acidification
préalable, on obtient alors un sérum doux, pauvre en sels minéraux et riche en protéines [42].
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 [43].

b) Lactosérum acide :

Il est obtenu aprés la coagulation du lait par précipitation des caseines a leur pH isoélectrique de
4.6 par ajout d’acide fort ou d’acide lactique [44]. La caséine est combinée a des sels de calcium,
ainsi I’acidification entraine sa démineralisation qui fait passer dans le sérum une part importante
d’éléments minéraux, notamment le calcium et le phosphore [42].

Les lactosérums acides sont moins riches en lactose et plus riches en minéeraux. Ils sont aussi
plus ensemenceés en germes lactiques et moins sujets a des fermentations que les lactoserums
doux ; leurs teneurs élevées en acide lactique et en minéraux posent des difficultés pour la
déshydratation ; aussi les lactosérums acides sont souvent utilisés a I’état liquide alors que les

sérums doux sont genéralement déshydratés [26].
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Tableau 1.2 - Caractéristiques physico-chimiques du lactosérum [45].

Lactosérum doux Lactosérum acide
Valeur Valeur Valeur Valeur
moyenne extréme moyenne extréme
MS/MB (%) 7 5.5-7.7 7 5.5-7.5
Matiéres azotees (g/L) 9 7-11 8 4.8-10.5
Lactose (g/L) 50 40-57 45 38-55
Calcium (g/L) 0,5 0.3-0.9 1 0,3
Phosphore (g/L) 0,4 0.3-0.8 1 4-5
pH - 5.7-6.5 - -

1.2.1.3 Composition du lactosérum :

Le lactosérum est principalement composé d’eau (plus de 90 %). Il contient aussi une forte teneur
en lactose (75 % de la matiére seche (MS) du lactosérum correspond au lactose), une faible teneur
en matiéres 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 matiéres azotées non protéiques comme I’urée et I’acide urique et des vitamines du
groupe B, a savoir la vitamine B1 (thiamine), la vitamine B2 (riboflavine) et la vitamine B6
(pyridoxine). Par ailleurs, la composition du lactosérum dépend du lait d’origine et varie

legerement suivant son type [45].

1.2.1.4 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 I'alimentation animale. Dans la plupart du temps, il est rejeté dans les eaux
résiduaires des usines laitiéres. Par sa composition riche en matiére organique, son rejet dans
I’environnement constitue une source de pollution a cause de sa grande demande biologique en
oxygene entre 32 et 60 g d’O2/I [46]. Le lactosérum engendre une pollution organique importante
soit : le rejet d’un litre de lactosérum correspond a environ 85% de la pollution journaliere

génerée par habitant [47].

Le codt de traitement du lactosérum en station d’épuration éléve le prix de revient des industries

laitieres. L’épandage est également une destination envisagée mais les volumes annuels produits
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(plus de 145 Mt/an [48]) saturent vite cette solution. Enfin si on se référe a la composition du
lactosérum, on y trouve des composes d’intérét ; d’ou la possibilité de valorisation [49].

1.2.1.5 Impact des effluents laitiers sur I’environnement :

Les effluents laitiers ont une charge organique extrémement élevée. C'est cette matiére 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) [50].

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 [51].

1.2.1.6 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 lactoserum en poudre, 15% comme lactose et divers sous-produits, et le reste sous forme
des concentrés de protéines de lactosérum [52]. Etant donné que le lactose est le principal
composant des matiéres solides du lactosérum, divers procédés biotechnologiques ont été mis au
point pour utiliser le lactosérum comme substrat pour produire des produits industriels importants
tels que des enzymes, de la biomasse riche en protéines, de I’éthanol, ou du biogaz [53].
L’utilisation du lactosérum dans la biotechnologie vient de la 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 [54]. Il constitue aussi un ingrédient alimentaire a valeur ajoutée,
utilisé dans une vaste gamme d’aliments et de boissons [55]. De plus, il est utilisé pour enrichir
les aliments ou les régimes pauvres en protéines. D’autre part, il est utilisé en pathologie pour
I’alimentation des malades diabétiques ou des sujets souffrant de mal nutrition et en alimentation

de soutien pour les sportifs et les personnes agées [56].

31



Rappels bibliographiques

1.2.1.7 Valorisation énergeétique du lactosérum :

a) Production de bioéthanol :

La filiere bioéthanol peut apporter une contribution significative a la réduction des émissions
de CO3 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. Avec I’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 I’éthanol et du dioxyde de
carbone selon la réaction de Gay Lussac [57] :

CsH1206 —> 2 CoHsOH + 2 CO

b) Production de biogaz :
La digestion anaérobie ou méthanisation consiste a transformer la matiére organique (sucres,
protéines et graisses) en I’absence d’oxygéne 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 usées industrielles, déchets
alimentaires...), le processus peut étre réalisé en deux étapes dans deux cuves différentes, I’une

pour I’acidification et I’autre pour la méthanisation ou dans une seule cuve.

La méthanisation présente des avantages pour I’épuration des effluents tres 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’eénergie utilisée comme carburant ou pour produire de
I’électricité [11].

1.2.2 Les déchets d’élevages :

Les effluents d’élevages sont issus des activiteés d’élevages, 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 [58]. Les principaux effluents proviennent des élevages
bovins, porcins et de volailles et sont localisés au niveau des batiments d’élevage. Les élevages

de bovins produisent essentiellement deux types de déchets : le lisier et le fumier. Par rapport au
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lisier, le fumier gagne en matiere organique gréace a la paille, et perd en matiére humide par

I’écoulement du purin, qui n’est pas récupéré.

a) Lisiers:
Ce sont des déjections animales mélangées présentant un faible taux de matiére seche. Ils peuvent
contenir un peu de paille ou des restes d’alimentation. lls sont collectés dans une fosse, ou ils

peuvent recevoir parfois un peu d’eau de pluie. Le reésultat est un mélange en phase liquide.

b) 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 matiere
organique, qui améliorent la structure du sol.

c) 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, ingére 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 a 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) [59].

Les élevages de porcs sont producteurs d’un déchet mixte, mélange d’urines et de féces : le lisier,
qui est produit toute I’année aux forts effectifs, et de forte densité (1 animal/m?).
Les 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
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valeur agronomique indéniable et bien codifiée. Ils sont couramment utilisés comme tels, pour

fertiliser les cultures, en particulier des cultures céréalieres comme le mais.

1.2.3 Les boues de STEP :

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 utilisée 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 [60]. Dans le cas du traitement des eaux usées, nous pouvons distinguer 3 types de

boues pouvant étre digérées par voie anaérobie :

a) 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 trés chargées en matiére organique biodégradable [60].

b) Les boues secondaires :

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

vue du rendement énergétique [60].

c) Les boues mixtes :

C’est un mélange des deux types de boues précédentes (13" +112") [60].

1.3 Potentiel des déchets et effluents :

1.3.1 Les déchets solides et agroindustriels :

Les déchets solides et agroindustriels sont constitués par les sous-produits issus des procédeés de
fabrication qui ne trouvent pas de débouchés en compostage (Iégumes, champignons, viticulture,
sucreries, etc.) ou en alimentation animale et qui sont trés souvent mis en décharge ou incinérés.
Leur digestion entraine une plus-value — production d’énergie et compost — et une réduction des
colts de mise en décharge. En plus, elle peut contribuer a donner aux industries concernées une

certaine image environnementale [61].
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1.3.2 Les effluents industriels :

Les effluents industriels sont essentiellement constitués d’eaux résiduaires des procédés de
fabrication. Leur traitement anaérobie tend a devenir une technique standard et permet de réduire
considérablement la taille et le codt des installations classiques de traitement aérobie. Néanmoins,
il faut mentionner que la biométhanisation des matieres organiques n’est pas aussi compléte
qgu’un traitement aérobie et constitue dans le traitement des eaux résiduaires une étape
intermédiaire avant le traitement aérobie ultime. Les secteurs susceptibles d'utiliser la
biométhanisation pour le traitement de leurs eaux résiduaires sont cités ci-dessous (tableau 1.3)

avec les quantités respectives [61].

Tableau 1.3 - Production spécifique de biogaz pour divers types de déchets [61].

Types de déchets Production specifique de biogaz
(m3/kg M.O)
Déchets ménagers 0.45
Industrie laitiere 0.6
Production et transformation de légumes 0.6
Abattoirs 0.45
Transformation viande 0.5
Industrie sucriere 0.65
Production et transformation de fruits 0.55

1.4 La co-méthanisation :

1.4.1 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). Le tableau 1.4, montre quelques travaux menés dans ce sens.
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Tableau 1.4 - Différents types de co-produits utilisés dans la co-méthanisation.

Type d’association Substrats correspondants Références
Liquide/Solide Lactosérum /Fumier de volaille [11], [62]
Liquide/Solide Lactosérum/Fumier de bovin [13], [15], [16]
Solide/Solide Déchets alimentaires/Fumier de [63]

bovin
Liquide/Liquide Lactosérum/Fraction liquide filtree [6]
de fumier de bovin

La co-méthanisation présente plusieurs avantages par rapport a la méthanisation d’un seul produit.
Le principal avantage de la co-méthanisation résultant de I’association de plusieurs co-produits
est I’augmentation du rendement en méthane du biogaz produit pendant le processus [34], [64].
Cette augmentation du rendement est due a I’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
englobe le bon fonctionnement du milieu réactionnel (pouvoir alcalin, inhibition, équilibre en
ratio C/N, ...). 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 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 I’équilibre de la proportion en mélange de la dilution
journaliére [34], [64].

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

souvent le probleme 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 [65]. En revanche, les fumiers

ont des potentiels méthanogénes un peu faibles par rapport a d’autres déchets organiques
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(lactosérum 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 associes avec des substrats riches en

matieres organiques solubles comme le lactosérum.

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

produits liquides (boues de STEP) soit a titre de composant du melange est nécessaire.

Cette amélioration est due a I’équilibre de nutriments obtenu par I’association de plusieurs co-
produits. Ces nutriments quant a eux améliorent le taux en matiéres organiques du digesteur,
et constituent un milieu assez riche pour le développement des bactéries. La co-méthanisation
a pour principal objectif de maintenir la stabilit¢ d’un processus et le bon fonctionnement
du milieu réactionnel (pouvoir alcalin, inhibition, équilibre en ratio C/N, ajustement de
taux de siccité, ...). Cette stabilité est traduite par un bon rendement en méthane du
biogaz produit pendant le processus. Cependant, en batch le maintien du pouvoir alcalin du
milieu réactionnel n’est obtenu que par ajustement chimique ; soit par ajout de solution acide

ou basique selon la valeur du pH.
1.4.2 La co-méthanisation du lactosérum :

Du point de vue valorisation par méthanisation, le lactosérum est un sous-produit riche en
éléments nutritifs qui contient environ 55% des nutriments du lait initiaux [66], tel que le
lactose, les protéines solubles, les lipides et les sels minéraux [39]. Ce qui fait de lui un excellent
substrat pour la production de biogaz. Cependant et d’apres les travaux entrepris auparavant,
la méthanisation du lactosérum seul connait une instabilité due principalement a
I’acidification du milieu; ce qui provoque I’inhibition de la flore méthanogene et I’arrét du
processus de méthanisation [9]. Son association donc avec des substrats présentant un pouvoir
tampon tels que les boues, les fumiers, ou les résidus de culture pourrait étre une alternative
pour contourner ce risque d’inhibition [65], d’ou I’intérét de le co-digéeré avec d’autres
substrats pauvres en éléments nutritives mais présentant un bon pouvoir tampon pour assurer
la stabilité du processus, tel que le fumier de bovin, et les boues de STEP (tableau 1.5).
Plusieurs travaux de recherche ont été faits sur la co-méthanisation du lactosérum avec des
fumiers de bovin, de volaille etc. [6], [11], [13], [15], [16].

Le tableau 1.6 montre les résultats de ces travaux antérieurs ainsi que quelques

caractéristiques opérationnelles des systemes utilisés.

37



Rappels bibliographiques

Tableau 1.5 - Rendement spécifique en méthane de quelques substrats en mono et co-digestion
du lactosérum [67].

Mono et co-substrat Ratio Rendement Spécifique en Méthane
(mL de CH4/g VS ajouté)

Lactosérum 100 423.6
Fumier Liquide : Lactosérum 75:25 167.7
Fumier : Lactosérum 90:10 273.6
Fumier Laitier 100 242.7
Fumier : Lactosérum 75:25 252.4
Fumier Liquide 100 261.3

Tableau 1.6 - Caractéristiques opérationnelles de quelques systéemes utilisés pour la co-

méthanisation du lactosérum.

Substrat |Fraction du (Température| Réduction |Temps de| Production | CH, | Références
Lactosérum (°C) des VS séjour | debiogaz | (%)
(%) (%) (jOUFS) (mS/jOUFS)

[11]

L+FVD 50 35 NR 18 2.2 NR
[13]

L+FL 50 34 25.1 5 15 60
[13]

L+FL 50 34 49.4 10 1.2 60
[15]

L+LB 50 35 NR 42 1.6 55
[16]

L+FB 50 35 NR 25 05 60
[6]

L+FLL 85 35 70 15.6 1.6 57
[6]

L+FLL 65 35 59 8.3 2.6 53

L : Lactsérum, FVD : Fumier de Volaille Dilué, FL : Fumier Laitier, LB : Lisier de Bétail, FB :Fumier de Bovin,

FLL : Fumier Laitier Liquide.

Plusieurs travaux de recherche ont porté sur la valorisation du lactosérum issu de I’industrie
laitiere fromageére ; Ghaly et al. [9] ont étudié I’effet du réensemencement et du contréle de pH
sur la performance d'un digesteur anaérobie a deux étages fonctionnant en mésophile et opérant
avec le lactosérum acide et les boues de STEP. Il s'est avéré nécessaire de contrdler le pH du
digesteur pendant la digestion anaérobie du lactoséerum de fromage acide. Sans contréle du pH,
le pH tres bas (3.3) a inhibé le processus méthanogéne et par conseéquent le gaz produit contenait

peu ou pas de méthane. L'inhibition du pH des méthanogénes était irréversible et le digesteur n'a
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pas récupéré (pas de production de méthane) lorsque le pH a été ramené a 7 (sans
réensemencement). Rétablir le pH a 7 sans réensemencement ne fait qu‘augmenter la production
de gaz ce qui était une fausse indication de récupération car le gaz était principalement du dioxyde
de carbone. L'ajout de NaHCOs pour atteindre un pH de 7, a entrainé une alcalinité totale (titrée
a pH 4.5) de 8230 mg/L en CaCO:s. Le réensemencement du digesteur et le contrdle du pH ont
restauré ses performances ; la production de biogaz est de 1.63 m®/ j avec une teneur en méthane
de 52 %. Des réductions de 55 % des solides totaux, de 79 % des solides volatils, de 58.6 % de
la demande chimique totale en oxygene, de 65.2 % de la demande chimique en oxygeéne soluble
et de 27.1 % de l'azote total de Kjeldahl ont été obtenues lors du réensemencement du digesteur
et du contréle de pH avec du bicarbonate de sodium.

Une étude menée par Kavacik et al. [13], montre que le lactosérum a été quantitativement dégradé
en biogaz lorsqu'il a été co-digéré avec du fumier dilué sans ajout de produits chimiques. Le
fumier avait une teneur élevée en lipides, tandis que le lactosérum avait une teneur €levée en
glucides facilement biodégradables. On pourrait en conclure que la co-digestion de ces deux
déchets est plus avantageuse que le traitement de chacun séparément. Mais pour atteindre cet
objectif, il est utile de faire tourner le processus de co-digestion avec un mélange de lactosérum
et de fumier digéré. Dans le cas ou la co-digestion fonctionne avec un mélange de lactosérum et
de fumier frais, il y a un risque de chute du processus en raison de I'acidification. Les temps de
rétention hydrauliqgue (HRT) étaient de 5, 10 et 20 jours dans toutes les expériences. Le
rendement en biogaz a diminué avec lI'augmentation du HRT pour les concentrations de TS (8 et
10%) et les températures (25 et 34 °C). Les taux de méthane n'ont pas montré de différence
significative avec le HRT et la température. Le meilleur rendement en biogaz issu de la co-
digestion de lactosérum de fromage avec du fumier 8 HRT % 5 jours, était de 1.510 m%/ j , avec
une teneur en méthane de 60 %. La réduction maximale de DCO de 54 % s'est produite au taux
de matiére solide optimal de 8 % a 34 °C. Les efficacités maximales d'élimination du TS et du

VS étaient de 49.5 % et 49.4 % a un HRT de 10 jours a 34 °C.

Par ailleurs, Comino et al. [14], ont étudié le rendement en biogaz de mélanges de lisier de bovin
et de lactosérum, les taux de production de méthane, I'efficacité d'élimination de la demande
chimique en oxygene et la demande biologique en oxygéne a 35°C. Une production de biogaz de
621 L/kg de VS a un temps de rétention hydraulique de 42 jours dans un mélange contenant 50%
de lactosérum a été obtenu. La concentration de méthane dans le biogaz était d'environ 55%. Une
efficacité d'élimination maximale de la DCO et de la DBOs était de 82% et 90%, respectivement.
Une augmentation de la production de biogaz maximale de 79% par rapport a la phase de
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démarrage a été atteinte. Les résultats de cette étude [14], montrent que la co-digestion d'un
volume élevé de lactosérum (jusqu'a 65% en volume) est possible sans l'utilisation de produits

chimiques pour la correction du pH.

Bertin et al. [16], ont tenté d'améliorer la co-digestion du lactosérum (CW) et le fumier de bétail
(CM) par un processus innovent en deux étapes, basé sur I’acidogenése et les phases de
méthanogeneése, afin d’améliorer les performances du systeme. L'optimum du ratio CW/CM a
été évaluée dans des conditions batch. Ensuite, la co-digestion a été mise en ceuvre sous le flux
continu pour la comparaison des processus a une et deux étapes. Les résultats ont démontré que
I'addition du CM dans la co-digestion avec le CW a nettement amélioré le processus anaérobie.
Le rendement de méthane le plus haut a été obtenu en co-traitant les deux substrats au ratio égal
en utilisant le processus novateur en deux étapes. Le systéme proposé a atteint la valeur maximale
de 258 mL de CHa/g de VS, qui était plus que deux fois la valeur obtenue par le processus a une
étape et 10 % plus haut que la valeur obtenue par le processus en deux étapes [16].

Par ailleurs, Fernandez et al. [78], ont travaillé sur la co-digestion du lactoserum avec les boues
anaerobies d’une station d'épuration de la ville de Leon (Espagne). Ces boues ont été directement
utilisées pour inoculer un réacteur thermophile a 55°C. L'OLR a été progressivement augmenté
de 0.8 a 1.5 g DCO/L/j pendant une période d'adaptation de 30 jours. Le réacteur a répondu par
une amelioration concomitante de la production de biogaz chaque fois que des incréments de
charge ont eté appliqués. Le THS a été réduit avec succes a 8.3 jours et ces conditions opératoires
ont été maintenues pendant 4 THS consécutifs. A ce stade, la valeur moyenne de la production
de biogaz était de 61.6 + 1.3 L/ j. La teneur en CH4 dans le biogaz était de I'ordre de 50 a 60 %
et la BMP moyen était de 314.5 + 6.6 L CH4 / kg / DCO aliment.

Antonelli et al. [17], ont également travaillé sur la digestion anaérobie du lactosérum de fromage
en utilisant les eaux usees de porc comme inoculum. La digestion a été realisee a l'aide de
bioréacteurs discontinus d'un volume total de 2.350 mL. Le projet a été réaliseé en utilisant deux
températures différentes, soient 26°C et 32°C, qui ont entrainé une production de biogaz de 270
et 171 L/kg de VS, respectivement et une reduction de plus de 40 % des solides volatils dans les
deux traitements. Les réductions des TS trouvaient sont de 42.84 % et de 49.51 % aux
températures utilisées (26°C et 32°C), alors que les réductions des VS sont de 45.76 % et 53.11 %,

respectivement.

Par ailleurs, Maragkaki et al. [18], ont tenté d’optimiser la production de biogaz avec les boues
d'épuration (SS) par co-digestion du lactosérum avec un mélange séché de déchets alimentaires ;
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et avec des eaux usées des moulins a huile (FCO). Une série d'expériences de laboratoire ont été
réalisées en continu a 37 °C. les réacteurs ont été alimentés avec des mélanges séchés
thermiquement de FCO a des concentrations de 3%, 5% et 7%. Le procédé global a été concu
avec un temps de rétention hydraulique (HRT) de 24 jours. 1l a été conclu que I'ajout de FCO
peut augmenter les rendements de biogaz si le mélange dépasse une concentration de 3 % (v/v)
dans l'alimentation ; et que toute nouvelle augmentation de 5% FCO provoque une petite
augmentation de la production de biogaz. Le réacteur traitant les boues d'épuration produit 287
ml CHa/Lréacteur/j avant lI'ajout de FCO et 815 mL CHa/Lréacteur/j (5% v/v dans I'alimentation).
L'extrait de FCO-COD ajouté (7% FCO v/v) a la charge n'a pas eu d'effet négatif sur les
performances du réacteur, mais semblait avoir les mémes resultats. Dans tous les cas, la
biodégradabilité estimée des mélanges était supérieure a 80 %, alors que I'élimination de VS était
de 22 % pour la production maximale de biométhane (5 % v/v). De plus, la codigestion amélioré
la production de biogaz de 1.2 a 2.7 fois.

Escalente et al. [7], avait pour objectif de déterminer les potentiels de précipitation de biométhane
et de struvite de lactosérum de quatre PME laitiéres. Tout d'abord, les changements dans les
propriétés du lactosérum (matiere organique et pH) ont été évalués. Deuxiémement, les potentiels
de biométhane et de struvite ont été évalués en utilisant le lisier de bovin comme inoculum. La
matiére organique variait de 40 a 65 g VS/kg, 65 a 140 g DCOIL, et 2 a 10 g/L pour les AGV.
Le pH des échantillons de lactosérum variait de 3.0 a 6.5. Dans l'analyse de biodégradabilité
anaerobie, les rendements en méthane ont atteint 0.51 a 0.60 L CH4/g V'S ajouté et I'élimination

de la matiére organique dans toutes les expériences était supérieure a 83 %.

Flores et al. [2], ont présenté deux approches pour le suivi indirect de la digestion anaérobie des
eaux usées de lactosérum de fromage. Les tests expérimentaux ont été effectués en utilisant du
lactosérum de fromage cru comme substrat. Le lactosérum n'a pas recu de prétraitement ; de plus,
pour éviter I'acidification ou la modification de la composition chimique, il a été stocke a 4°C
pendant 12 h maximum avant son utilisation. La boue utilisée comme inoculum a été
conditionnée dans un digesteur anaérobie a I'échelle du laboratoire alimenté avec du lactoserum
de fromage cru (taux de charge organique OLR = 3.6 g COD/ L/ j ) dans des conditions de 33 °C,
pH = 8.0, temps de rétention hydraulique (HRT) = 30 j, et ayant été opéré pendant 365 jours. Le
traitement anaérobie du lactosérum cru a été réalisé en double a l'aide d'un réacteur discontinu
d'un volume effectif de 5.1 L, opéré a pH initial = 7.5 et dans des conditions mésophiles, en
maintenant la température du réacteur & 40 °C en contrblant la circulation de l'eau de

refroidissement . Le systeme de contr6le du pH n'a été mis en place que pour éviter I'acidification
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des systeme, c'est-a-dire que lorsque le pH est inférieur au pH initial, une solution de NaOH a

été ajoutée.

1.5 Les produits de la méthanisation :
Selon I’ADEME [20], la méthanisation est basée sur la dégradation naturelle ou forcée de la
matiere organique par des micro-organismes en condition anaérobie. La dégradation de cette

matiére organique permet d’obtenir : un digestat et du biogaz.

1.5.1 Biogaz :
a) Définition du biogaz :

Le biogaz est un mélange gazeux composeé d’environ 50 % a 70 % de méthane (CH4), de 20 % a
50 % de gaz carbonique (CO>) et de quelques gaz traces (NHs, N2, H2S). Ce biogaz obtenu est
considéré comme une source d'énergie renouvelable car il peut étre utilisé de diverses manieres :
sous la forme d’un combustible pour produire de I’électricité et/ou de la chaleur ou étre

directement injecté dans le réseau de gaz naturel ou sous la forme d’un carburant : le biométhane.

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 (tableau 1.7). En plus du méthane, I’autre gaz
principal formé est le CO,. Les gaz présents en faibles concentrations sont le H,S, le NH5 en
plus de la vapeur d’eau jusqu’a son point de saturation. Ces derniers gaz doivent étre traités selon
I’utilisation prévue pour le biogaz afin de ne pas endommager les équipements [69].

Tableau 1.7 - Composition moyenne du biogaz [70].

Constituant Concentration (%o)
CH, 55480
CO, 20245
H,S 0alb
NH; 0ao0,5
H,O Saturé

b) Propriétés et caracteristiques du biogaz :

Dans les mémes conditions de température et de pression et a volume égal, le biogaz est plus
leger que I’air ; sa densité par rapport a I’air est environ égale a 0.7. Par conséquent, en cas de
fuite, le biométhane aura tendance a s’échapper vers le haut contrairement au butane et au
propane, ce qui évite les risques d’accidents [71]. A la lumiere des valeurs consignées dans le
tableau 1.8, il apparait clairement que le substrat idéal est constitué par les eaux d’égouts, mais
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pour des commodités particuliéres les bouses de vaches et les fientes de volailles constituent
également de bons substrats et particulierement quand ils sont mélanges.

Tableau 1.8 - Rendement de production de biogaz en fonction de la nature du substrat [72].

Déchets Rendement moyen
(L/kg de MS)
Bouses de vaches 200
Crottin de chevaux 200
Fientes de volailles 310
Fumier de moutons 135
Eaux d’égouts 340

La figure 1.3 rapporte le pouvoir méthanogéne propre a de nombreux substrats, telsque le
fumier de bovin, les fientes de volaille, le lisier bovin....
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Figure 1.3 - Production de biogaz en fonction de la matiére organique [73].

c) Valorisation du biogaz :

Plusieurs utilisations sont envisagées pour le biogaz. Il peut étre simplement brdlé, si les
seuls buts de la digestion sont le traitement et la stabilisation des matieres putrescibles. Cette
destruction du méthane est importante a cause de la puissance de réchauffement du méthane
comme GES, donc sa transformation en CO; a plus faible puissance de réchauffement est
souhaitable. En revanche, I’utilisation de son énergie a des fins utiles est fréquemment mise
en ceuvre. Dans les petites usines, sa combustion est employée pour le chauffage du systéme.
Dans les usines de plus grande taille, ou I’investissement le justifie, la cogénération est beaucoup
plus fréquente. Dans ces centres, le biogaz est transformé en électricité et en chaleur, qui
sont utilisées pour I’usine et/ou sont commercialisées. 1l est important de noter que la chaleur
est un sous-produit de la génération d’électricité par les unités génératrices. Par voie de
conséquence, la production de ces deux sources d’énergie n’est pas concurrentielle, mais
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surtout complémentaire [69].

Pour clére, I’autre utilisation importante du biogaz est sa purification et son emploi comme
gaz naturel. Pour cela, le CO2 et les autres gaz contaminants doivent étre éliminés afin
d’augmenter le taux de méthane du gaz. Le méthane purifié est ensuite comprime puis inséré
dans le réseau de distribution ou employé comme combustible pour les voitures [4]. La
valorisation du biogaz a un double effet positif sur I'environnement, en amont en tant que
traitement des déchets et effluents organiques, en aval pour réduire le risque climatique

global (figure 1.4).

-

1,2 litre d"alcool a bruler

i

0,81 litre d'essence '
1,5 kz de bois

1 m? de biogaz
| =6,96 kWwh A
N - ) 6,8 KWh d'électricité
0,66 m" de gaz naturel — 0,9 kg de charbon

Figure 1.4 - Equivalent énergétique d’un métre cube de biogaz (contenant 70% de méthane et
30 % de gaz carbonique) [74].

1.5.2 Digestat :

Au cours du processus de la digestion anaérobie ou la méthanisation, on obtient des sous-produits
tels que le digestat (cas de la méthanisation des co-produits solides), et/ou I’éluat (cas de
méthanisation des effluents liquides) qui sont stables au niveau des matieres polluantes.

Le digestat est un sous-produit de la digestion anaérobie qui pourrait étre réinjecté comme
innoculum . Ainsi pendant le processus, le taux en azote contenu dans le substrat est conservé.
Le digestat obtenu pourrait étre traité par voie anaérobie pour normaliser la teneur en azote et
pourrait étre utilisé comme amendement pour le sol. D’ou I’intéret de la co-méthanisation. Une
recirculation du digestat ou la fraction liquide du milieu réactionnel pourrait étre considérée

comme une inoculation dans le cas de la digestion solide ou semi-solide [34].
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Methodologie
expérimentale



Résultats et discussion

I1. Méthodologie expérimentale :

Ce present travail de recherche a pour principal objectif la valorisation énergétique d’un sous-
produit issue de I’industrie laitiére « le lactosérum », par co-digestion anaérobie avec différents
inoculums, a savoir les bouses de vache et les boues de STEP ; Ceci afin de produire un biogaz
a pouvoir calorifique. Plusieurs co-digestions anaérobies du lactosérum ont été effectués, avec
les bouses de vache, et les boues de STEP afin d’obtenir un meilleur rendement méthanogene.
Pour mieux controler ces co-digestions anaérobies et d’optimiser le processus, differentes

méthodes d’analyses ont été utilisées.

1.1 L’effluent et inoculums :

L’activité de la filiere laitiére génére différents types de déchets et effluents, notamment la bouse

de vache issue de I’activité d’élevage bovin, et le lactosérum issue de la filiere fromageére.

11.1.1 Le lactosérum :

Le rejet liquide ou effluent étudié : « Le lactosérum de type doux » provient de I’unité de
production de lait et de produits laitiers de Boudouaou, sise a Boumerdés. Ce dernier, issu de la
fabrication d’un fromage a pate pressée (type Edam), est tres riche en élément nutritifs. Les
échantillons ont été prélevés au niveau de la cuve de coagulation, [Photo 1, Annexe 1], et mis
dans des jerricans en plastique de 2.5 L, et ont été immédiatement conservés au frais a 4 °C
jusqu’a analyse et traitement au laboratoire.

11.1.2 Le fumier de bovin :

Le fumier est considéré comme un inoculum du fait qu’il comporte une flore microbienne tres
riche. Cette flore comporte les micro-organismes qui serviront a la dégradation des nutriments

contenus dans le lactosérum, notamment les sucres, les protéines, les éléments minéraux...etc.

Le fumier utilisé dans la présente étude provient d’une ferme d’un particulier qui se trouve dans
la commune de Bouzaréah [Photo 2, Annexe 1]. Les prélevements ont €té faits sur place et ont
été directement acheminés vers le laboratoire de Bioénergies du CDER. Le fumier a été

directement pese et mis dans les digesteurs.

11.1.3 Les boues de STEP :

Les boues utilisées dans cette étude sont des boues digérées, elles sont considérées comme un

inoculum. Ces boues utilisées proviennent de la station d’épuration des eaux usees de la
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commune de Baraki. Les prélevements des boues ont été faits sur le digesteur de la station et ont
éteé directement achemineés vers le laboratoire de Bioénergies du CDER [Photo 3, Annexe 1].

11.2 Les dispositifs experimentaux :

Dans le but de valoriser le lactosérum par digestion anaérobie, nous I’avons co-digéré avec la
bouse de vache, et les boues de STEP afin de produire du biogaz. Pour cela, nous avons utilisé
differents montages expérimentaux. Ces derniers sont constitués des bioréacteurs de différentes

capacités allantde 2 L, 5 L, jusqu’a 50 L.

11.2.1 Dispositif expérimental & bioréacteursde 2 L :
Le dispositif est constitué des principaux éléments a savoir :

- Deux bioréacteurs dans lesquels se déroule la digestion anaérobie, ou les matieres organiques
fermentescibles sont soumises a I’action des bactéries. Ces bioréacteurs consistent en deux

erlenmeyers de 2000 mL de capacité, muni vers le haut d’un systeme « Entrée/Sortie » (1);

- Deux gazometres de 250 mL constitués d’une éprouvette graduée munie d’un systeme
« Entrée/Sortie » du biogaz (4) ;

- Collecteurs de gaz : consistent en poches a air étanches de 2000 mL de capacité (5) ;
- Bain thermostate : Il assure le chauffage des deux digesteurs (3) ;
- Thermorégulateur : 1l régule et maintien la température stable a 40°C (2) ;

- Seringues : pour les préléevements et les ajouts (6).
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Figure 11.1 - Dispositif expérimental de la co-digestion anaérobie du lactoserum et la bouse de

vache en discontinu (Laboratoire Bioénergies-CDER).
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Les digesteurs sont hermétiqguement fermés pour assurer une anaérobiose totale, et éviter une

éventuelle fuite des gaz produits, ou introduction d’air (figure 11.1).

11.2.2 Dispositif expérimental a bioréacteur de5 L :

Le dispositif est constitué des principaux eléments a savoir :

- Un bioréacteur dans lequel se déroule la digestion anaérobie, ou les matieres organiques
fermentescibles sont soumises a I’action des bactéries. Ce bioréacteur consiste en une cuve
cylindrique de 5000 mL de capacité, muni vers le haut d’un systeme « Entrée/Sortie », pour les

prélévements et ajustements et la sortie du biogaz (1) ;

- Un serpentain pour la circulation de I’eau chaude (3) ;
- Une plaque d’agitation (4) ;
- Un gazometre de 1000 mL constitué d’une éprouvette graduée munie d’un systeme

« Entrée/Sortie » du biogaz (5) ;

- Collecteur de gaz : consiste en une poche a air étanche de 2000 mL de capacite (6) ;

- Thermorégulateur LAUDA : 1l consiste en un bain thermostat ; 1l assure le chauffage du

bioréacteur, régule et maintien la température stable & 40°C a I’intérieur du bioréacteur (2) ;

- Seringues : pour les prélevements et les ajouts (7) ;

Le digesteur est hermetiquement fermé pour assurer une anaérobiose totale, et éviter les

éventuelles fuites de gaz produits, ou introduction d’air (Figure 11.2).
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Figure 11.2 - Dispositif expérimental de la co-digestion anaérobie du lactosérum et la bouse de

vache en discontinu (Laboratoire Bioénergies-CDER).
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Ce montage expérimental a servi a la co-digestion anaérobie du lactosérum avec les bouses de

vache.

11.2.3 Dispositif expérimental a bioréacteur de 50 L :

Le dispositif expérimental est constitué des principaux éléments suivants :

- Un bioréacteur de 50 litres de capacité dans lequel se déroule la digestion anaérobie ou les
matieres organiques fermentescibles sont soumises a I’action des bactéries (1). Il est muni vers

le haut d’un systéme « Entrée » (2), et par le bas d’un robinet de préléevement et de vidange (3) ;
- Une résistance (4) ;

- Un systéme d’agitation (5) ;

- Un capteur de température (6) ;

- Un compteur a gaz de précision a tambour humide Ritter 0.5 L (7) ;

- Un analyseur de biogaz (Multitec 540 SEWERIN) (8) ;

- Un capteur de pH ;

- Une armoire électrique et un systeme d’acquisition des données a plein temps.

Le digesteur est hermetiquement fermeé pour assurer une anaérobiose totale, et éviter une

éventuelle fuite des gaz produits ou introduction d’air.

ﬁ@ 1: Double jacket reactor

2: Biomass inlet

3: Digestat outlet
4: Heat resistance

N 0
Box 5: Mixing system
@ ) .). '). .) ) .) .). control 6: Temperature senser
0)

7: Biogas counter
3: Biogas analyser
9: pH senser

!

Figure 11.3 - Dispositif expérimental de la co-digestion anaérobie du lactosérum et les boues de

STEP en discontinu (Laboratoire Bioénergies-CDER).
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Ce montage expérimental a servi a la co-digestion anaérobie du lactosérum avec les boues de
STEP.

11.3 Le protocole expérimental et fréquence d’analyses :

Nous retrouverons ci-dessous (figure 11.4), le protocole expérimental suivi pour toutes les co-
digestions anaérobies effectuées, notamment : les codigestions anaérobies du lactosérum avec les

bouses de vaches, et le lactosérum avec les boues de STEP.

Figure 11.4 - Protocole expérimental pour les co-digestions anaérobies du lactosérum avec les
bouses de vaches, et le lactosérum avec les boues de STEP.
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La mesure des parameétres physico-chimiques est nécessaire pour suivre le déroulement du
processus de fermentation. Dans le tableau I1.1 nous avons résumé les parameétres, la fréquence

du suivi, les appareils ainsi que les normes utilisees.

Tableau 11.1 - Paramétres, fréquence de suivi, appareils et normes de I’analyse.

Parameétre Fréquence de suivi Appareil Norme

pH 2 jours pH métre APHA, 1995
Redox 2 jours Multimétre APHA, 1995
TAC 3 jours Titrage volumétrique APHA, 1995
AGV 3 jours Titrage volumétrique APHA, 1995
DCO Au démarrage et a DCO meétre MA.315-DCO 1.0
TS la fin du traitement Etuve APHA, 1995
VS Four & moufle APHA, 1995
Biogaz 24h Gazometre -

CH4, CO2 24h Analyseur -

11.4 Les méthodes d’analyses :

11.4.1 Mesure du potentiel hydrogene (pH) :

Le pH et a été mesuré a I’aide d’un pH metre de type WTW InoLab pH Level 1 [Annexe 3]. La
mesure est effectuée selon les méthodes standards pour I’examen de I’eau naturelle et des eaux
usées norme APHA, 1995 [75]. Les mesures ont été effectuées sur les prélevements.

11.4.2. Détermination de I’alcalinité et de I’acidite volatile

Les mesures de I’alcalinité et des acides gras volatils sont déterminées selon la norme APHA,

1995 [75], dont le principe est le suivant :
- Principe :

Les AGV présents dans le surnageant sont séparés des MES par centrifugation. Le surnageant
est dosé par I’acide sulfurique (H2SO4) jusqu’a atteindre le pH de 4 : on détermine ainsi le Titre
Alcalimétriqgue Complet. On continue de verser I’acide jusqu’a pH 3,5 afin d’étre sOr que tous
les carbonates COs?" initialement présents soient transformés en H,CO3 par I’acide sulfurique.
Les HoCO3 formés sont ensuite eliminés par ebullition sous forme de CO> afin de ne pas interférer

avec le dosage suivant. On neutralise enfin les AGV par NaOH (jusqu’a pH 7). Les
centrifugations ont été effectuées au moyen d’une centrifugeuse de Type EBA21 Marque
HITTICH. La vitesse de centrifugation est de 5000 tr/mn pendant 10 minutes.
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- Protocole expérimental :

- Prélever 25 mL de digestat,

- 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 distillee,

- Centrifuger 10 min a 5000t/min,

- Recueillir le surnageant dans un bécher,

- Verser un volume V d’H>SO4 dans le surnageant jusqu'a pH 4,
- Continuer I’opération jusqu'a pH 3,5,

- Faire bouillir pendant 3 min,

- Verser sous agitation V2 mL de NaOH dans le bécher refroidi jusqu'a pH 4,
- Continuer jusqu'a pH 7 : soit V3 le volume final.

- Formles de calcul :

V'x0.1x1000 V
TAC = oT =7 enméq/L

el ) (V3 -V2) x0,1x1000 )
Acidité volatile = oT enméq/L

TAC =V x4x0,05 en%de CaCo03

Acidité volatile = (V3 —V2) x4 x 0,06 en% d'acidegras

Ou:
V : volume d’H>SO4 versé sur le surnageant ;
V2 : volume de NaOH versé jusqu’a pH 4 ;

V3 : volume de NaOH versé jusqu’a pH 7.
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11.4.3 Détermination des matiéres en suspension et matieres volatiles séches :

Les matieres séches est ce que I’on obtient lorsqu’on retire I’eau des digestats. Ce parameétre
renseigne sur la consistance des digestats. La détermination des matiéres volatiles seches permet
d’évaluer la quantité de matiere organique contenue et donc la biodégradabilité de ces digestats
et s’exprime en % des MS. Cela permet d’évaluer la stabilité des digestats résultant de la

fermentation.
- Principe :

Les différents eéchantillons sont centrifugeés et le culot repris dans de I’eau distillée. Pour la
détermination des MS, le culot est d’abord séché a 105°C. La matiére séche est ensuite calcinée
a 550°C, ce qui permet de déterminer les matiéres volatiles seches.

Les matiéres en suspension désignent I’ensemble des matiéres insolubles dans I’eau et les
matiéres volatiles en suspension sont utilisées pour déterminer la part de matiére organique
présente dans les MES permettant d’estimer la stabilité des boues, c’est a dire leur capacités a ne
pas fermenter. Pour la mesure des MES nous avons utilisé une étuve et pour les MVS un four a

moufle de Type Hearaus, équipé d’un logiciel pour programmer la température.

Les pesées ont été effectuées a I’aide d’une balance électronique de Marque KERN et Sohn

GmbH, avec une précision de 0,0001 mg.
- Protocole expérimental :

- Identifier et mettre les capsules 2h a 105°C,

- Sortir et mettre 15 min au dessiccateur les capsules puis les peser,
- Déposer un volume de boues,

- Peser la capsule pleine,

- Peser la capsule apres séjour a 105°C : on obtient la siccité,

- Peser la capsule apres séjour a 550°C : on obtient les MVS.

- Formules de calcul :

MS(%) = Mz~ MO 100
/7 M1 — MO
(M2 — M0) — (M3 — M0)
0, =
MVS(%) T x 100

Ou,

MO = masse de la capsule vide,
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M1 = masse de |"échantillon humide,
M2 = masse de |"échantillon sec,

M3 = masse de |"échantillon calciné.

11.4.4 Demande chimique en oxygene :

La demande chimique en oxygene (DCO) est la mesure de la quantité d’oxygeéne requise pour
oxyder la matiére organigue et inorganique oxydable contenue dans un échantillon. Ce parametre
donne une estimation de la quantité de polluants présents dans un effluent industriel. La
détermination de la DCO est effectuée dans un bloc chauffant selon la méthode de reflux en
systeme fermé suivi d’un dosage par colorimétrie selon la norme MA. 315 - DCO 1.0 [94].

- Principe et théorie
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'oxygéne par I'échantillon provogue un changement de couleur
dont I'absorbance est proportionnelle a la quantité de bichromate de potassium réduit et se
mesure en eéquivalent d'oxygene.

- Prélevement et conservation
Un échantillon représentatif est prélevé dans un contenant de plastique ou de verre. L'échantillon
est acidifié a pH < 2 a I'aide d'une solution de H2SO4 9N. Pour la DCO dissoute, I’échantillon
doit étre filtré avant de I’acidifier. Conserver les échantillons & 4 °C. Le délai de conservation

entre le prélevement et I'analyse ne doit pas exceder 28 jours.

- Appareillage
o Spectrophotometre
o Bloc chauffant a une température de 150 °C £ 2 °C
+ Eprouvettes 16 x 125 mm en verre munies de bouchons avec joint de téflon
o Burette automatique
o Pipette automatique

o Agitateur Vortex

- Réactifs et étalons
o Acide sulfurique, H2SO4 (CAS no 7664-93-9 )
o Bichromate de potassium, K2Cr.O7 (CAS no 7778-50-9)
o Sulfate mercurique, HgSO4 (CAS no7783-35-9)
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o Sulfate d'argent, Ag2SO4 (CAS n010294-26-5)
o Biphthalate de potassium, KHCgH404 (CAS no877-24-7)

% Solution de digestion pour la méthode a haut niveau :
Dissoudre 10,2 g de K2Cr207, préalablement séché a 105 °C pendant 2 heures, dans environ
500 mL deau. Ajouter doucement 167 ml de H.SOset 33,3 g de HgSOa4. 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>SO4 dans une bouteille de 4,25 kg de H2SO4 (2,5 L). Laisser reposer 1 a
2 jours afin que 1I’Ag.SO4 soit completement dissous. La solution peut également étre
préparée dans une quantité moindre d'acide sulfurique. Cependant, la quantité d’Ag.SOa
ajoutée doit représenter 5,5 g d’Ag2SO4 par kg d'acide sulfurique.
Inverser la bouteille 3 fois avant la premiére utilisation, afin de s’assurer que la concentration
de sulfate d’argent soit la méme dans toute la bouteille. Verser 23,4 g d’Ag2SO4 dans une
bouteille de 4,25 kg de H2SO4 (2,5 L). Laisser reposer 1 a 2 jours afin que I’Ag2SOs soit
completement dissous. La solution peut également étre préparée dans une quantité moindre
d'acide sulfurique. Cependant, la quantité d’Ag2S04 ajoutée doit représenter 5,5 g d’Ag2S04
par kg d'acide sulfurique. Inverser la bouteille 3 fois avant la premiére utilisation, afin de
s’assurer que la concentration de sulfate d’argent soit la méme dans toute la bouteille.
La solution doit étre conservee a I'obscurite.

+«¢+ Solution d’acide sulfurique 9 N
Diluer 250 ml de H.SO4 dans environ 600 ml d’eau. Laisser refroidir et compléter a 1000
ml avec de I’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 O3 :
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 H2SO4
9N et compléter au trait de jauge avec de l'eau.

- Protocole d’analyse :

¢ Prélever a l'aide d'une pipette 2,5 ml d'échantillon et I'introduire dans une éprouvette,
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¢  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.

- Dosage :
% Méthode a haut niveau :
» Ajuster la longueur d'onde du spectrophotometre a 600 nm. Essuyer
I'extérieur des éprouvettes avant de faire les lectures de transmittance.
o Ajuster le 100 % de transmittance avec la solution témoin. Tourner le tube de facon a

obtenir la transmittance maximale.

o Noter la lecture de la transmittance des solutions étalons et des échantillons. Tourner
le tube de facon a obtenir la transmittance maximale.

- Calcul et expression des résultats

Une courbe d'étalonnage a été tracée a partir des mesures d'absorbance et de la concentration

des solutions étalons [Annexe 3].
11.4.5 Mesure de la quantité de biogaz :

La mesure du volume journalier du biogaz produit a été effectuée a travers un gazometre, suivant
la méthode de déplacement du liquide. Pour les digesteurs a 2 et 5 L ; nous avons utilisé une
éprouvette graduée remplie d’eau. Le biogaz pénétre dans I’éprouvette et par différence de
pression I’eau se déplace, et se déverse dans un bécher (figure 11.1 et 11.2). Le volume d’eau
mesuré, correspond au volume du biogaz produit. Mais pour ce qui est du digesteur de 50 L, un

gazometre type Ritter 0.5 L [Annexe 4].

11.4.6 Mesure du méthane et du gaz carbonique dans le biogaz :

L’analyse du biogaz produit a éte effectuée par un appareil de Type Multitec 540 Marque :
SEWERIN [Annexe 4]. Des quantités de biogaz ont été injecté en continu dans I’appareil de
mesure, ensuite les valeurs de CHs et CO2 commencent a augmenter graduellement jusqu’a

atteindre des valeurs stables. Les taux de CH4 et CO2 sont affichés en % [Annexe 4].
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I11. Résultats et discussion :

I11.1 Co-digestion anaérobie mésophile du lactosérum et les bouses de vache

avec et sans ajustement chimique du milieu réactionnel :

Dans cette partie de I’étude expérimentale, nous avons effectué deux co-digestions anaérobies du
lactosérum avec les bouses de vache avec un ratio de 50 :50, réalisée en mésophile a 40°C et en
anaérobiose, dans un bioréacteur anaérobie de 5 litres alimenté en batch. Nous avons mélangé .
Les deux co-digestions ont été suivies pendant 24 jours, I’une sans ajustement chimique du milieu
réactionnel ; la seconde avec ajustement chimique par ajout de CaCOs.

Plusieurs paramétres ont été suivis et contréler dans le but de surveiller la stabilité du processus.

I11.1.1 Co-digestion anaérobie mésophile du lactosérum et les bouses de vache sans
ajustement chimique du milieu réactionnel :

111.1.1.1 Contro6le du potentiel hydrogene (pH) :

Les prises de mesure du pH ont été effectuées durant toute la période de la co-digestion.

L’ensemble des points de mesure donne la représentation graphique suivante (figure 111.1).

pH
o = N w SN (&3] (o)) ~

1 3 5 7 9 11 13 15 17 19 21 23 25

Temps (jours)

Figure 111.1 - Evolution du pH durant la co-digestion anaérobie du lactosérum et bouses sans

ajustement du pH.

Le pH au lancement de la digestion était a 6.58, mais on remarque qu’il a, tout de suite, chuté a
4 a partir du deuxieme jour seulement. Cette chute pourrait s’expliquer par la fermentation

lactique du lactosérum, en effet, la fermentation du lactosérum par les bactéries lactiques entraine
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une production d’acide lactique et donc une baisse notable du pH. Ghaly et al. [9] ont rapporté
un pH de 3.3 en phase acide dans une méme expérience sans contréle du pH.

On remarque, dans les jours qui suivent, qu’aprés cette chute brutale du pH, ce dernier

commencait & augmenter lentement jusqu’a avoisinant un pH de 5 au 24°™ jour de digestion.

111.1.1.2 Suivi du potentiel d’oxydo-réduction :

La variation du potentiel d’oxydo-réduction en fonction du temps est représentée dans la figure
I11.2. Les processus microbiens s’accompagnent toujours de réactions d’oxydo-réduction. C’est
de ce type de réaction que les microorganismes tirent I’énergie chimique dont ils ont besoin pour

leur maintenance et leur croissance.

180 -
160 -
140 A
120 A
100 ~
80 A
60 -
40 A
20 A

O T T T T T T T 1
1 4 7 10 13 16 19 22 25

Temps (jour)
Figure 111.2 - Variation du potentiel d'oxydo-réduction durant la co-digestion anaérobie du

Potentiel Redox (mV)

lactosérum et bouses sans ajustement du pH.

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 elevés
(<50 mV a 0 mV). Il importe, pour favoriser I’activité des bactéries méthanogenes, d’assurer
un potentiel redox favorable en tout point du digesteur ; Pour ce faire, on limite au minimum
I’apport de substances oxydantes tels les nitrates, les nitrites et evidemment I’oxygene [77]. Dans
notre cas, on mesure des potentiels redox nettement plus (entre 100 et 160 mV), cela peut étre di

a la présence de nitrates dans les bouses de vache.
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111.1.1.3 Evolution de I’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 alcalimétrique complet exprime une production conséquente d’acide

soulignant ainsi un déséquilibre entre la phase acidogene et la phase méthanogeéne.

Pour assurer un fonctionnement optimal de la co-digestion, il est recommandé que I’alcalinité
soit comprise entre 1000 et 3000 mg/l de CaCOz3 [26] ; sous ce niveau, une action corrective doit

étre engagée.

TAC (mg de CaCOg4/L)

O — T T T T T T T T T T 1
1 3 5 7 9 11 13 15 17 19 21 23 25
Temps (jours)

Figure 111.3 - Evolution de I’alcalinité durant la co-digestion anaérobie du lactosérum et

bouses sans ajustement du pH.

D’apres la figure 111.3, qui représente I’évolution de I’alcalinité dans le digesteur en fonction du
temps, le titre alcalimétrique complet était nul pendant les premiers jours de digestion, ce qui

concorde trés bien avec les faibles valeurs du pH.

Avec I’accroissement du pH, on remarque bien que I’alcalinité augmentait dans le digesteur et
variait entre 1000 et 3200 mg de CaCOsl/L.

111.1.1.4 Evolution des acides gras volatils :

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 acidogene et methanogeéne résulte en une accumulation d’acides. La

variation de la concentration des AGV dans le milieu affecte directement I’alcalinité et le pH du
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milieu. La figure 111.4 montre I’évolution de la concentration des AGV en fonction du temps de
digestion. A travers cette courbe, on remarque qu’au cours de la digestion, il y a une forte
production des AGV et cela dés le 2™ jour. Au-dela du 2°™ jour, 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 [78].

6000

AGV (mg d'AGVIL)
3
8

0 T T T T T T T T T T T 1
1 3 5 7 9 11 13 15 17 19 21 23 25
Temps (jours)
Figure 111.4 - Evolution des AGV durant la co-digestion anaérobie du lactosérum et bouses

sans ajustement du pH.

La figure I11.5 illustre la relation qui pourrait exister entre le pH et la concentration des AGV

dans le milieu au cours de la digestion anaérobie, ou on peut noter une allure inversée.

7 - 6000
6 .
L 5000
5 T ~~
. - 4000 5,
I E
3 1 L 3000 &
<
2 1 pH
L 2000
L AGV
0 Y T T T T T T T 1000

1 4 7 10 13 16 19 22 25
Temps (jour)

Figure 111.5 - Comparaison entre les AGV et le pH durant la co-digestion anaérobie du

lactosérum et bouses sans ajustement du pH.
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Durant les premiers jours, on remarque que I’augmentation des acides gras volatils correspond a
une forte diminution du pH : il s’agit de la phase hydrolyse-acidogénése. Celle-ci est suivie d’une
augmentation du pH et d’une légére diminution des AGV. Cette diminution pourrait étre due a

leur consommation par les bactéries acétogenes.

A partir du dix-septiéme jour de la digestion, on remarque une forte augmentation des AGV dans
le milieu pour atteindre un maximum de 5640 mg/L au 24°™ jour, ce qui indique un
dysfonctionnement de la digestion que nous pouvons confirmer par I’arrét de la production de
biogaz. Une accumulation d'AGV jusqu'a 3700 mg/L a été observée dans des réacteurs
acidogenes par Bertin et al. [16]. Chen, et al on également observé une acidification, due a
I'accumulation d'AGV, ayant provoqué l'inhibition de l'activité méthanogéne couplée a
I’accumulation d'hydrogéne dans le biogaz.

111.1.1.5 Suivi et abattement de la DCO :

Le suivi de la demande chimique en oxygéne au cours du temps est illustré par la Figure I11.6.
De cet histogramme, il est mis en évidence que la concentration de la DCO a I’entrée du digesteur
est de 35 319 mg d’O2/L.

40000 +
35000 -
30000 -
25000 -
20000 -

15000 -

DCO (mg d'O,L)

10000 -

5000 -

0 i
1 2 3 6 8 10 13 15 17 21 24
Temps (jours)

Figure 111.6 - Abattement de la DCO au cous de la co-digestion anaérobie du lactosérum et

bouses sans ajustement du pH.

On remarque par la suite une diminution considérable de la DCO des le deuxiéme jour de

digestion ou elle a atteint une valeur de 22 000 mg d’O2/L, puis, une stabilisation autour d’une
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valeur moyenne de 17 000 mg d’O>/L. A la fin de cette expérience, on note un abattement de la
DCO de I’ordre de 50%, ce qui montre une diminution considérable de la matiére organique
présente au lancement de la digestion. D’apres Bertin et al. [16], I'élimination moyenne de la
DCO au cours des étapes acidogenes dans deux réacteurs a deux étages s'est avérée étre d'environ

30 %. Et d’autre part, une réduction de DCO égale a 62 % a été obtenue par Comino et al. [15].

111.1.1.6 Production et composition du biogaz :

Nous entreprenons ici de suivre la production de biogaz sur un digesteur anaérobie contenant le
lactosérum et les bouses de vache, en mésophile et sans ajustement chimique du milieu
réactionnel. Les figures I11.7 et 111.8 représentent respectivement la production journaliere de
biogaz et la cinétique de production cumulée. La quantité de biogaz produite au cours de cette

experimentation est de 5700 mL (figure 111.7).
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Figure 111.7 - Production journaliere du biogaz durant la co-digestion anaérobie du lactosérum

et bouses sans ajustement du pH.
D’apres la figure 111.7, on constate une production croissante de biogaz du premier au dixieme
jour de digestion, avec des pics de production au septieme et neuviéme jour, de 1.1L et 0.9L,
respectivement, produisant au total 5.7 L de biogaz pour un volume initial en lactosérum de 3L,
ce qui coincide parfaitement avec la diminution des AGV dans les mémes jours (figure 111.4).
Aprés 10 jours de digestion anaérobie, on apercoit que la production journaliére de biogaz a
baissé et y restée ainsi jusqu’a la fin de la co-digestion, produisant moins de 500 mL/jour. Ghaly
et al. ont également enregistré de faibles productions journaliéres en biogaz, pour une méme

experience sans contréle du pH, entre 8.1 et 9 L/j pour un volume initial en lactosérum de 25L
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[9]. Cependant, I’analyse du gaz obtenue ne donnait que de faibles taux de méthane : 7.9, 2.1 et

4.6 % (tableau 111.1). Par conséquent, le biogaz recueillis est tres pauvre en méthane.
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Figure 111.8 - Production cumulée du biogaz durant la co-digestion anaérobie du lactosérum et

bouses sans ajustement du pH.

Les faibles proportions de méthane obtenues refléteraient un dysfonctionnement de la phase
méthanogeneése. Il s’agit ici de la flore microbienne, qui transforme les produits de I’acétogénese
en méthane, qui serait inhibée par I’acidité du milieu. Quant a I’arrét du processus de production
de biogaz, il pourrait s’expliquer par I’inhibition des bactéries acétogenes [9].

Tableau I11.1- Composition de biogaz durant la co-digestion anérobie du lactosérum avec les

bouses de vache sans ajustement du pH.

Jour de I’analyse Volume du biogaz analysé CHa4 (%) CO2 (%)
(mL)
6 1600 7.9 34
8 1860 2.1 78
10 1550 4.6 72

I11.1.2 Co-digestion anaérobie mésophile du lactosérum et les bouses de vache avec

ajustement chimique du milieu réactionnel :

Dans cette second partie de I’étude, on a réalisé une co-digestion du lactosérum et les bouses de
vache avec des caractéristiques des substrats et des conditions opératoires similaires & la premiere
co-digestion, mais en effectuant, cette fois ci, quelques ajustements du pH du milieu réactionnel,

avec du CaCOg. La co-digestion a été lancée et suivie pendant 24 jours également.
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111.1.2.1 Controdle du potentiel hydrogene (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 111.9 illustre I’évolution du pH durant la seconde co-digestion avec les différents
ajustements apportes.
']
6,5
6
55 - y o Y o
Ts
45
4&\
3,5
3 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
1 3 5 7 9 Telr%]psl(:jgou%? 17 19 21 23

Figure 111.9 - Evolution du pH durant la co-digestion anaérobie du lactosérum et bouses avec

ajustement du pH.

Au lancement du digesteur, le pH était a 6.5, et comme dans la précédente digestion, il a connu
une diminution a 4.2 des le deuxieme jour. Or, cette fois, un ajustement du pH a été effectué avec
I’ajout de 180 mL de carbonate de sodium, ce qui a remonté 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’acidogénese. De ce fait, d’autres
ajustements ont été effectués lors du 11°™ et du 16°™ jour de digestion, & des pH de 5.9 et 5.93
respectivement par ajout de 25 mL de carbonate de sodium. Un auto-ajustement du pH a été
remarqué par la suite, qui pourrait étre da & la consommation des acides formés par les bactéries
acetogenes. Cette phase correspond a I’alcalinisation du milieu et la stabilisation du pH. Comme
rapporté par Comino et al. [15], avec un pH de 6.9 ; Bertin et al. [16], avec un pH de 6.7; Rico et
al. [6], avec des pH de 6.6 et 6.8 dans des conditions similaires, et bien d’autres auteurs [79],
[80].

111.1.2.2 Suivi du potentiel d’oxydo-réduction :

La variation du potentiel d’oxydo-réduction est représentée dans la figure 111.10. Malgré le fait
gu’on mesure des potentiels redox élevés, de 18 mV a 50 mV. Ces derniers restent, relativement,
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bas par rapport a la méme digestion effectuée sans ajustement de pH. D’autre part, on constate,
que chaque diminution du pH correspondait a une augmentation de la valeur du potentiel redox,
notamment au 2™ jour ol le potentiel était de 90 mV. D’ailleurs, on note bien qu’aprés
ajustement du pH, au 2°™, 11°™ et 16°™ jours de digestion, le potentiel se redressait, et prenait

des valeurs entre 50 et 60 mV.
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Figure 111.10 - Evolution du potentiel redox durant la co-digestion anaérobie du lactosérum et

bouses avec ajustement du pH.
111.1.2.3 Evolution de I’alcalinité :

Lafigure 111.11 représente I’évolution de I’alcalinité en comparaison avec celle du pH du milieu

durant la seconde co-digestion.
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Figure 111.11 - Evolution du TAC durant la co-digestion anaérobie du lactosérum et bouses

avec ajustement du pH.
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D’aprés cette figure, on remarque une analogie entre les deux courbes. En effet, le titre
alcalimétrique complet est de 1500 mg de CaCOs/L au lancement du digesteur. Et aprés
ajustement du pH, on met en évidence un saut de I’alcalinité a 6000 mg de CaCOz/L, étant donné
qu’on a ajouté prées de 180 mL de CaxCOs /L le deuxiéme jour de digestion. Ces valeurs sont
relativement élevees 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 CaCO3z /L [26].
Cependant, I’alcalinité peut étre perturbée par les ajouts de carbonate de sodium lors des

ajustements, ce qui explique les grandes valeurs du TAC.

111.1.2.4 Evolution des AGV :

Le profil de I’étude de la concentration des acides gras volatils au cours du temps est donné dans
la figure 111.12. 1l ressort de cette courbe que I’évolution des AGV peut étre scindée en trois

principales phases :
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Figure 111.12 - Evolution des AGV durant la co-digestion anaérobie du lactosérum et bouses

avec ajustement du pH.

> Phase 1: elle est observée des le lancement de la digestion jusqu’au quatrieme 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. Ce qui pourrait étre dd a la
consommation des acides par les bactéries acétogenes; c’est la phase acétogénése.

> Phase 3 : cette phase est marquée par une stabilisation de la concentration des AGV jusqu’au

16°™ jour, interprétée par la production de biogaz (figure 111.15).
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Par la suite, on remarque 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.

111.1.2.5 Suivi et abattement de la DCO :

Il vient & I’évidence que la concentration de la DCO a I’entrée du digesteur est de 35 182 mg
d’O2/L, tout comme la précédente digestion du lactosérum avec les bouses sans ajustement du
pH. D’apreés I’allure de la courbe, figure 111.13 , représentant la variation de la DCO en fonction
du temps de digestion, on remarque une diminution considérable de la DCO deés le deuxiéme jour
de digestion. Ceci est, éventuellement, d0 a la fermentation rapide du lactosérum et a la
dégradation de la matiére organique, comme a été rapporté par Ghaly et al. [9], et Rico et al. [6].
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Figure 111.13 - Abattement de la DCO durant la co-digestion anaérobie du lactosérum et

bouses avec ajustement du pH.

Aprés le troisiéme jour de digestion, on note un ralentissement dans la dégradation de la
substance organique correspondant ainsi au commencement de la production de biogaz (figure
111.15). A la fin de cette expérience, on reléve un abattement de la DCO de I’ordre de 44 %.

111.1.2.6 Production et composition du biogaz :

Nous entreprenons ici de suivre la production de biogaz sur un digesteur anaérobie contenant le
lactosérum et les bouses de vache, en mésophile et avec ajustement chimique du milieu
réactionnel. La quantité de biogaz produite au cours de cette expérimentation est de 11 350 mL.
Les figures 111.14 et 111.15 représentent respectivement la production journaliére de biogaz et la
cinétique de production cumulée.
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Figure 111.14 - Production journaliére de biogaz durant la co-digestion anaérobie du lactosérum

et bouses avec ajustement du pH.
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Figure 111.15 - Production cumulée de biogaz durant la co-digestion anaérobie du lactosérum

et bouses avec ajustement du pH.

Comme pour la précédente digestion, la production de biogaz, dans les trois premiers jours, est
tres importante, on a noté pres de 4 litres de biogaz, ceci est di a la pré-fermentation spontanee
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 (tableau 111.2). Dans les jours qui suivent, nous remarguons une production,
plus ou moins, constante (figure 111.15), jusqu’au 13°™ jour de digestion, ol nous avons noté

des pics de production de biogaz au 8™ et 11™ jour. Aprés cela, une diminution considérable a
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été observée car la production journaliére de biogaz n’était que de 200 mL, produisant ainsi moins
de 2 litres en 10 jours.

On précise que la composition du biogaz ; proportions en CHs et en CO>; a été analysée sur des
sorties cumulées de biogaz, dans un sac de récupération de biogaz d’une capacité maximale de 2
L (tableau I111.2).

Tableau I11.2 - Composition du biogaz produit lors de la co-digestion anaérobie du lactosérum

avec les bouses de vache avec ajustement du pH.

Jour de VVolume du biogaz Composition en Composition en
I’analyse Analyseé CHs CO2
(mL) (%) (%)
2 2000 3.3 80.0
3 1750 11.1 75.0
7 2000 29.7 63.0
9 1430 48.0 47.0
11 1060 53.9 37.0
14 1480 51.3 20.0
24 1475 45.0 28.0

On note un pic de production de méthane dans le sac analysé le 11°™jour. En effet, la composition
en CHa était prés de 54%, et une composition en CO, de 37%, les 9% restants constituent d’autres
gaz qui ne sont pas identifiables par I’appareil. Aprés cela, nous remarguons 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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111.2 Co-digestion anaérobie mésophile du lactosérum et les bouses de vache
a7%et9%de TS :

La production de gaz dans le digesteur peut étre fonction du type et de la quantité de co-
substrats ajoutés. L’objectif de ce travail est de voir I’effet de la dilution ou de la charge
organique sur la digestion anaérobie. Pour cela le présent chapitre, porte d’abord sur la
caractérisation physico-chimique des substrat et inoculum utilisés a savoir le lactosérum
(L), la bouse de vache (B), le mélange (L+B) a (9% de TS), et le mélange dilué (L+B+E) a
(7% de TS). La deuxiéme partie est consacrée au suivi des digesteurs D1 et D2, contenant 9
% et 7% de TS, respectivement. Les parametres étudiés sont: le pH, le potentiel redox,
I’alcalinité et I’acidité volatile. La derniere partie est réservée a la production quantitative
et qualitative du biogaz (production cumulée et analyse en méthane).

111.2.1 Caractérisation physico-chimique du lactosérum et de la bouse de vache :

Avant d’entreprendre les co-digestions anaérobies, nous avons effectué une caractérisation

physico-chimique des rejets utilisés, afin de mettre en évidence I’intérét de la co-digestion.

Tableau 111.3 - Caractéristiques physico-chimiques du lactosérum et la bouse de vache.

Lactosérum | Bouse de vache
pH 6.4 8.1
DCO (g d’O2/L) 134 17.4
Eh (mV) 23.1 -69.1
AGV (g /L) 37 11
TAC (mg/L) 0 1040
TS (%) 7 16
VS (%) 98,3 86,7

D’apres le tableau 111.3, on constate que le lactosérum est de nature acide avec un pH de 6.4
et d’alcalinité nulle. Alors que la bouse de vache présente un pH basique (8.1) et une alcalinité
tres élevée. La méthanisation se faisant a des pH voisins de la neutralité d’ou I’intérét de les co-
digérer. De plus, la bouse de vache est utilisee comme inoculum, de par sa richesse en flore
bactérienne. Plusieurs auteurs [6], [9], [15], [16] ont travaillé sur des lactosérums de pH acides
allantde 3a6.5. De plus, le lactosérum contient une charge organique trés élevée, représentée
par une DCO de 134 g d’O./L. Ces mémes auteurs [6], [9], [15], [16] ont travaillé sur des

lactosérums de DCO variant de 57.5 a 74.7 g d’O/L. D’une autre part, notre lactosérum
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présente un taux de VS tres élevé (98.3 %). Ce qui fait de lui un substrat trés riche, susceptible
de donner un trés bon potentiel méthanogéne. D’apres Escalente et al. [7], le taux de VS varie
de 40 & 65 g/kg et la DCO varie entre 65 et 140 g d’O/L. En termes de teneur en AGV dans le
lactosérum, nous avons obtenu 37 g/L d’AGV. Des concentrations similaires de 8 a 10 g/L ont
été rapportées dans la littérature [7]. La teneur en AGV a confirmé que le lactosérum est un
substrat avec une capacité élevée a produire du méthane, mais avec un manque notoire
d'alcalinité (0 mg/L) qui peut entrainer des problémes d'acidification pendant le processus de

digestion anaérobie [81].

111.2.2 Co-digestion anaérobie du lactosérum avec la bouse de vache et suivi des principaux

parametres :

Cette partie concerne I’étude des deux co-digestions du lactosérum avec la bouse de vache avec
et sans dilution. Dans le premier réacteur contenant du lactosérum, avec la bouse de vache, le
taux de solides (TS) obtenu est de 9%. Dans le deuxiéme réacteur contenant du lactosérum,
de la bouse de vache, plus de I’eau, le TS est de 7%. Les deux co-digestions en batch ont été
lancées dans les mémes conditions : a une température de 40°C (digestion mésophile) et en
anaerobiose, dans deux digesteurs identiques de 2 L.

111.2.3. Caractérisation physico-chimique des substrats

Les caractéristiques physico-chimiques des deux substrats a I’entrée des digesteurs sont

données dans le tableau I11.4.

Tableau I11.4 - Caractéristiques physico-chimiques des substrats a I’entrée des digesteurs avec

9% de TS et 7% de TS.
D1 (9% de TS) | D2 (7% de TS)
pH 6.9 7
DCO (g d’O2/L) 88 66.4
Eh (mV) ‘1.8 8.7
AGV (g/L) 30 10
TAC (mg /L) 1600 1400
TS (%) 9 7
MVS (%) 873 87.1
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111.2.4 Suivi des paramétres physico-chimiques dans les digesteurs D1 et D2 :

Afin de mieux contr6ler le fonctionnement des deux digesteurs, nous avons suivi quelques
parametres tels que : le pH, le potentiel d’oxydo-réduction (Eh), I’alcalinité, et la concentration

en acides gras volatils.

111.2.4.1. Suivi du pH et du potentiel redox (Eh)

e DIGESTEUR D1

La figure 111.16 montre I’évolution du pH et du potentiel redox en fonction du temps de digestion
durant toute la période du suivi (100 jours) dans le digesteur D1. Le pH est le principal parameétre
de controle du processus de méthanisation. Au démarrage, le pH du digesteur D1 pointait a 6.9 et
le potentiel redox (Eh) a -1.8 mV. Au bout de 7 jours de digestion, le pH chute jusqu’a 3.9 et le
potentiel Eh s’éleve jusqu’a 162 mV. Il s’agit de la phase d’hydrolyse et acidogenése. Le pH acide
influe négativement sur la méthanisation. Pour éviter I’inhibition acide des bactéries acétogenes
et méthanogenes, on préfere en général travailler, a des pH compris entre 7.5 et 8.0. Afin de
corriger le pH, nous avons effectué un ajustement du pH par le carbonate de sodium. Aprés
ajustement, nous remarquons une augmentation de la valeur du pH jusqu’a 7.4 au 14éme jour et
une diminution du potentiel jusqu’a -28.8 mV. Ces valeurs correspondent parfaitement a celles
donnees par la littérature ; car selon Moletta et al. [26], le pH optimum pour une bonne digestion

anaérobie se situe entre 6.5 et 8.5.
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Figure 111.16 - Evolution du potentiel redox et pH dans le digesteur D1 a 9% de TS.
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Pour ce qui est du potentiel Eh ; d’apres la littérature dans un digesteur en pleine activité, on
mesure des potentiels redox de =50 mV a 0 mV [77]. Pour favoriser I’activité des bactéries
méthanogenes, il est important, d’assurer un potentiel redox et un pH favorables en tout point du

digesteur, et ceci par des ajustements de pH réguliers.

o DIGESTEUR D2

La figure 111.17 montre I’évolution du pH et du potentiel redox en fonction du temps de digestion
durant toute la période du suivi (100 jours) dans le digesteur D2. On constate une évolution
contrastée entre le pH et le potentiel redox. Au démarrage de I’étude, le pH du digesteur D2 pointé
47.03 et le potentiel En &-8.7 mV. Il est a relever qu’au bout du 4™ jour le pH chute jusqu’a 4.17
et le potentiel Eh s’éleve jusqu’a 154.9 mV. Aprés ajustement avec le carbonate de sodium, on
remarque une augmentation de la valeur du pH jusqu’a 6.8 et une diminution du potentiel a -15.6
mV au bout du 35°™ jour. Au vu des résultats obtenus sur les deux digesteurs, on peut conclure
que le digesteur D2 (7% de TS) est en meilleur fonctionnement par rapport au premier digesteur
D1 (9% de TS). Il fonctionne dans ses conditions optimales grace a I’ajout de I’eau.
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Figure 111.17 - Evolution de potentiel redox et pH dans le digesteur D2 a 7% de TS :

111.2.4.2 Suivi des acides gras volatils (AGV) :

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
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d’acidification du milieu se situe au niveau de leur accumulation dans le digesteur.

= DIGESTEURSDI1ET D2

La figure 111.18 montre I’évolution de la concentration des acides gras volatils (exprimée en
g/L) en fonction du temps de digestion dans les deux digesteurs. Il ressort de cette courbe que

I’évolution des AGV dans le digesteur D1, peut étre scindée en deux phases :

Phase 1 : Elle est observée durant les 11 premiers jours de digestion, ou I’on note une forte
production des AGV passant de 30 mg/L au 1° jour jusqu’a 580 mg/L au 11°™ jour. Cette

phase correspond vraisemblablement a la phase d’hydrolyse et d’acidogenese.

Phase 2 : Durant cette phase, les valeurs des AGV sont restées trop élevées, autour de 580 et
630 avec un maximum de 770 mg/L. Cette accumulation des AGV a due ralentir I’activité des
bactéries acétogenes, ce qui se traduit par le ralentissement de la production de biogaz et de
CHqy (figure 111.23) selon P. Delfosse [78].
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Figure 111.18 - Evolution des AGV dans les digesteurs D1 (9% de TS) et D2 (7% de TS).
Alors que I’évolution des AGV dans le digesteur D2, peut étre partagée en trois phases :

Phase 1 : Elle est observée durant les 21 premiers jours depuis le lancement de la digestion, ou
on note une forte production des AGV passant de 90 mg/L au 1°" jour jusqu’a 720 mg/L au

21°™ jour avec un maximum de 980 mg/L.
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Cette phase correspond a la phase d’hydrolyse et acidogenese.

Phase 2 : Cette phase commence du 25 jour au 42°™ jour ol on note une stabilisation des
concentrations en AGV autour de 480 et 450 mg/L. Contrairement au digesteur D1, il n’y a pas
d’accumulation des AGV car ces derniers ont été converti en acétates, c’est la phase

d’acetogenese.

Phase 3 : Dés le 42°™ jour, on note une diminution des concentrations en AGV de 450 jusqu’a
180 g/L. Cette phase correspond au debut de la production en méthane (figure 111.24). C’est la
phase de méthanogeneése.

111.2.4.3 Profil de I’alcalinite (TAC) :

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

1000 mg de CaCOa/L d’alcalinité dans un réacteur qui fonctionne bien [27].

= DIGESTEURD1

D’apres la figure 111.19 , qui représente I’évolution de I’alcalinité dans le digesteur D1 en
fonction du temps, le titre alcalimétrique complet était de 1 600 mg de CaCOs /L le premier jour
du lancement de la digestion. Avec la diminution du pH jusqu’a 3.99, I’alcalinité a baissé jusqu’a
631 mg de CaCOs /L. Cependant, pour assurer un fonctionnement optimal de la digestion, il est
recommandé que I’alcalinité soit comprise entre 1 000 et 3 000 mg/L de CaCOs [26], sous ce

niveau, une action corrective doit étre engagée, d’ou I’intérét des ajustements.

Aprés ajustement et augmentation du pH, nous voyons bien que I’alcalinité a augmenté aussi
jusqu’a atteindre les 12 700 mg de CaCOs/L au 14°™ jour. Ce qui risque d’inhiber le processus
de digestion anaérobie. Car, d’apres Grady et al., et Ghaly et al., I’utilisation d’une base pour
I’ajustement du pH peut entrainer des effets toxiques qui inhibent les micro-organismes, si la

concentration est supérieure a 8 000 mg de CaCOs/L [82], [9].
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Figure 111.19 - Evolution des TAC et pH dans le digesteur D1 a 9% de TS.

= DIGESTEUR D2

D’apres la figure 111.20, qui illustre I’évolution de I’alcalinité du deuxiéme digesteur en fonction

du temps, le titre alcalimétrique complet est de 1 400 mg de CaCOs /L au démarrage. Apres
ajustement, on apercoit un saut de valeur jusqu’a 9 100 mg de CaCOs /L. L’alcalinité peut étre
perturbée par les ajouts des carbonates de sodium lors des ajustements, ce qui explique ces
grandes valeurs. Avec I’avancement de la digestion anaérobie, les valeurs de I’alcalinité tendent

a se stabiliser vers des valeurs inférieures a 8 000 mg de CaCOs /L.
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Figure 111.20 - Evolution des TAC et pH dans le digesteur D2 a 7% de TS.
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111.2.5 Analyse quantitative du biogaz :
111.2.5.1 Production journaliére du biogaz :

La figure 111.21, représente les volumes journaliers du biogaz produit par les digesteurs D1
(9% de TS) et D2 (7% de TS) durant les 100 jours de digestion anaérobie.
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Figure 111.21 - Evolution du volume de biogaz produit par les digesteurs D1 (9% de TS) et D2
(7% de TS).

Pour ce qui est du premier digesteur (9% de TS), on a observé une production de biogaz
quotidienne relativement faible (entre 0.10-0.38 L). Durant cette période qui comptabilise une
durée de 12 jours, la production du biogaz cumulée est de 1.78 L seulement. Cette faible
production est expliquée par la phase de départ, qui correspond au démarrage de la croissance
des bactéries fermentatives [72], [83]. Pour I’intervalle de temps de [12-25 jours], on a constaté
une légére augmentation du volume de biogaz produit quotidiennement qui passe de 0.12 a
0.64 L. Au cours de cette periode, qui a duré 13 jours, on a noté une production totale
(cumulée) de 3.63 L. Dans le dernier intervalle de temps [25-100 jours], on a remarqué une
diminution du volume de biogaz journalier, qui passe 0.64 de 0.10 L. Durant cette phase, le
volume cumulé était de 3.83 L de biogaz. Au final, la digestion anaérobie, qui a duré 100 jours,

a conduit a une production de biogaz totale de 9.13 L seulement.

Pour ce qui est du deuxiéme digesteur (7% de TS), on a observé dans I’intervalle de temps de

[0-38 jours], une production de biogaz quotidienne assez importante par rapport au premier
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digesteur qui varie (entre 0.60-0.50 L). Durant cette période qui comptabilise une durée de 38
jours, la production du biogaz cumulée était de 8.11 L. C’est la phase de démarrage qui
correspond a la croissance des bactéries fermentatives [72]. En outre durant cette période se
déroulent les phases d’hydrolyse, et d’acidogénése [84]. Comme suit I’hydrolyse durant
laquelle les macromolécules se dégradent en petites molécules solubles (monomeres), par les
bactéries hydrolytiques anaérobies [85]; et I’acidogénese au cours de laquelle il y’a formation
des acides gras volatils qui causent la chute du pH. Pour I’intervalle de temps de [38-53 jours],
on a constaté une augmentation rapide du volume du biogaz produit quotidiennement qui
passe de 0.26 a 2.00 L. Au cours de cette période, qui a duré 15 jours, on a observé une
forte production de biogaz, correspondant a un volume cumulé de 10.94 L. Cette forte
production du biogaz est expliquée par la phase de croissance exponentielle [84]. Elle est
rapide a cause de I’abondance des nutriments qui sont necessaires aux bactéries

fermentatives. Durant cette période se déroule la méthanogenese qui est directement

responsable de la production du CHs4 [85]. Au 53°me jour de notre expérience on a analysé le
biogaz cumule, et on a observé que celui-ci est compose de 80 % de méthane (CH4) et de 14%
de dioxyde de carbone (COz).C’est la production optimale obtenue par le digesteur D2 (avec
7% de TS). Elle correspond a la phase de croissance exponentielle. Dans I’intervalle de temps
(53-70 jours), on a remarqué une diminution remarquable du volume du biogaz quotidiennement

produit, qui passe de 3.50 & 0.35 L. Ensuite, il remonte encore pour atteindre 1.40 L au 78°™
jour, puis redescend encore jusqu’a 0.04 L au 89°™ jour. C’est la phase de déclin. Le nombre
de bactéries diminue et leur taux de mortalité va progressivement augmenter du fait de la
diminution et la disparition des nutriments [72]. C’est la fin de la méthanogenése et aussi la fin
de la méthanisation. Au final, la digestion anaérobie, qui a duré 100 jours, a conduit a une

production de biogaz totale de 42.27 L.

D’apres la figure 111.21, on note une nette différence dans la production journaliere des gaz
entre les deux digesteurs D1 et D2, car les volumes journaliers du digesteur D1 ne dépassent
pas les 0.50 L par jour, alors que dans le digesteur D2, les volumes sont nettement supérieurs
allant de 0.50 L jusqu’ & 1.00 L voir méme 2.00 L par jour. On a méme atteint 3.50 L de

biogaz au 53°™ jour. Cette différence est certainement due a la dilution, qui est un paramétre
trés important intervenant dans la rapidité du processus, sachant qu’une consistance plus
épaisse ralentit la digestion anaérobie. C’est ce qui s’est réellement passé dans le digesteur
D1, ou on remarque ce ralentissement pour le démarrage ; alors que dans le digesteur D2,
Oéme

le démarrage de la méthanisation a été obtenu au 40™™ jour du lancement du digesteur.
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111.2.5.2 Production cumulée :

La figure 111.22 représente le volume cumulé du biogaz produit par les digesteurs D1 et D 2
durant les 100 jours de digestion anaérobie. Nous observons que la production totale obtenue
par le digesteur D2 (42.2 L) est nettement supérieure a celle obtenue par le digesteur D1 (9.1
L). Cette différence est encore due a la dilution et la présence de I’eau dans le deuxieme

digesteur.
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Figure 111.22 - Evolution cumulée du biogaz produit par les digesteurs D1 (9% de TS) et D2
(7% de TS).

111.2.6 Analyse qualitative du biogaz :
111.2.6.1 Production de méthane :

La figure 111.23 donne I’évolution du taux de méthane dans le biogaz produit par le digesteur
D1. Durant les 20 premiers jours de digestion, nous avons obtenu un taux de méthane tres

faible, qui est de 6% (phase de démarrage). Au bout de 24 jours, nous avons analyse un taux de

méthane de 36.7%, avec une production cumulée de 5.4 L. Au 46°Me jour, le taux de méthane

descend a 29% pour augmenter a 36.5% au ggtMme jour, avec un volume cumulé de 8.2 L.
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Figure 111.23 - Evolution du taux de méthane dans le biogaz produit par le digesteur D1 (& 9%
de TS).

La figure 111.24, donne I’évolution du taux de méthane dans le biogaz produit par le
digesteur D2. Durant les 40 premiers jours de digestion, on a obtenu des taux de méthane de
8% et 25%, dans les volumes analysés : c’est la phase de démarrage. Ensuite, on a enregistré
des taux plus elevés, variant entre 50% et 77% pour une production cumulée de 37 L.
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Figure 111.24 - Evolution du taux de méthane dans le biogaz produit par le digesteur D2 (a
7% de TS).
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Le maximum a été atteint au 53°™ jour avec 80% de CHa. Ensuite, vient la phase de
ralentissement ou on enregistre des taux de méthane entre 68 et 45% pour un volume cumulé
de 42 L. D’aprés la figure 111.24, le digesteur D2 a fonctionné correctement suivant les
quatre phases de méthanisation, ce qui n’est pas le cas du digesteur D1. Ceci étant di
principalement a I’apport de I’eau qui a permis une meilleure agitation et une meilleure

répartition bactérienne dans tout le réacteur.
111.2.6.2 Performances des digesteurs 2 9% de TSet 7% de TS :

Le tableau I11.5 englobe les caractéristiques initial et final des substrats dans les digesteurs D1

et D2 en termes de pH et de la DCO, ainsi que les performances des deux digesteurs.

Tableau I11.5 - Efficacité d’abattement de la DCO et rendement en méthane pour les
digesteurs a 9% de TS et 7% de TS.

Effluent a I’entrée |Effluent & la sortie| Abattement | Potentiel
du digesteur apres 100 jours | DCO (%) |méthanogene
L CH./K
pH | DCO | pH | DCO ( vs) g
(g O2/L) (g O2/L)
Digesteur D1 | 6.9 88 6.5 45.5 48.3 14.2
Digesteur D2 | 7.0 66.4 7.7 17.8 73.2 215.3

Dans le deuxieme digesteur (7% de TS), I’abattement en termes de DCO de 73%, montre une
diminution considérable de la matiére organique. Alors que, dans le premier digesteur (9%
de TS), [I’abattement n’était que de 48%. D’aprés le tableau I11.5, les co-digestions
effectuées pour une durée de 100 jours, ont entrainé des rendements en méthane de 14.2 et
215.3 L de CH4/Kg de VS pour les digesteurs D1 et D2, respectivement. On remarque
clairement I’efficacité du deuxieme digesteur par rapport au premier digesteur, en termes de
rendement spécifique en méthane, ou potentiel méthanogene, exprimé en L de CH4/Kg de
VS. La digestion anaérobie dans le digesteur D2 a suivi les étapes de méthanisation attendues
et le rendement méthanogéne était trés proche de ceux obtenus par Comino et al. [86], avec
119.2 LCH4/Kg VS ; Comino et al. [15], avec 211.4 L CH4/Kg VS ; Bertin et al. [16], ont
obtenu 258 L CH4/Kg VS dans des conditions similaires ; Rico et al. [6], avec 182 L CH4/Kg
VS avec plus de 50% de lactosérum dans le mélange d’alimentation. Ces auteurs n’ont pas tenté

le procédé avec plus de fraction de lactosérum, car ils ont observé une acidification avec des

80



Résultats et discussion

fractions supérieures a 60%. D’autre part Labatut et al. [67] ont obtenu un rendement de 252.4L
CH4/Kg VS avec 75% de lactosérum dans I’alimentation. Escalente et al. [7], ont obtenu un

rendement methanogeéne du lactosérum avec le fumier de bovin plus faible, avec 25.6 et 30.5L
CHO4/L de lactosérum.
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111.3 Co-digestion anaérobie mésophile du lactosérum et les boues de STEP
avec différents rapports substrat/ inoculum :
111.3.1 Les conditions initiales :

Les conditions initiales pour les trois co-digestions effectuées du lactosérum avec les boues de
STEP : (20L: 80B), (50L: 50B) et (80L: 20B) sont indiquees dans le tableau I11.6.

Tableau I11.6 - Conditions initiales pour les trois co-digestions anaérobies du lactosérum avec
les boues de STEP : (20L: 80B), (50L: 50B) et (80L: 20B).

Lactosérum Boues 20L: 80B 50L:50B | 80L: 20B
digérées

pH 6.4 8.2 7.4 7.5 7.1
TS (%) 7 4.5 3.4 4.3 4.3
VS (%) 98.3 32.4 45.6 76.0 76.1
AGV (mg/L) 37 - 72 60 192
TAC (mg/L - 4125 5800 6200 3400
CaCQ:s)

L: lactosérum; B: Boues digérées.

Les caractéristiques chimiques du substrat « lactosérum », de I'inoculum « boues digérées de
STEP », et les trois mélanges utilisés pour la phase de démarrage des réacteurs mésophiles sont
présentées dans le tableau 111.6. Le lactosérum a un faible pH 6.4, et une alcalinite nulle ; alors
que les boues ont été caractérisées par un pH de 8.2, et une valeur d'alcalinité de 4.125 g/L,
valeurs qui peuvent étre considérées comme suffisamment élevées pour neutraliser une
éventuelle accumulation des AGV. Le pH du lactosérum étant inférieur a celui des boues, ce qui
explique la valeur inférieur du pH de 7.1 pour la co-digestion a 80% de lactoserum qui est de
nature acide par rapport aux boues qui sont de nature basique avec un pH de 8.8. Les TS pour les
co-digestions contenant 50 % et 80% de lactoserum sont supeérieurs aux TS de celle de 20%. Les

VS également.

111.3.2 Suivi du pH, du TAC etdes AGV :

La figure 111.25 montre les variations des pH, des TAC et des AGV au cours des trois co-
digestions anaérobies du lactosérum avec les boues de STEP : (20L: 80B), (50L: 50B) et (80L.:
20B) en mésophile a 40°C. Initialement, des diminutions de pH de 7.4 a 6.7 pour la Figure a. ;
7.7 a 5.0 pour la figure b. ; et 7.1 a 4.7 pour la Figure c. sont observees. Cela correspond a la
phase d'acidogénese ou la production des AGV atteint des concentrations de 0.24, 0.88 et 1.27

g/L, pour les figures a.b. et c. respectivement. Les valeurs trop basses du pH de 5.0 et 4.7 dans
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les digesteurs figures b. et c., sont dues a I’acidification rapide du lactosérum. Cette diminution

est stabilisée par I'alcalinité importante survenue dans les digesteurs.
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Figure 111.25 - Mesures des TAC, AGV et pH durant les co-digestions anaérobies : a. 20 :80 ;
b. 50: 50 et c. 80 :20.

Dans la figure 111.25 a. les valeurs de TAC sont inférieures a 6 g/L, alors que dans les figures
I11.25 b. et c. les valeurs de TAC dépassent les 6 g/L pour atteindre les 10 g/L. Ceci est di a
I’ajout des carbonates de soude pour I’ajustement du pH du milieu. En effet, une alcalinité
comprise entre 4.9 g/L et 5.2 g/L de CaCOs a pu équilibrer les acides gras produits au cours du
deuxieme jour en assurant un pouvoir tampon favorable dans le digesteur 20 :80 (figure 111.25
a.), et ceci sans ajustement du milieu. Alors que dans les digesteurs a 50 :50 et 80 :20 (figure
111.25 b. et c.), I’acidité de milieu réactionnel a été corrigée par I’ajout de CaCOa. Et de ce fait,

des alcalinités atteignant jusqu’a 10.4 g/L ont été nécessaires pour équilibrer les AGV produits
dans les digesteurs.
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Par ailleurs, la co-digestion anaérobie de faibles quantités de lactosérum avec les boues digérées
20 :80 a fonctionnait de maniére plus stable que celles a 50 :50 et 80 :20. En conséquence,
I’application de tels rapports faibles de lactosérum permet d’obtenir une capacité tampon dans
les digesteurs résultant en un équilibre d'alcalinité et d'acidité sans aucun ajustement par ajout
d’additifs chimiques, ce qui peut diminuer le codt de traitement des déchets dans les applications
industrielles a grande échelle.

111.3.3 Production cumulée en biogaz et méthane :

La figure 111.26 montre les variations des pH, des TAC et des AGV au cours des trois co-
digestions anaérobies du lactosérum avec les boues de STEP : (20L: 80B), (50L: 50B) et (80L.:
20B) en mésophile & 40°C.
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Figure 111.26 - Productions cumulées en biogaz et en méthane pour les trois co-digestions
anaérobies du lactosérum avec les boues de STEP : a. (20:80) ; b. (50:50) ; c. (80:20).
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Les graphiques 111.26.a, 111.26.b et 111.26.c représentent les volumes cumulés en biogaz produit,
et en méthane par les trois digesteurs contenant 20% de lactosérum et 80% de boues de STEP,
50% de lactosérum et 50% de boues de STEP et 80% de lactoserum et 20% de boues de STEP,
respectivement. Les co-digestions anaerobies ont été suivi jusqu’a épuisement complet des

substrats initiaux.

La production totale en biogaz était de 315 litres, avec une quantité de méthane totale de 171
litres. La production totale en biogaz était de 453 litres, avec une quantité de méthane totale de
240 litres. La production totale en biogaz était de 1180 litres, avec une quantité de méthane totale
de 488 litres.

111.3.5. Composition en CO2 et CH4

Les figures 111.29, 111.30, I11.31 représnetent les pourcentages en méthane et en CO>
correspondant aux trois co-digestions anaérobies du lactosérum et boues a différents ratios :

Lactosérum : Boues.

100 - - 80
80 -
- 60
S 60 - <
S ] % CH4 4% CO2 0 S
5 40 - 3
L 20
20 -
0 T T T T T T T T T T T T T 0
0O 2 4 6 8 10 12 14 16

Temps jours
Figure 111.29 - Proportion de méthane et gaz carbonique dans le biogaz pour la co-digestion du
lactosérum avec les boues de STEP 20L:80B.
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Figure 111.30 - Proportion de méthane et gaz carbonique dans le biogaz pour la co-digestion du

lactosérum avec les boues de STEP 50L:
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Figure 111.31 - Proportion de méthane et gaz carbonique dans le biogaz pour la co-digestion du

lactosérum avec les boues de STEP 80L:

20B.

D’apres les figures 111.29 111.30 et 111.31, on a obtenu des optimums de méthane de I’ordre de
83%, 80% et 79,9%, lors des trois co-digestions, 20%L:80%B, 50%L:50%B, et 80%L:20%B,
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respectivement. En conclusion, la co-digestion a 20L:80B présente un meilleur rendement
CHa/biogaz de 54.2%, et un meilleur rendement méthanogeéne de 492.3 LCH4/Kg VS (figure
111.32), par rapport a la co-digestion a 50L:50B et la co-digestion a 80L:20B présentant des
rendements méthanogenes de 252.8 et 275.3 LCH4/Kg VS, respectivement.

Le meilleur résultat obtenu par cette étude expérimentale (figure 111.32) est supérieur a ceux
rapportés par Fernandez et al. [68] qui ont évalué la co-digestion du lactosérum avec des boues
anaérobies de STEP dans un systéme thermophile a 55°C obtenant un rendement méthanogéene
de 314.5 L CH4/Kg DCO ; Antonelli et al. [17] qui ont évalué la co-digestion du lactosérum avec
des boues anaérobies de STEP dans un systéeme mésophile a 32°C obtenant un rendement
méthanogéne de 270 LCH4/Kg VS.
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Figure 111.32 - Rendements méthane avec différents ratios: Lactosérum : Boues digérees.
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Conclusion générale

Actuellement I’augmentation des besoins énergétiques est associée a une raréfaction des
ressources. La majeure partie de cette derniére est d’origine fossile (pétrole, gaz, ...etc).
L’utilisation de ces ressources est associée a la libération dans I’atmosphére, de gaz favorisant
le réchauffement climatique, en particulier sous forme de dioxyde de carbone (CO). Pour
pallier a ce probléme, le recours aux énergies renouvelables est impératif. De plus, I’utilisation
de déchets pour la produire, permettrait de transformer une source de problemes en solution.
Le traitement anaérobie par méthanisation est le procédé préféré pour la stabilisation et le
traitement de certains rejets agro-alimentaires. Ce procédé favorise I'utilisation du biogaz
obtenu dans la production de I'énergie électrique et thermique. L'efficacité dans les processus de
co-digestion depend non seulement de la température, mais également des proportions de
chacun des substrats utilisés. La production de gaz dans le digesteur peut étre fonction du type
et de la quantité de co-substrats ajoutés. Notre travail de recherche a été mené pour mieux
comprendre le principe et la technologie de la méthanisation, avoir les outils pour choisir le

mode de méthanisation le plus adapté et mieux valoriser le biogaz issu de ce procédé.

La méthanisation du lactosérum de fromage généré par l'une des plus importantes industries
laitieres d'Algérie a montré comment il était possible de produire une précieuse énergie
renouvelable tout en réduisant en paralléle sa tres forte pollution organique. Cette etude fournit
un grand nombre de résultats sur la co-digestion anaérobie du lactosérum avec deux principaux

inoculums ; les bouses de vaches, et les boues de STEP.

La caractérisation physico-chimique des rejets utilisés lactosérum, bouse de vache et boues de
STEP a montré que le lactoserum est de nature acide [pH 6.4] et d’une alcalinité nulle, alors que
la bouse de vache et les boues de STEP présentent un pH basique [8.1] et une alcalinité tres élevée.
La méthanisation se faisant & des pH voisins de la neutralité d’ou I’intérét de les co-digérer. Les
principaux parametres de la digestion anaérobie ont été suivis et étudiés, notamment : le pH,
I’alcalinité, les acides gras volatils, laDCO et les VS, en plus de I’étude quantitative et qualitative

des biogaz obtenus et le rendement en CHa.

Dans la premiere grande partie de ce travail de recherche, l'effet de I'ajustement du pH par
I'utilisation de bicarbonate de sodium sur les performances des digesteurs anaérobies en
mésophile a été étudié. Il s'est avéré nécessaire de contrbler le pH des digesteurs pendant la co-

digestion anaérobie du lactosérum acide avec du fumier de vache. Sans contrdle du pH, le pH
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trés bas (3.3) inhibe le processus méthanogene et le biogaz produit contient trés peu de méthane.
L'inhibition du pH des méthanogénes était irréversible et le digesteur non ajusté n'a pas récupéré
(pas de production CHg4). Alors que dans le digesteur ajusté, le pH a été restauré, et a pu
augmenter la production de CHs dans le biogaz, jusqu'a 50%. En conséquence, une production
de biogaz de 11L a été obtenue en 25 jours avec un maximum de 54 % de CHg, le 11°™ jour de
co-digestion.

Dans la seconde grande partie de ce travail de recherche, I'étude comparative de deux co-
digestions anaérobies révele que le digesteur avec 7% de TS donne de meilleurs résultats par
rapport au digesteur avec 9% de TS, avec une production de biogaz de 42.2 L, et un optimum
en CHg de 80% au 53°™ jour. Le rendement méthanogéne était de 215.3 L/kg VS, et un plus
grand abattement en DCO a été obtenu, soit 73%. De plus, durant la co-digestion anaérobie
dans le digesteur avec 7% de TS, le paramétre AGV a indiqué que les réactions d'hydrolyse et
d'acidogénese se produisent rapidement. Les AGV ont également eu un faible impact sur les
bactéries méthanogénes qui se traduit par une production de méthane efficace par rapport a un
digesteur a haut taux de solides.

Dans la troisieme grande partie de ce travail de recherche, I'effet de la quantité de lactosérum
par rapport aux boues de STEP sur les performances des digesteurs anaérobies en mésophile a
été étudié. Le digesteur contenant un ratio de 20 :80 [lactosérum : boues de STEP] a donné de
meilleurs résultats par rapport aux ratios 50 :50 et 80 :20 [lactosérum : boues de STEP], avec
un rendement en méthane correspondant a 492.3 L de CH4/Kg VS et un optimum en méthane
de 83%.

Au terme de cette étude, nous pouvons dire que la digestion anaérobie est un processus trés
complexe, car chaque digesteur est unique compte tenu du processus mis en jeu, des substrats
utilisés, des populations bactériennes....etc. 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

pour éviter toute contamination, ou inhibition des digesteurs.

D’autres etudes complémentaires pourraient étre effectuées pour améliorer les performances de

la digestion anaérobie du lactosérum :

o Améliorer la qualité du substrat en préparant des mélanges constitués de lactosérum et
de différents rejets urbains et industriels (eaux usées, déchets végétaux, ordures
ménageres, déchets d’abattoirs ...etc),

o Réaliser un suivi de certains paramétres biologiques afin de prévenir les intoxications
possibles et donc la perte de productivité de I’unité de méthanisation.
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Prendre en considération la purification du biogaz obtenu, surtout le H2S responsable de la
corrosion dans les installations méthanogenes.

Realiser des co-digestions anaérobies en continu, pour les extrapoler a grande échelle.
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Annexes
ANNEXE 1 : EFFLUENT ET INOCULUMS

Photo 2: Bouse de vache. Photo 3 : Boues de STEP.



ANNEXE 2 : DISPOSITIFS EXPERIMENTAUX

Photo 4 : Bioréacteurs de 2L pour digestion anaérobie.




Photo 6 : Bioréacteur de 50L pour digestion anaérobie.

ANNEXE 3 : APPAREILLAGE

Photo 8: Bloc chauffant pour la détermination de la DCO.

Photo 9: Centrifugeuse Type EBA21 Marque HITTICH



Photo 11: Etuve.



ANNEXE 4 : COURBE D’ETALONNAGE POUR LA MESURE DE LA DCO
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ANNEXE 5 : MESURE DU BIOGAZ ET DU TAUX DE METHANE

L’analyse quantitative du biogaz produit par le digesteur a 50L a été effectuée a travers un
gazometre Ritter 0.5L.

Photo 12 : Gazometre Ritter 0.5L

L’ analyse qualitative du biogaz produit a été effectuée par un appareil de Type Multitec 540
Marque : SEWERIN.

Photo 13 : Analyseur de biogaz Multitec 540 SEWERIN
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