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Résumeé

Etude, Modélisation et Optimisation d’'un Procédd ditement des Lisiers de Porcs par
Couplage de la Digestion Anaérobie et du TraiterBémibgique de I'Azote

L’industrialisation de I'élevage (porcs, volailles) a entrainé une spécialisation et une
concentration de la production dans certaines zdBestagne, Pays de Loire). Cette
concentration des élevages a participé a la potiudie I'eau par les nitrates et les obligations
réglementaires ont entrainé le développement deegés de traitement afin de réduire la
charge azotée, notamment par les processus biaksyigle nitrification/dénitrification.
Parallelement, face a 'augmentation des coltsgétigues et afin de réduire les émissions de
gaz a effet de serre, la digestion anaérobie destiins animales, et plus particulierement
leur valorisation sous forme de biogaz, est égatérare alternative tres intéressante, mais
n'affectant pas les quantités d'azote. Dans ce egallr couplage des procédés et la
valorisation de I'énergie produite permettrait alarne réduction importante des codts
d’élimination de I'azote.

La maitrise des interactions entre les procédéshaeet anaérobie (influence des formes
de l'azote sur la digestion anaérobie) et I'optatisn de I'utilisation de la matiére organique
(compétition entre la digestion anaérobie et laitd&oation) représentent les principaux
enjeux techniques et scientifiques de cette tHése.des voies d’optimisation est I'obtention
et le maintien du shunt des nitrates par arréadgttification au stade nitrite et dénitrification
du nitrite (apport en oxygéne moindre et éconongenthtiere biodégradable). Afin de
répondre a ces enjeux, deux approches parallelesngblémentaires ont été menées : une
approche expérimentale et une approche numérique.

Les travaux expérimentaux, réalisés sur un pilot@rbcéde, ont permis de souligner (i)
I'absence d’inhibition par I'ammoniac dans le diges, (i) la lenteur des cinétiques de
dégradation anaérobie du lisier de porcs et éifpisabilité de I'obtention et du maintien d’'un
shunt des nitrates par limitation de I'apport eggne dans des conditions pré-établies grace
au modele. De plus, ces travaux ont permis de enetiravant la pertinence d’'une filiere
réalisant un apport partiel de l'effluent directemelans le réacteur aérobie (bypass du
digesteur).

Les travaux de modélisation ont abouti au couptiegemodeéles Activated Sludge Model
n°l (ASM1) et Anaerobic Digestion Model n°1 (ADM{ia la création de deux interfaces. La
validation mathématique et I'étude de sensibilitérdodéle ont permis de mettre en avant
'importance des paramétres régissant les étapBaadtogenése et de la méthanogenese. Au
travers de son calage sur des valeurs expérimerdhtenues sur pilote et en essais batch, le
modele a également permis de mieux comprendratesctions entre les processus/procédes
et de définir les paramétres de fonctionnement pttamt une optimisation de I'utilisation de
la matiere organique (temps séjours et charge agen et notamment des conditions
d’obtention du shunt des nitrates. Ces résultats également permis de confirmer les
résultats expérimentaux

Ainsi, sur la base de ces résultats, une filierer@itement couplant un traitement aérobie
et un traitement anaérobie a été déeveloppée. @Gtre, présentant un taux de bypass de
30% et réalisant le shunt des nitrates par linvitatile I'apport en oxygene, permet une
élimination de 80% de I'azote total entrant poue yroduction de 4 NFCHsM 3sier. EN
termes de bilan énergétique cela représente unlentbrut de 27 kWh.Msier.

Mots clés. Azote, Couplage, Digestion anaérobie, Dénitatiien, Interface, Méthane,
Modélisation, Nitrification, Lisier de porcs, Traihent aérobie, Shunt des nitrates




Abstract

Study, Modelling, and Optimization of piggery wagéters treatment combining anaerobic
digestion and biological nitrogen removal

Industrialization of animal production (pigs, pault...) led to a concentration in specific
localised regions (Bretagne, Pays de Loire). Thiscentration participated in the pollution of
fresh water by nitrates. So, treatment processesluding biological processes of
nitrification/denitrification, were developed toduce the nitrogen load applied locally, At the
same time, due to the increasing energy costs mratder to reduce the greenhouse gas
emissions, anaerobic digestion of livestock wastesso a very interesting alternative, but
not affecting the nitrogen concentration. In theniext, the development of a process
combining both anaerobic digestion and biologiaalbgen removal could allow converting
organic matter into a valuable energy while redpgcthe environmental constraints as
regards nitrogen, reducing the energy costs datine scale.

The management of the interactions between aegotzicanaerobic processes (effect of
nitrogenous compounds on anaerobic digestion) hadptimisation of organic matter use
(competition between anaerobic digestion and dé&o#tion) are the main technical and
scientific issues of this project. One of the wagsoptimize the process is to obtain and
control the nitrate short-cut (less oxygen consuwnptand more biodegradable matter
available). In order to reach these challenges, parallel and complementary approaches
have been considered: an experimental approach auacherical approach.

Experimental work, carried out on a pilot procdsghlighted (i) the absence of inhibition
by ammonia into the digester, (ii) the slow kinstmf anaerobic degradation of pig manure
and (iii) the feasibility to obtain and control mate short-cut by oxygen inflow reduction.
Moreover, this work highlighted the relevance giracess including an addition of a part of
the raw influent directly into the aerobic readfioypass of the digester).

The modelling framework resulted in a combinatiénhe Activated Sludge Model No. 1
(ASM1) and Anaerobic Digestion Model No. 1 (ADMlhrough two interfaces.
Mathematical validation of the model and sensiiahalysis highlighted the importance of
acetogenesis and methanogenesis parameters. Tl wasdset-up with experimental values
obtained form pilot experiments and batch trialee Tuse of this model allowed a better
understanding of the interactions between aerobe anaerobic processes and to a better
definition of the operating parameters to optimize use of organic matter (retention time
and organic load), including conditions to obtaitrate short-cut. These results have also
confirmed the experimental results.

Thus, from these results, a process treatment congbian aerobic and anaerobic
treatment was developed. This process, with a sypaso of 30% and a nitrate short-cut
obtaining by oxygen inflow reduction, allows to rewe 80% of total nitrogen with a methane
production of 4 NMim>,anure In terms of energy balance, this represents #iy@dalance
equal to 27 kWh.Mmanure

Keys words Aerobic treatment, Anaerobic digestion, Combin@dcess, Denitrification,
Interface, Methane, Modelling, Nitrate short-cuitriication, Nitrogen, Piggery wastewater




Publications et Communications

Publications dans des revues a comité de lecture :

Rousseau, P., Steyer, J.P., Volcke, E.I.P., Bern®{, & Béline, F. (2008). Combined
anaerobic digestion and biological nitrogen remadfeal piggery wastewater treatment: a
modelling approachiater Science and Technolo§$(1): 133-141.

Rousseau, P., Steyer, J.P., Volcke, E.I.P., Bern&,, Béline, F.(2008). Modélisation

d’'une filiere de traitement des effluents d’élevagmiplant la digestion anaérobie et le
traitement biologique de l'azote:STA5(2): 21-28.

Communications orales :

Rousseau, P., Girault, R., Steyer, J.P., Volcke, 2., Bernet, N. & Béline, F.(2008).
Development of a model combining ASM and ADM modsing interfaces: N and COD
mass balances™ International Symposium on Anaerobic DigestionSofid Wastes and
Energy CropsHammamet, Tunisie, 25-28 Mai 2008.

Rousseau, P., Steyer, J.P., Volcke, E.I.P., Bern®{, & Béline, F. (2008). Combined
anaerobic digestion and biological nitrogen remadfeal piggery wastewater treatment: a
modelling approach8™ Specialized Conference on Small Water and Wastev@&tstems
Coimbatore, Inde, 6-9 Février 2008.

Rousseau, P., Steyer, J.P., Volcke, E.I.P., Bern&{,, Béline, F.(2007). Modélisation
d’'une filiere de traitement des effluents d’élevagmiplant la digestion anaérobie et le
traitement biologique de I'azot&TIC & EnvironnementLyon, France, 15-17 Novembre
2007.






Remerciements

Ce projet de recherche tri-partite n'aurait pu dlosans le concours financier de la
Région Bretagne, de I'Agence de I'Environnementdetla Maitrise de I'Energie et du
Cemagref. Je tiens a remercier ces institutions laoconfiance qu’elles m’ont accordées.

Je remercie également le groupement du Cemagreedres, représenté par M. Nicolas
PETIT, et 'ensemble du personnel pour leur accueil

Un grand merci également au chef de l'unité Geskowironnemental et Traitement
Biologique des Déchets, M. José MARTINEZ, pourdafance qu’il a su m’accorder avant
et pendant cette thése. Sa rigueur scientifiqueoat sens de la victoire tennistique ont
toujours été de bon conseil. Merci José !

Un tres grand merci a Fabrice BELINE (CemagrefN&tlas BERNET (INRA), mes
directeurs de thése, pour m’avoir proposé un sigahése pluridisciplinaire dans lequel jai
pu m’épanouir. Merci également d’avoir été la du@s trois ans.

J'exprime toute ma gratitude envers les différenésnbres de mon jury qui ont accepté
de juger mon travail. Un remerciement plus pariggula Pierre BUFFIERE et Peter
VANROLLEGHEM qui ont accepté d’évaluer mon manuscri

Et que dire des membres de mon comité de thésdedm-Philippe STEYER (INRA), M.
Etienne PAUL (INSA), M. Olivier THEOBALD (ADEME) etmes directeurs Nicolas et
Fabrice. Vos, et parfois nos, discussions sciguiifs ont souvent été trées animées. Mais vos
commentaires si constructifs et incisifs m’ont pisrigle progresser tant au niveau personnel
gue professionnel. Merci pour tout !

Jean-Philippe, je reviens a nouveau vers toi. Jerteercie pour ta disponibilité et mon
initiation a la complexité de la modélisation. gerémercie également pour tes lecons de
squash. Tout en associant Nicolas, je vous remdecia’avoir fait découvrir Narbonne.

De nouveau, un grand merci a Fabrice BELINE pour égoute, ton enseignement
scientifique, ton aisance avec l'outil « suivi desdifications » sous Word, et surtout pour
m’avoir laissé faire ce que je voulais ! Ce futwiai plaisir de travailler avec toi.

Un grand merci a Eveline VOLCKE pour ta dispontiBilet tes conseils concernant mes
travaux de modélisation et notamment les interfaces

A Fabrice B., Fabrice G., Thierry B., Lucie P. ebli@e H qui m’ont suivi pour la
construction, le suivi, I'entretien et le bon ddesuent des expériences sur le pilote. Merci
pour votre aide et votre disponibilité. Merci d’avpartagé les bains de boues !

Romain G., merci pour ton travail efficace et pertit sur le modéle. Une partie de ce
travail te revient.

Marie-Noélle, que serait I'unité GERE sans toi ?ddand merci pour ta disponibilité, tes
récits et tes photos de voyages.

A ce ch'ti gars du ch’nord qui est devenu au passag breton accompli. Vive les
doctoriales !

A Pascal P., un puits de science jamais tari é¢uible partenaire de course a pied.

Merci Sylvie P. et Patricia S.-C. pour votre disipdiié au labo. Et encore désolé pour
les bris de verres...

Et merci a vous tous, que je n'ai pas cité maisigejpense néanmoins, et qui par leurs
présences ont rendu ces trois années agreables

Pour finir, sachez que ce chapitre de trois angraibsurement pas pu se dérouler aussi
bien sans la présence a mes cotés de ma famdie mes amis. Je me dois de remercier plus
particulierement ma femme, Aude, qui a toujoursemumoi et m’a toujours soutenu tout au
long de ce périple. Merci a toi de partager ma vie.






« Tout ce que je sais, c’est que je ne sais rien »
Socrate



10



Sommaire

RESUME/ABSTRACT ...cttiiiit ettt e ettt tsastee e e e s sttt et e e s assseaeeee e s e ssbaeeaesassaaeaeaeasssbeeeaesaasssaeeaeessnnsees 2/3
PUBLICATIONS ET COMMUNICATIONS ....oiiiiiiiiiiiies eeee e sttt e e s estiete e e e s sitae e e e e e s sntbeeaassnsnnaeeaaesnnes 4
REMERCIEMENTS ..ottt ettt e sttt e e e e e sttt e e e e s ettt e e e e e s bbbeeeeeessnbbaeeeeeeaanbbneeeeesanne 5
SOMMAIRE ...ttt ettt e e e e sttt e e e e o e n b bt e e e e e s beee e e e e an bbbt e e e e e s nbbe e e e e e e anbbaeeeeeeanres 7
TABLE DES FIGURES. ...ttt ettt e ettt e e e e s sttt e e e e s sttt e e e e s s nbbe e e e e e s anbbaeeeaenan 9
LISTE DES TABLEAUX ... .ctteiiii ettt ettt ettt ettt e e e ettt e e e sttt e e e e e sttt e e e e s annbb b e e eeeannnneneaeens 11
[ INTRODUGCTION ...oiiiitttittee sttt et ettt e s sttt e e s skttt e e e s e n et e e e e s aaanbe e e e e e eanabbe e e e e e anbbaeeaeseannbeeas 17
Il TRAITEMENT ET EPURATION DES LISIERS ......ocoiit ciiiiiiiee ettt 23
1.1  CARACTERISTIQUES DUN LISIER PORCIN.....uuttuituiitniitniiteiteiteetssteesssssesnestneransesesseranesreees 24
(1.2 LA DIGESTION ANAEROBIE. ... ..ciititttitttttutu e e e aeaaateeeeaaetaanaaa e e s e e aaeaateeeessbasnnaaaeaeaaasaeaeennnes 27
11.2.1 Les principales étapes de la digestion anaérobi€............cccccveeeiiiiiiiee e 27
11.2.2 Influence des parametres physiCO-ChIMIQUES .......c..uvvvieiiiiiiiiie e 30
11.2.3 Les inhibiteurs de la digestion anaérobie ....cccco..vveiiieiiiiiiiiiee e 31
[1.2.4  Les procédés de digestion anaérobie.......ccceeeeiviiiiieiiiiiiiiee e e e 35
(1.3  TRAITEMENT AEROBIE DES LISIERS. ..ctttetittttttteesittteeteessanttteeeeesassaeeaesannssseeeessasssseesesannsseeeess 50
11.3.1 La biodégradation de la mati€re OrganiqUE ......cceceeeeeeeieeieccieiiiiiiiiieeeeree e e e e e e e e e e ene s 50
11.3.2 L’EliMINation A€ ZOTE ........vveiiiie ittt e eae s 51
11.3.3 Influence des parameétres physiCO-ChimMIQUES ..........uvviiiiiiiiiiiiiiieieee e 54
11.3.4 La nitrification Partille .........ooee oo 56
[1.3.5  Les procédés de traitement aérobie de I'azote.....c.....eveeeviiciiiieieeiiiiiieee e, 58
.4 LE COUPLAGE DE LA DIGESTION ANAEROBIE ET DU TRAITEMET BIOLOGIQUE DE L AZOTE........... 64
1.4.1 La configuration « DYP@SS 3......uuuuueeiiiiiiiieiiiiiae et e e e e e 64
11.4.2 La configuration « reCirCulation ...........cccceiiiiiiiiiiiiiee e 65
[1.5 CONCLUSIONS.. ... eiiiet ettt e e et ettt ettt ettt e e oo o2 e e e et e ettt be b bbb e e e e e e e aaeaeeeeeeeessbabann e e eeaeas 67
[l MATERIELS ET METHODES ........oittiiiie ettt e sttt e e s st e e e e s snsaaee e e s annntaeeaessnnnsneees 69
.1 DEVELOPPEMENT DUN PILOTE INSTRUMENTE. ...ccetttittttteeessittteeeeesstrneeeeessnnseeeesssssnneeeassans 70
e e R I =YY o7 ] ) 1 [ 71
[11.1.2  Caractérisation du pilote €n €au ClAIre ... eeeeeeeeeieiiiiiiccce e e 75
[11.1.3  Déroulement deS EXPEIIENCES ..........coiiiceeeeeeereeieeeae e e e e e e e e s s e s e s rrreeeaaeeeeaeenees 78
.2 METHODES ANALYTIQUES DE SUIVI DES PARAMETRES PHYSIGOHIMIQUES ........ccovvveeeeeeenene 81
[11.2.1  Caractérisation de la Matiere OrganiqUE ......ocm.ooeeeeeeerrmrrrmrreeeererrereeeaeeesssaaaasnnnnnes 81
[11.2.2  Caractérisation des fOrmMES AzZOEES ........uuerereeeeiieiieeeeeeee e e ea e 84
[11.2.3  Caractérisation des COMPOSES JAZEUX ......ueeeeccmrirrrrreeeesiitirreeeesasirereeessssseeeesssssenes 84
1.3 CARACTERISATION DE LA BIODEGRADABILITE DU SUBSTRAT H DES CAPACITES DE
NITRIFICATION 86
[11.3.1 Méthode de mesure de I'activité reSpirOMEtNQUE.........vvveereerieiiiiiee e e s 86
I11.3.2 Méthode de mesure du potentiel biomethanogene..........cccceeveeciiieie e, 88
IV DEVELOPPEMENT ET ADAPTATION DES MODELES AEROBIE ET ANAEROBIE........... 91
Iv.1 LA DIGESTION ANAEROBIE. .. ..ettteetittteteeesaittteeeeeesattseeeessaasteeeaessastsseeesesansssseesesssnssseeesenans 92
IV.1.1 Nomenclature et expression des variables.........c.ccccccoeeooii i, 94
V.12 SHUCTUIE ..ottt ettt ettt e et e e e e e e e e e e e e s s ane e e s e e e e e e e teeaeeeaeeeanens 95
IV.1.3 Prise en compte de la dénitrification .......cccccci oo 103
V.2 L’ EPURATION DE L AZOTE PAR BOUES ACTIVEES.....cccttittittiiiiaaiaeeaeeeeeeeensinsiaaa s eaeeaeeas 106
IV.2.1 Nomenclature et expression des variables............cccccci e 107
IV.2.2  Structure du MOEIE........oooiiiii i ceeeeee e e e e e e e e e e e e e e 108
IV.3 COUPLAGE DES MODELES AEROBIE ET ANAEROBIE ......coeiiiiiiiiiiiiiiitiiaaaaeeaeeeeeeseeessesnnnnnnns 113
IV.3.1 Fractionnement de 1a Mati@re ............eiiieeeeeciiiiiiiiiiieeee e 114
IV.3.2 Interfacage PiWaT1 vers ADM1 (PIWATtOADM) ...ccciiriiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeee e 116
IV.3.3 Interfacage ADM1 vers PIWaTLl : (ADMIOPIWAT) ...ccceiiiiiiiiiiiiiiiiiiieiieeee e e e ee e 118
IV.3.4 Continuité des charges a l'iNterface ........ccccceiiiiieiiiiiiiiiiiiiicec e 119

11



V.4 VERIFICATION DU MODELEDIGESTAEROQO ..ot 120

IV.4.1 Domaing de VENfICAtION ........ueiiiiiiiiiiiimmmeeee e e e s ettt e e e s e e e e e setbee e e e enneaee e e e e e nnneees 120
IV.4.2  Vérification mathématique du MOdEle ........comemeriiiiiiiiiiiiiiie e 124
IV.4.3  Sensibilité du modéle DIGESTAERO ........cooeemiieeiiiiiiieee e 127
V.5 (000 N[0 K U] (0] N1 PO OOPPPPPP 134
V RESULTATS EXPERIMENTAUX ...ttt ettt e e s snta e e e s nnnnneee s 135
V.1  CARACTERISATION DU LISIER DALIMENTATION ..eeiiuvttiieesiiiitreeeesannnnteeeeessnnsrenessssnnnneeeesssnnnens 136
V.1.1  Analyses phySiCO-ChIMIQUES .........ueeiiiiieeeececiiiiiiiiieeeerereeere e e e e e e s e e s s e s s ennaeeeeeeeeeeees 136
V.1.2  La biodégradabilite ............ccuviiiiiiiieeiiie et 139
LY 0 . T O] o Tox 11 ] T = P PPPUUPPRPTRR 141
V.2  ANALYSE DU PROCEDEDIGESTAERO ..ottt eeeeeees 142
V.2.1  Etude de la biodégradation de la charge organique..........c.ccceecvvvvreeeeiiiieeeeesesnnens 142

V.2.2  Etude de la biodégradation de la charge azotée..
V.3  BILAN DU PROCEDE

VI CALIBRATION DU MODELE ET OPTIMISATION DU PROCEDE  .....oiiiiiiieeeeeee e 159
V1.1 CALIBRATION DU MODELE DIGESTAERO ......cuuiiiiiiiie ettt 160
VI.1.1  Fractionnement du lisier d’alimentation .......cccccoeeviiiiiiiii i 160
VI.1.2 Calibration du MOdeIE ADMI............uiiiiiemmmmmieeeeeie e et e e e e e e e e s e raa e e e eeraes 162
VI.1.3 Validation de la calibration du modele ASM/PIWaAT............coeiiieiiiiiiiieiieiee e, 167
VI.1.4  Validation du modéle sur le pilote du ProCEAE . vvvvriiriiiiiiieieeeeeeee e 168
AV 0 T T o T o Tod [T 1= (o] 1T 170
VI.2 OPTIMISATION DU PROCEDEDIGESTAERO......uuiituiitiitiitieitiestissniesnessniesnsssteeaasstsesnessneesnns 171
VI.2.1  Optimisation du traitement biologique de I'azate..............coooiiiiiiiiiiiiiieeeee, 171
VI.2.2  Optimisation du temps de SEJoUr dU digeSIEUN mmmrverieeeiiiiiiiee e e eeiieee e 174
VI.2.3  Optimisation de la filiere COUPIEE...........eeeeeiee i 176
V1.3 BILAN GENERALE DU PROCEDE ......uuiiitttteeiiettteeestssieseesestasssssetsseesssssnessessssaesessssaneeees 182
VII CONCLUSIONS ET PERSPECTIVES .. ..ottt e e e raaa e s aaaas 183
VI BIBLIOGRAPHIE ....ooeeieee ettt ettt e e e e et e e e e e e e e e s e et e e s eebaa e eseebaneeeesenes 189
DA AN AN o R Q2

12



Table des Figures

Figure 1.1 : Différents types de pollutions (eau, ig, sol) liées aux activités d’élevage (Snell-Casir 2004).19
Figure 11.1 : Schéma simplifié des processus de digtion anaérobie (Moletta, 2006)..............cceemeeeennee 27

Figure 11.2 : Processus de transformation de la maére organique au cours du traitement biologique
(BOUISIEE, 2003)....cceeeeeieeiieeiitteetee s s+ e 4 ettt et e e e e e e eaeaeaaeeeesaaaansssessessseneeeeaaaaaaaeanessesannnnnnnnnes 50

Figure 11.3 : Conversion de la matiere organique pedant la croissance de la biomasse (Boursier, 20031

Figure 11.4 : Transformations de I'azote dans un ré&cteur a boues activées.................oovscceeevvvvvvvvnennnn, 52
Figure 11.5 : Schéma de la nitrification @€robi€............cviiiieiieeiii i 52
Figure 11.6 : Schéma de la dénitrification anOXIQUE..............cciiiiiiiiiiiiiee e e e e 53
Figure 1.7 : Schéma du Shunt deS NITTALES .....cceeiiiiiiiie e ee e e e e r e e e e e e e e e e e ennees 56
Figure 11.8 : Schémas de la configuration « DYPaSS...........cccoiiiiiiiieiiiiiiiiee e ccieeeeereee e e e e eirreeea e 64
Figure 1.9 : Schémas de la configuration « reCirCLALION » ...........ccccuiiiieiiiiiiiiiee et e e eraee e e 65
Figure 111.1 : Schéma du pilote — Fonctionnement etirculation des fluides ............occeviiimmceriee e 70
Figure 111.2 : Vues d'ensemble du pilote DIgeSTAGIQ. ........uuuuiriiiiiiiiiiiiaae et 72
Figure 111.3 : Schéma des instruments mis en placpour la réalisation du SUIVi ..............cccvccvviiveeeeeeins 74

Figure 111.4 : Mesure de la Distribution des Tempsde Séjour dans le réacteur aérobie...........cemmeeeeeee.. 75

Figure 11I1.5 : Valeur du k _a en eau claire dans le réacteur aérobie pour diffénts débits d’aération....... 77
Figure 111.6 : Conditions opératoires de la configuation bypass (Phase 2).........ccccoocvvevieerriieinnenennene. 78
Figure 111.7 : Conditions opératoires de la configuation recirculation + bypass (Phase 3)........ccccveen.e. 80
Figure 111.8 : Dispositif de mesure respirométriqueaérobie du lisier (Boursier, 2003)...........comrrveeennne. 86
Figure 111.9 : Evolution de la consommation d’oxygée lors des tests respirométriques de nitrification

(TE20°C, PHTT,5) oot eeeee ettt ettt e et en sttt en et n et er s 78
Figure 111.10 : Evolution de la consommation d’oxygene lors des tests respiromeétriques de

biodégradabilité (T=20°C, PHIZ7,5) i eee ettt e e e e e e e e s et e e e e s enneneeas 88
Figure 111.11 : Courbes expérimentales de productio cumulée de biogaz lors de test BMP a 38°C sur du

1S TP PPPPPPRPP 89
Figure IV.1 : Processus de conversion utilisé dae modéle ADM1 (Batstoneet al, 2002).........cccceeeeeeenn. 93
Figure 1V.2 : Processus bhiochimiques inclus pris enompte dans le modéle (Batstonet al, 2002) ........... 95
Figure 1IV.3 : Fractionnement de la DCO totale seloe modéle PiwaT1 (en rouge : modification par

FAPPOIT A ASIML) ..ottt ettt ekt e st et e et e e et e e et e E e e e e 107
Figure 1V.4 : Fractionnement de I'Azote total selonle modéle PiwaT1 (en rouge : modification par

7= 1] 0 Lo o A= B 1Y PRSP 108
Figure IV.5 : Processus de transformation des varlales d'états dans le modele PiwaT1 ...........c....... 109
Figure 1V.6 : Approches du couplage ASM-ADM (Volckeet al, 2006) .........cccuvuvriiiiiiiieiiieiiaaeee e 113
Figure IV.7 : Principe du couplage par iNterfaGage...........uuuu et 113
Figure 1V.8 : Schéma de soustraction de la demand® DCO .........ccccoocuvviieeeiiiiiiiiee e sreeeee e 116
Figure IV.9 : Schéma de répartition de I'azote orgaique SolUbIE (D) - vvvvvrreiiriiiiiiieiiiieie e 117
Figure 1V.10 : Schéma de répartition de I'azote orgnique particulaire (Xnp) «.oeeeeeeeeerrrrrereessiiineereessnnns 117
Figure IV.11 : Schéma de répartition de la biomassautotrophe.............ccccccciiiiiiiiiiiriere e 117
Figure 1V.12 : Configuration de la filiere DIGESTAERO .....uvviiiiiiiiiieeeee e 120

13



Figure 1V.13 : Conservation de la DCO a travers I'nterface ADMtOPIWAT ...........cccovvveeiiiiiiieneneeeeeninns 125

Figure 1V.14 : Conservation de I'azote a travers Interface ADMtOPIWaAT ..........cooocvvviieeiiimmnneeee e 125
Figure IV.15 : Conservation de la DCO a travers I'nterface PIWaTtOADM .........cccccvvvvvveeeeiieeeeeneeeeeeen, 126
Figure 1V.16 : Conservation de I'azote a travers Interface PIWaTtoOADM ...........ccccocvvvvnvvvmmmeenvnienennn 127
Figure V.1 : Evolution de la biodégradabilité aérole du lisier brut par respirométrie.............ccevvveeee.n. 140
Figure V.2 : Evolution du potentiel méthanogéne diisier supplémenté...........ccccoeeeeeeiiiivvmmmmvvvvvvveeeeneen, 141
Figure V.3 : Evolution du pH dans le digesteur poules phases 1, 2, 3 €t 4.....ccccccceeeeeeicommmmneeeeeeenennnnnn. 142
Figure V.4: Evolution du potentiel d’oxydo-réduction dans le digesteur pour les phases 1, 2, 3 et4... 143
Figure V.5 : Comparaison des concentrations en DC@ I'entrée et a la sortie du digesteur ................. 144
Figure V.6 : Comparaison des concentrations en DC®iodégradable a I'entrée et a la sortie du digesteu
.................................................................................................................................................... 145
Figure V.7 : Comparaison de la DCO abattue et du lame de méthane produit ..............ccceeiveennnee 147
Figure V.8 : Production cumulée de méthane lors deest BMP en présence (LCTDN) ou non d’ammoniac
(O 115 ) IR TP OU PR UUPRRTI 148
Figure V.9 : Evolution du pH au cours d’un cycle par les phases 1,2, 3 et 4 .....ccccccvvvvviivveerneeneeeenen. 150

Figure V.10 : Evolution du potentiel d’oxydo-réducion au cours d’'un cycle pour les phases 1, 2, 34t150
Figure V.11 : Evolution de la concentration en oxygne au cours d’'un cycle pour les phases 1, 2, Jet151

Figure V.12 : Comparaison des concentrations en DC@ I'entrée et a la sortie du réacteur aérobie ....152

Figure V.13 : Comparaison des concentrations en at#a I'entrée et a la sortie du digesteur ............... 153
Figure V.14 : Comparaison des concentrations en a#a 'entrée et a la sortie du réacteur
oS g0l o1 1= £ TaTo )t 1o | = PRSPPI h4
Figure VI.1 : Fractionnement de type ADM1 pour la DCO du lisier d’alimentation................cccccceeeeennn. 161
Figure V1.2 : Comparaison du volume cumulé de Clproduit pendant un cycle sur le pilote et sur le
modele par défaut au cours de 1a Phase 1......cccccviiiiiiiiiiiiiee e 163
Figure V1.3 : Comparaison des courbes de productiode méthane simulées et expérimentales pour
I'acétate, le propionate, le butyrate et le gIUCOSE...........ccooecciiiiiiiie e 165
Figure V1.4 : Comparaison du volume cumulé de Clproduit pendant un cycle sur le pilote et sur le
modele calé au cours de [a Phase L........ooceiiiiiiiiiii e a e e e 167
Figure V1.5 : Comparaison du volume cumulé de Clproduit pendant un cycle sur le pilote et sur le
modeéle DIGESTAERO au cours de 1a Phase 3 ... a e e 169
Figure V1.6 : Représentation superposée des courbe®xygene dissous, de nitrite, de nitrate et d'aze
ammoniacal au cours d’'un cycle d'aération de 6 hEES............c..evveeeiiiiiiiee e 173
Figure V1.7 : Evolution des performances du digestgr en fonction du temps de séjour appliqué ........ 174
Figure V1.8 : Evolution de I'abattement des fractims biodégradables carbonées en fonctions du temps d
EY=] [ 10 =1 o] o] 1o [U L= PRSPPI 175
Figure V1.9 : Evolution des concentrations en nitries de I'effluent en fonction du taux de bypass....... 178

Figure VI.10 : Abattement théorique de I'azote bio@gradable en fonction du taux de recirculation .... 179

Figure VI.11 : Bilan énergétique du procédé DIGESTARO avec une filiere bypass ..........c.cevvs e 182

14



Liste des Tableaux

Tableau 1.1 : Compositions des lisiers porcins (danées Cemagref de 1991 & 2007) .............coummenvveeeen. 25
Tableau 1.2 : Produits de la dégradation du glucos et rendement énergétique (Batstonet al, 2002)..... 28
Tableau 1.3 : Thermodynamiques des réactions d’adégenése (Batstonet al, 2002) ..............cceeeveevennnns 29
Tableau 11.4 : Réactions énergétiques de la réducth du sulfate et de la production de méthane (Coad

et al, 1986, WINfrey & ZEIKUS, 1977 .......uuuuiiriimmmreeeeeeeeieesssssiitneieataeeeeeeeeeeaeaeeesessasasssssnsrsssnsneeeeeeees 33
Tableau 11.5 : Concentrations inhibitrices de quelaies minéraux comparées aux concentrations présentes

dans le lisier de porcs (Vedrenne, 2007) .....cueeeeeeeeieeeeeeeeteiiesiessiissstessaeeseeeeeeaaeessessasasnnsnnssssensneees 34
Tableau 11.6 : Données de fonctionnement et de penfmance des réacteurs mélangeés.........ccccvvccmeeenen. 37
Tableau 1.7 : Données de fonctionnement et de penfmance des réacteurs SEqUENCES ... 41
Tableau 11.8 : Données de fonctionnement et de penfmance des réacteurs a lit de boues.................... 42
Tableau 11.9 : Données de fonctionnement et de penfmance des réacteurs UASB............cccccveeeerennnnen. 45
Tableau 11.10 : Données de fonctionnement et de parmance des réacteurs a filtre anaérobie ............ 47
Tableau 11.11 : Données de fonctionnement et de plarmance des réacteurs continus...............cumm....... 60
Tableau 11.12 : Données de fonctionnement et de parmance des réacteurs SBR ............ccccceveeeeennnen. 61
Tableau 11.13 : Données de fonctionnement et de plermance des lagunages et des réacteurs a biomasse

LD PP PP PP 62
Tableau I11.1 : Descriptif des capteurs présents sule pilote DIgestaero.........cccceeeevevvieccccccvnviiiiieieeeeeeen 73
Tableau 111.2 : Bilan des DTS pour les deux réactexs en fonction de la puissance d’agitation................ 76
Tableau 111.3 : Conditions opératoires pour les esais SUr PIlOtE ..........ccccciiiiiiiiiiiiecerereeer e 79
Tableau IV.1 : Caractéristiques des variables d'étadu modele ADM1 (Batstoneet al, 2002) ................... 94
Tableau IV.2 : Produits de la dégradation du glucos (Batstoneet al, 2002)..........ccccviveeeiiiiiiireesees oo 96
Tableau IV.3 : Parameétres utilisés dans 1e MOdEIEAML ...........ovviieiiiiiiee et e e e rebene e e e eees 98
Tableau V.4 : Inhibitions prises en compte dans lenodéle ADM1 (Batstoneet al, 2002) ............ccccvvveee.. 99

Tableau IV.5 : Processus et Taux du modele ADM1 poules composés solubles (Batstormt al, 2002) .. 100

Tableau 1V.6 : Processus et Taux du modéle ADM1 podes composés particulaires (Batstonet al,, 2002)

.................................................................................................................................................... 101
Tableau IV.7 : Implémentation des réactions acidebases (Batstonet al, 2002)...............cccecevvvvrvvnnnnnnn. 102
Tableau 1V.8 : Implémentation des transferts liquices-gaz (Batston@t al, 2002) .........cccccvvvvveeeeeiieeeeeennn. 103
Tableau IV.9 : Processus et taux de la dénitrificadn pour I'extension de 'ADML1 (Tugtaset al, 2006). 105
Tableau IV.10 : Implémentation des transferts liqudes-gaz pour la dénitrification..............ccceevvvveren.n. 105
Tableau IV.11 : Processus du modéle PiwaT1 (IWA T&sGroup on Mathematical Modelling for design

and operation of biological wastewater treatment, @00) .............uuuueiiiiiiiiiiiaiaaaaea i 111
Tableau 1V.12 : Taux du modéle PiWaT1 (BElin@t al, 2007) ......ccoicuvriieeeiiiiiieee s et e e etnee e e e 111
Tableau 1V.13 : Parametres et variables du modelei®aT1l (Béline et al, 2007) .......cccccvvvreeeiiicivireeeennne, 112
Tableau 1V.14 : Description des variables d’'état de modéles modifiés ADM et ASM ........ccccvevvennnnnn. 115
Tableau 1V.15 : Fractionnement du lisier brut influent ... 121
Tableau 1V.16 : Valeurs des parametres ADMIL (L1/2) . .uuuiieiiiuiiiieeeiiiiiieee e s ssiiieeesessiaee e e e e snereeee e e nneens 122
Tableau IV.17 : Valeurs des parametreS ADML (2/2)au...ccciccceeiiiiiiiiiieieeieeeeee e e et sesssenrenree e reeeaeaeaaaee s 123
Tableau 1V.18 : Valeurs des parameétres des iNterfams...........coooiviiiiiccciiniiiiieiiee s s e e e e e e e e e s e enaneeenes 124

15



Tableau 1V.19 : Fonctions objectives définies poulfétude de sensibilité du modele DIGESTAERO ....128

Tableau 1V.20 : Parameétres sensibles du MOodele ADM............coicuiiiieeiiiiiiieee e seiieee s eesiee e e siraeeea e e 130
Tableau 1V.21 : Parameétres sensibles liés a la dérification dans ADM .........ccccocvviiiiiiciimmreee s 131
Tableau 1V.22 : Sensibilité des paramétres de l'irtrface ADMOPIWAT ........ccooeeviiiiiiiiiciiiieemeveeveeee 132
Tableau IV.23 : Sensibilité des paramétres de l'irtrface PIWaTtOADM ..........cooooeviiiiiiiiivieeme e 133
Tableau V.1 : Caractéristiques physico-chimiques dUSIEr SOUICE ...........cccccuvvuvrrrreeeees e eneeeeeeeeaees 137
Tableau V.2 : Caractéristiques physico-chimiques dlisier supplémenté.............ccccovvvvvvvimmcmeeeeeeeeeeeennn 138

Tableau V.3 : Rendement de conversion et productiode méthane dans le digesteur en fonction du
volume introduit dans le digesteur ou dans la filige globale...............cccoviiiiiiiiiii e, 146

Tableau V.4 : Vitesse de nitrification mesurée parespirométrie pour la boue du réacteur aérobie (mase
effECtUEES A 20°C BT PH 7.2) .. .uviiiie e ettt e ettt e e e e e ettt e e e e sttt e e e e aataeraeeessstbaeeeeeesntaeeaeeeannnees 155

Tableau V.5 : Bilan de performance du procédé Digésero (les vitesses de nitritation et nitratation
indiquées dans le tableau correspondent aux vitesseselles dans le réacteur calculées a partir des

données physico-chimiques, T°€28-30°Cet PH~8)......cccuuriiieeiiiiiiee e 156
Tableau VI.1 : Comparaison des caractéristiques dlisier digéré issues du pilote et du modele au couide

la phase 1 (parametres Par AEFAUL) .........occiriiiee it e e e e e e e e s nraee e e e e e nneens 162
Tableau VI.2 : Valeurs ajustées des parametres dalage de TADM1 a la suite des tests batch .......... 166
Tableau VI.3 : Comparaison des caractéristiques dlisier digéré sur le pilote et sur le modéle caléua

Fodo 10 160 L= F= T o - F T N SRR 671
Tableau VI.4 : Comparaison des caractéristiques dlisier aéré sur le pilote et sur le modéle ASM/PiWa

= LU oo 10§30 L= = T o] o T T PSRRI 168
Tableau VI.5 : Comparaison des caractéristiques dlisier digéré sur le pilote et a partir des données

simulées par le modele DIGESTAERO au cours de la plse 3.......ccccoeeeviiiiiiee i 169
Tableau VI.6 : Comparaison des caractéristiques dlisier aéré sur le pilote et a partir des données

simulées par le modele DIGESTAERO .......c.uuii ittt e e e 170
Tableau VI.7 : Pourcentage d’azote biodégradable tifié en fonction de la régulation en oxygéne dissis

.................................................................................................................................................... 172

Tableau V1.8 : Pourcentage d’'azote biodégradable nifié en fonction du seuil d’arrét de I'oxygénation174
Tableau V1.9 : Caractéristiques du lisier variabledéfini par Boursier (2003) ........ccceeeeeviiiiccceeeeeeeeeeeenn, 176

Tableau VI1.10 : Performance de la configuration « fgpass » pour des taux de bypass variable et avec un
[ISIEr €N ENtrée VAIADIE ........eeiiiie e e e a e e e 178

Tableau VI.11 : Performance de la configuration « ecirculation » pour des taux de recirculation varidle
et avec un lisier en entrée variable ... 180

Tableau VI.12 : Performance de la configuration « ppass + recirculation » pour un taux de bypass de
10% et des taux de recirculation variable et avecnulisier en entrée variable ...............cvvmeeeeenne 181

16



|. Introduction

17

Chapitre 1 :

Introduction



|. Introduction

L’essor industriel de la France durant les années’ést accompagné d’un important
exode agricole, ayant pour conséquence la diminutio nombre d’actifs dans les
exploitations agricoles et la remise en cause aiesds d’agriculture de nature traditionnelle.
Apres plusieurs crises du secteur porcin frangaisplan de rationalisation de la production
est lancé en 1970 afin de moderniser |'appareil peduction. C’est le début de
I'industrialisation du systeme de production. Laherche continuelle d’'une plus grande
productivité, d’'une part, entraine I'élevage deasstrquarts des truies et 90% des porcs a
I'engraissement dans des batiments hors-sol (&asdtro, 2004). D’autre part, afin de réduire
les colts au minimum, la production se concentres @les zones regroupant les principaux
acteurs de la filiere, des usines d’aliments aukistries de transformations (Martinez & Le
Bozec, 2000). Dans ce contexte, la Bretagne moisepdd développement de I'élevage
porcin et est, avec 477 porcskma région la plus dense regroupant la moitié ae |
production nationale soit 13 millions de tétes (@sie, 2007 et 2008).

Il existe trois grands systemes d’élevages en Erddic systeme non intensif ou les porcs
sont élevés en plein champs et deux systemes ifistalrgroupant presque la totalité du
cheptel francais : I'élevage sur caillebotis (958b)'élevage sur litiere (4,5%) (Gaat al,
2007).

Le systéeme d’élevage en plein champ est le plugamais il ne représente aujourd’hui
qgue 0,04% des élevages en France (Snell-Castrd).20@st un systeme non-intensif car les
porcs sont élevés en plein air. La surface de @opprc est limitante et ne permet pas d’avoir
un grand nombre de tétes. Les volumes de déjeagiomérées sont faibles et non traités.

Dans un systeme d’élevage sur litiere, les batimsont aménagés avec de la paille ou de
la sciure. Ainsi, les déjections se mélangent ditiere pour former un fumier dont la
décomposition commence dans le batiment. La pramucie déjections pour ce type
d’élevage en Bretagne est estimée a 2 milliongueds (Vedrenne, 2007).

Dans un systeme d’élevage sur caillebotis, le lEitrest entierement couvert et isolé du
sol. La surface occupée par les animaux est corapiiaé plancher a lattes non jointives, le
caillebotis, qui permet I'écoulement des matieressales, des urines et des eaux de lavage
dans des pré-fosses situées sous les batimentsél@dage constitue le lisier. Apres un temps
de stockage variable de quelques semaines a gselgoms, les pré-fosses sont vidangées
dans des fosses de stockage extérieures, en attentenitement et/ou d’épandage. La
production annuelle de déjections pour ce typeesiaje en Bretagne est estimée a 13
millions de tonnes (Vedrenne, 2007).

La concentration des élevages, leur mode de fammiment ainsi que 'augmentation de
leur capacité d’accueil ont amplifié les phénomegésérés par la gestion des lisiers. En
effet, il est maintenant largement prouvé que lesles actuels de gestion des lisiers ont des
effets nuisibles sur I'environnement. Les activitBélevage contribuent a trois types de
pollutions (Figure 1.1) : la pollution des eaux sl@faces et souterraines, la pollution de I'air
et la pollution des sols.

La pollution des eaux de surfaces et souterraigsglte de ruissellements a la suite
d’épandages directs ou de lixiviation suite a dgsoas excessifs de lisier sur un méme sol.
Les risques encourus sont sanitaires, surtout lesugaux de surface, et liés a la forte teneur
en azote et phosphore pour les eaux souterraindtomiles. L'exces d’azote, non-assimilé
par les plantes, conduit a la formation par oxymatilans le sol de nitrites et de nitrates,
transportés par ruissellement dans les aquifergslaConsommation d’'une eau fortement
contaminée en nitrates peut présenter des risgogm®riant pour la santé humaine
(méthomoglobinémie). Le phosphore, sous forme despimates, favorise les phénomenes
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d’eutrophisation des cours d’eau. Il est égalengetibrigine des phénomenes de « marées
vertes » observés sur le littoral breton.

La pollution de l'air est due aux composés produisies odeurs nauséabondes et aux gaz
a effet de serre. La plupart des composés malotbosant les produits finis ou intermédiaires
des activités microbiennes fermentaires qui ont dians les féces, l'urine et le lisier. L'étape
de stockage est reconnue comme une des sourcelidesnportantes d’émissions gazeuses
malodorantes, et notamment 'ammoniac, les acidas golatils et le sulfure d’hydrogéne.
Deux gaz a effet de serre sont également prodaitéeg déjections animales : le protoxyde
d’azote (NO) et le méthane (G Le premier est principalement produit lors daitetment
aérobie des lisiers (nitrification/dénitrificatiamcompléete des nitrates) alors que le deuxieme
est produit pendant des phases anaérobies, notanmauestockage. La volatilisation de
I'ammoniac au stockage et a I'épandage est égaledqni@rigine des pluies acides

Réchauffement
global

N:O | CH:
NH; H.S AGV A
X 4 A
Odeurs A
Acidification
Tonne
[ d’épandage /

. —— — Accumulation
CO(NH,), + 3H,0— 258 j — des métaux lourds

Cuivre et Zinc
- 0, L eEEMEEEE < ]

TN 1.0 + H' 22 NH, + 1,0 2= S

e

Stérilité du sol

Figure 1.1 : Différents types de pollutions (eau, i, sol) liées aux activités d’élevage (Snell-Casgir 2004).

Le lisier étant un effluent trés riche en matieveganiques, en azote et en phosphore, il
est depuis longtemps utilisé comme amendemengesigdls agricoles. Cependant, il contient
également des métaux lourds (Zn, Cu) en quantiéémbles qui sont ajoutés, parfois en
exces, a l'alimentation des porcs (Levasseur & 8e001). L'épandage répété de lisier peut
conduire a une saturation et a une accumulaticcodgoseés stables tels que le phosphore et
les métaux lourds dans le sol et les végétaux véglti Dans les cas extrémes, cette
accumulation peut entrainer des phénomenes deittoxicéversible dans les sols et de
contamination des aquiferes a plus ou moins lomgeepar lixiviation et ruisselement.

La gestion des lisiers pose donc un probléeme emvémental auquel la Iégislation
apporte un cadre. Le contexte législatif dans leglugscrivent les élevages porcins releve de
la l1égislation sur les installations classées payrotection de I'environnement (ICPE) du 19
juillet 1976 (article L510 et suivant du code denVironnement, nomenclature 2102), de la
« directive nitrate » du 12 décembre 1991 (91/6F& et de la loi sur I'eau du 3 janvier
1992 (article L210 a L216 du code de I'environnethein application de la directive nitrate,
le décret 2001-34 du 10 janvier 2001, relatif avegpammes d'action a mettre en ceuvre en
vue de la protection des eaux contre la pollutianles nitrates d'origine agricole, encadre la
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promulgation d’arrétés préfectoraux décrivant gmeicision les zones en excédent structurel
(ZES) et les mesures techniques concrétes a neetioeuvre pour les élevages : réduction a la
source (alimentation), apport en azote par heaangar an limité, pas d’augmentation du
cheptel et apport en phosphore raisonné en fondgsrbesoins agronomiques.

Ainsi, dans les ZES et en accord avec la réglertientale traitement de 'azote des
lisiers est donc une obligation avant épandage lesuglevages les plus importants.

Parmi les différents types de traitements (physighémique et biologique), les filieres
biologiques représentent 94% des unités de traitenes lisiers et 95% des volumes traités
en France (Levasseur & Lemaire, 2003). Trois gratyges de traitements biologiques
peuvent étre recensés (Burton & Turner, 2003) trdédement aérobie par compostage, le
traitement aérobie par boues activées et la dagestiaérobie.

Le traitement aérobie par compostage permet laistdton, la réduction des odeurs et la
diminution des pathogenes de la fraction soliddisier. Ce procédé est frequemment utilisé
pour diminuer la teneur en eau et le volume dedetibn solide. Le produit final peut alors
étre utilisé comme amendement organique et minéeglendant, la réduction des pathogenes
n'est effective qu'a haute température (55-60°Cdpen 3 jours) et avec une bonne aération.
Cela implique un retournement régulier du compastr @ssurer une bonne homogénéité de
ces deux parametres. De plus, ce procédé relatiielmeg (3 a 6 semaines) nécessite une
aire de stockage importante. Il est également &gife d’émissions d’ammoniac. Le
compostage est cependant fréquemment appliquévadaniser le refus de centrifugation et
représente 17% des unités de traitement pour 9 ¥oldume traité en France (Levasseur &
Lemaire, 2003).

Le traitement aérobie par boues activées est uregéopermettant un abattement de la
demande biochimique en oxygéne. Moyennant un dimensment adapté et la mise en
place d'une zone d’anoxie, il permet égalementdadformation de 'ammonium en nitrate
puis en azote atmosphérique. Ainsi, ce procédérégtiemment utilisé pour diminuer la
teneur en azote du lisier. Le produit final pewrsilétre séparé en deux phases : solide et
liquide. La fraction liquide est valorisable potirrigation des cultures alors que la fraction
solide peut étre valorisée sous forme d’amendewrgainique. Ce procédé requiert cependant
une forte dépense énergétique liee a l'aérationestl actuellement le procédé le plus
développé en France et représente 71% des uniti&aigenent pour 79 % du volume traité
(Levasseur & Lemaire, 2003).

La digestion anaérobie du lisier permet la coneersie la matiére organique en biogaz.
Ce procédé est bien adapté aux effluents charg@sodtit peu de boues. Cependant la
digestion se réalise généralement a des tempé&atuperieures a 20°C, ce qui nécessite, en
France, un chauffage extérieur. Contrairement aitetnent aérobie, la digestion anaérobie
n'affecte pas les quantités d’'azote. Dans des mégo exceédent azoté et pour les élevages de
taille importante, un post-traitement de l'azoteé eécessaire apres la digestion et avant
I'épandage. Le biogaz produit est un gaz riche éthame qui représente une source d’énergie
valorisable : 1 mde méthane équivaut & 1,15 L d’essence ou 1 L aut ou encore 9,7
kwh d’électricité (Moletta, 2007). Largement déyglée chez nos voisins européens, ce
procédé tarde a apparaitre en France notammergitdd'dn prix de rachat de I'énergie peu
attractif jusqu’a tres recemment et d’'une fortespien réglementaire face a I'azote.

Le développement d’une filiere couplant la digestemaérobie et un procédé aérobie
pour I'élimination de I'azote peut permettre, pales régions d’élevage développé, d’'une
part, de faire face aux contraintes environnemestat d’autre part, de réduire les colts
énergétiques a I'échelle de I'exploitation.
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Le travail présenté dans ce manuscrit porte sdeleloppement et I'optimisation d’'une
filiere de traitement des lisiers couplant la métkation et I'élimination biologique de
'azote par nitrification-dénitrification. Pour @l deux approches paralleles et
complémentaires ont été menées : une approche iqumé&t une approche expérimentale en
réacteurs pilotes.

Avant d’aborder les résultats obtenus au coursed#ravail, une étude bibliographique
présente, dans le chapitre suivant, les procédédgliglkestion anaérobie, le traitement
biologique de l'azote, le couplage de ces deuxéués ainsi que les processus mis en jeu
dans ces différentes filieres.

Au cours du second chapitre, le matériel et leshou#s utilisés pour le travall
expérimental sont présentés. Par la suite, le dppement du modéle biologique
représentant les procédés mis en jeu est décrit.

Le développement et I'optimisation de la filierensensuite présentés au cours de trois
parties complémentaires :

- Etude comparative du fonctionnement du pilote s&lois configurations,

- Calage et validation du modele a partir des dondédenctionnement du pilote,
- Optimisation du procédé a I'aide du modéle numériqu
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Chapitre 2 .

Traitement et Epuration des Lisiers

23
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En France, face a la pression réglementaire lieedéngéglement des écosystemes,
notamment vis-a-vis de l'azote contenu dans laeréisdes systémes de traitement ont été
développés et intégrés aux exploitations. Le tmaget aérobie par boues activées, permettant
la transformation de I'azote ammoniacal en nitrptds en azote atmosphérique, fait
aujourd’hui référence en matiere de traitement 'deote mais engendre des dépenses
énergétiques importantes sur I'exploitation.

Face a l'augmentation des colts de I'énergie et dé favoriser la diminution des
émissions de gaz a effet de serre, la digestiorérabhee des effluents d’élevage s’est
fortement développée ces derniéres années chezvoisfs européens, notamment
I'Allemagne et le Danemark. Alors qu’elle permetdanversion de la matiére organique
contenue dans les lisiers en biogaz valorisableigastion anaérobie est sans effet sur les
guantités d’'azote, ce qui nécessite un couplage awdraitement de I'azote dans les régions
ou la pression vis-a-vis de I'azote est forte.

Le couplage des deux procédés permettrait, a ecke I'exploitation, de réduire les
excédents azotés et les dépenses énergétiques.défimouvoir coupler ces procédeés, la
gestion de la compétition de la matiére organigie part, a la base du biogaz produit lors
de la digestion anaérobie et, d’autres part, néaespour le processus de dénitrification, est
le paramétre clé.

Enfin, les caractéristiques physico-chimiques dgierk, leur faible biodégradabilité et
leur forte variabilité impliquent la mise en plastde dimensionnement d’un procédé adapte.

Ce chapitre présente dans un premier temps lestéastiques des lisiers rencontrés en
Bretagne et les conséquences sur la gestion eimlendionnement du procédé. Dans un
second temps, il décrit les procédés de digestiaérabie et de traitement aérobie par boues
activées a la fois d’'un point de vue théorique @mé&mes biologiques) et d’un point de vue
pratigue (technologie et performance). Enfin, ceapine présente des propositions
d’optimisation des procédés notamment par leur le@ep

[I.1 Caractéristiques d’'un lisier porcin

Le lisier porcin est le résultat du mélange desdéet des urines des animaux. Il se
présente sous la forme d‘un liquide plus ou moisgueux de densité voisine de I'eau (1,000
a 1,050) et de pH proche de la neutralité. Sesceaistiqgues sont extrémement variables
d’'une exploitation a une autre, mais aussi au dein méme élevage en fonction des saisons,
du mode et du type d’alimentation et de I'dge daesp (Bélineet al, 2001, Boursier, 2003,
Vedrenne, 2007). Le tableau Il.1 présente les jpahes caractéristiques physico-chimiques
d’un lisier porcin.

Les fortes concentrations en matiéres seches (M8) enatieres en suspension (MES)
révelent une quantité importante de matieres fdeumais sont variables d’un facteur 5.

Les teneurs en azote total (NTK) sont compriseseeBfl et 8,0 kgN.M L'azote
ammoniacal représente environ 80% de l'azote thid. fractions azotées sont issues des
protéines non digérées et de I'urée rejetée.

Concernant la conduite du procédé, la forte comatoh en azote ammoniacal présente
des risques d’inhibition dans le digesteur. L'ad#iph des biomasses méthanogénes a la
charge ammoniacale ou la dilution de cette mémergehaont alors des solutions
envisageables pour lever cette possible inhibition.
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Tableau 11.1 : Compositions des lisiers porcins (dmnées Cemagref de 1991 a 2007)

Parametres . Concentrations
min. Moyenne max.
pH 7.2 7,6 8,5
MS (kg.m°) 20,1 49,0 111,3
MO (kg.ni%) 12,7 37,7 94,5
MES (kg.ni) 11,9 34,6 64,8
MVS (kg.mi%) 7,0 25,2 48,5
NTK (kgN.m®) 2,1 4.4 8,0
NH," (kgN.m®) 17 3,0 6,8
DCO totale (kg@.m*) 13,6 50,6 102,1
DCO soluble (kg@m™) 4,3 19,7 62,8
DBO; (kgO,.m™) 1,8 7.7 16,4
AGV (kgO,.m™) 04 6,7 20,5
Ac acétique (kg@.m™) 0,09 2,76 8,26
Ac propionique (kg@.m™) 0,15 1,55 4,68
Ac isobutyrique (kg@.m™) 0,05 0,46 1,25
Ac butyrique (kgQ.m™) 0,01 0,56 2,00
Ac isovalérique (kg@.m™) 0,08 0,77 2,45
Ac valérique (kg@.m™) 0,03 0,56 1,91
P total (kgP.1i) 0,7 1,3 3,0
K total (kgK.ni’) 05 2,1 3,9
Mg total (kgMg.nt) 0,9 1,6 2,5
Ca total (kgCa.i) 21 4,0 6,0

Le rapport DBO/DCO de l'ordre de 15% est relativamible par rapport a une eau
usée (70%, Boursier, 2003). Ceci traduit une fagtleu une lente biodégradabilité de la
matiere organique. De plus, la DCO et la DB®ésentent une variabilité d'un facteur 10,
dénotant une biodégradabilité du lisier tres vdeiaRetranscrite en production de méthane,
cette biodégradabilité présente des valeurs denpieltenéthanogene comprises entre 0,16 et
0,50 NTCH4.kg*MO (Vedrenne, 2007, Moletta, 2008).

Concernant la conduite du procédé, la faible bicaldapilité du lisier et la forte teneur en
azote entraine des risques de limitation des mecees de la dénitrification et ainsi de
mauvaise performance d’abattement de l'azote. Dss, ptette faible biodégradabilité
engendre également une production de biogaz moiAdfired optimiser la consommation de
la matiére organique sur I'ensemble du procédéréfade la nitrification au stade nitrite
(shunt des nitrates) ou la réalisation de la déndtion dans le digesteur sont des solutions
envisageable. Cependant cela nécessite la misa@n@une gestion particuliere du procédé.

Les teneurs en acides gras volatils (AGV), prinigipeent constitués d’acide acétique et

d’acide propionique, sont trés variables, de I'erdie 0,4 & 20,5 kg@n>. La répartition
moyenne en AGV exprimés en DCO est de 50% d'ac&aBekgQ.m™), 25% de propionate
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(1,6 kgQ.m?), et 25% de valérate et butyrate (1,1 kg®’). Ces AGV sont issus de la
fermentation pendant le stockage des matiéres iopges non-assimilées par le systéeme
digestif du porc.

La teneur en phosphore, extrémement variable, @spise entre 0,7 et 3,0 kgP’m
Elément essentielle a la croissance du porc, éetadit est apporté en quantité excédentaire
dans l'alimentation porcine afin de satisfaire &esoins nutritionnels.

Le potassium, principalement rejetée via les ursmss formes de sels solubles, présente
des teneurs comprises entre 0,5 et 3,9 kgiK.m

Concernant la conduite du procédé, la teneur es éldvée engendre des risques
d’inhibition des mécanismes biologiques. Cependen# partie de ces sels n’est pas sous-
forme bio-disponible, limitant ainsi les risques.

Finalement, les caractéristiques du lisier, sdddipdégradabilité, sa teneur élevée en sel
et en azote ammoniacal et sa forte variabilité s&tent la mise en place d’'un procédé
robuste au niveau des mécanismes biologiques, espapir résister aux a-coups de charge et
enfin optimisé au niveau de la consommation de &iare organique. Au vue de ces
résultats, il apparait qu’un dimensionnement etaptanisation expérimentale du procédé est
difficilement réalisable et qu'une approche numéeig'avere pertinente et complémentaire a
I'approche expérimentale. En effet, cette appropbenet de prendre en compte les fortes
variations de l'effluent ainsi que les nombreusdgsractions existantes entre les procedeés et
les processus mis en jeu.
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[I.2 La digestion anaérobie

[1.2.1 Les principales étapes de la digestion anaér  obie

La méthanogenese est la voie microbienne de misétiah de la matiere organique en
méthane (Ch) et en gaz carbonique (GOCe mécanisme de biodégradation anaérobie fait
intervenir  principalement quatre étapes biochimsquéFigure I1.1): [I'hydrolyse
(extracellulaire), 'acidogenése, I'acétogenéda etéthanogenese (intracellulaire).

Macromolécules —

Bactéries fermentativep Hydrolyse
et acidogenes
A\ 4
Monoméres _
Bactéries fermentativep
et acidogénes Acidogenése
\ 4
AGV, Alcools, HCO, _
Acétogenéese
A\ 4 A 4
Acétate |, | H,CO, |_
Bactéries acétogénes et syntrophes
Archée méthanogenes Archée méthanogenep Méthanogenese
acétoclastes hydrogénophiles
A 4 A 4
CH, + CO, CH, HO |—

Figure 1.1 : Schéma simplifié des processus de digtion anaérobie (Moletta, 2006)

Ces processus sont réalisés par trois groupesrigast@ux métabolismes particuliers et
spécifiques. L’ensemble de ces maillons forme alors chaine trophique, nécessitant des
conditions bio-physico-chimiques adaptées.

[1.2.1.1 Hydrolyse

Cette premiere étape réductrice est un processudépelymérisation (Palmisano &
Barlaz, 1996). L’hydrolyse des macromolécules eigooheres est assurée par des exo-
enzymes et principalement des hydrolases.

Lors de la dépolymérisation, les liaisons covalentévées des lipides, glucides et

protéines sont respectivement les liaisons de tysters, osidiques et peptidiques. Ces
hydrolyses conduisent a la formation :
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- pour les protéines : de peptides, d’acides amidésdioxyde de carbone, d’azote
ammoniacal et de composés souffrés,

- pour les lipides : d’acides gras volatils (AGV)d&cides gras longues chaines (LCFA),

- pour les glucides : de sucres simples.

Cette dépolymérisation a pour particularité de mttra la solubilisation des
macromolécules permettant alors leur transport $ouse d’oligoméres au travers de la
membrane bactérienne. Cependant, les cinétiqugsrdlyse sont différentes d’'un polymere
a l'autre en fonction de leur nature et de leur plexité. Certains composés tels que la
lignine sont alors considérés comme tres lenterh@udégradable voir non biodégradable
(Chynowethet al, 1998).

La communauté microbienne impliquée dans cetteeétgi principalement aérobie-
anaérobie facultative. Les genres rencontrés danksier de porcs sontEubacterium
Lactobacillus Escherichia Clostridium Propionibacterium acnest BacteroidegZhuet al,
1999)

11.2.1.2 Acidogenese

Réalisée par le méme genre de micro-organismesomg@s pendant la phase
d’hydrolyse, I'étape d’'acidogenese permet de médisdrp dans la cellule bactérienne, les
produits issus de I'étape précédente. Les métakalihaux sont des acides gras a courtes
chaines (g¢a G) de type AGV (acides aceétiques, butyriques, valés,...), des alcools, de
'azote ammoniacal, du dihydrogene et du dioxydecdebone. A titre d’exemple, Les
réactions de dégradation du glucose en anaérobig@sgsentées dans le tableau 11.2.

Tableau 11.2 : Produits de la dégradation du glucos et rendement énergétique (Batstonet al,, 2002)

ATP produit par

Produits Réactions
mole de glucose
Butyrate CsH,,0, - CH,CH,CH ,COOH +2CO, +2H, 3
Propionate C¢H,,04 +2H, - 2CH ,CH,COOH +2H,0O faible
Acétate C,H,,0, + 2H,0 - 2CH,COOH +2CO, +4H, 4
Lactate CH,,0; — 2CH,CHOHCOOH 2

Généralement, I'étape d’'acidogenése est définiepario-production anaérobie d’acide
sans accepteur ou donneur d’électron externe (@uigehnder, 1983). Cela inclut donc les
dégradations des acides aminés et des sucres.tramonla réaction d’oxydation des LCFA,
faisant intervenir un accepteur d’électrons, faittie de I'acétogenese.

En conditions de surcharge organique, et au vuenéiabolisme rapide de ce groupe
trophique, une accumulation de produits issus die @&ape et notamment d’hydrogéne et
d’acétate est possible. Il y a alors une inhibitdes groupes trophiques suivants (micro-
organismes acétogenes et méthanogénes) et undagrocessus de digestion anaérobie
(Thiele, 1991).
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11.2.1.3 Acétogenese

Cette étape conduit a la production d'acétate bydtogéne a partir des monomeres
fournis par la fermentation. L’acétogenése faiteliménir deux sous-groupes de micro-
organismes :

- les « homoacétogénes » qui utilisent des hexosgses, des composés monocarbonés
et 'hydrogene pour former de I'acétate comme pitoekclusif,
- les « acétogenes syntrophes »qui transforment@# én acétate et H

Les réactions a partir des AGV sont présentéesldaableau 11.3.

Tableau 11.3 : Thermodynamiques des réactions d’adégenése (Batstonet al, 2002)

Substrats Reéactions AGY 1 AG 1
(kJ.gbCO) (kJ.gDCO)
H,, HCOy 4H,+CQ - CH,+2H,0 2,12 -0,19
Propionate CH,CH,COOH +2H,0 - CH,COOH +3H, +CO, 0,68 -0,13
Butyrate CH,(CH,),COOH +2H,0 - 2CH ,COOH +2H, 0,30 -0,16
Palmitate CH,(CH,),,COOH +14H,0 - 8CH ,COOH +14H, 0,55 -0,16

AG' calculé pour T=298 K, p 4, =1.10-5 bar, pcys = 0,7 bar, [HCO ;7] = 0,1 M et [Acides Organiques] = 1ImM

Ces réactions sont endergoniqua&s{ > 0) et par conséquent thermodynamiquement
impossibles dans les conditions standards. Leséhestacétogénes productrices obligées
d’'H, ne peuvent donc se développer qu'a des pressatislies en hydrogéne inférieures a
1.10* atm. Elles sont donc syntrophiques d’organismedrdgénotrophes (comme les
bactéries méthanogénes ou sulfato-réductrices)cgnsomment I'hydrogéne au fur et a
mesure de sa production, ce qui maintient une joregsrtielle tres basse.

Cette phase est donc une étape clé de la digestadrobie. L'accumulation d’hydrogene
conduit irremédiablement a I'arrét de I'acétogendseduisant une accumulation importante
d’AGV et donc une baisse du pH inhibant I'étaperdghanogenese (Vigneron, 2005).

[1.2.1.4 Méthanogenese

Etape finale du processus de digestion anaérabiméthanogenese est réalisée par des
micro-organismes appartenant au domaineAtdelae Elle fait intervenir deux sous-groupes
de micro-organismes :

- Les méthanogenes acétoclastddethanosarcina, Methanosagtaqui transforment
I'acétate en dioxyde de carbone et méthane,

-Les méthanogenes hydrogénophilesMethanobacterium, Methanobrevibacter,
Methanococcus, )..qui transforment le dioxyde de carbone et I'hygginoe en méthane
et eau.

L’activité des méthanogénes hydrogénophiles esbitapte car elle est responsable de la
teneur en hydrogéene du milieu et de son maintiean@ pression partielle basse. Un
dysfonctionnement de cette étape entraine larr@ Icétogenese, produisant
irremédiablement un arrét de la production de mm&thpar limitation du substrat des
méthanogenes acétoclastes (Burton & Turner, 2003).
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Des traces d'oxygene suffisent a bloquer le méisina énergétique des bactéries
méthanogenes par auto-oxydation de certains cofacissentiels. Ces bactéries sont donc
anaérobies strictes et requierent des conditionraamementales précises, sujettes a de
nombreuses inhibitions comme I'ensemble de la ehophique.

[1.2.2 Influence des paramétres physico-chimiques

11.2.2.1 Le pH

L’équilibre des réactions chimiques, lié a I'adivenzymatique, requiert des conditions
de pH adaptées a chaque flore mise en jeu.

Veekenet al. (2000) a la suite de leur étude sur I'effet dugildles AGV sur I'hydrolyse
de déchets organiques concluent que le pH a uheide notable sur I'hydrolyse. En effet,
entre pH 5 et 7 la constante d’hydrolyse est daubtda relation entre le pH et la valeur de la
constante d’hydrolyse est linéaire. Cependant l@suas ne précisent pas si au-dela de ces
limites la relation est conservée.

D’autre part, Yu & Fang (2003) indiquent que le @dt un facteur essentiel pour
I'acidogénése d’eaux riches en gélatine. Les asiteoulignent une augmentation du taux
d’acidification de la gélatine de moitié entre p}d 4t 6,0. Entre pH 6,0 et 7,0, cette valeur est
diminué de 20%. Selon ces auteurs, I'acidogenedsepte donc une valeur de pH optimale
entre 5,9-6,0.

La population méthanogéne est également sensiljpglaklle trouve son optimum entre
6,5 et 8 (Visseet al, 1993). Au-dessus de pH 8, les méthanogenes sardreurrence avec
les bactéries sulfato-réductrices (Percheron, 19@i)dessous de pH 6, il y a une
accumulation d’AGV entrainant un renforcement deitlité du milieu.

D’aprés ces résultats, la digestion anaérobieasilple entre pH 6 et 8. Une acidification
du milieu favorisera les étapes en amont alorsrgalcalinisation du milieu favorisera les
étapes en aval

Le pH peut également avoir un effet inhibiteur pan réle indirect sur les équilibres
chimiques en solution de I'azote ammoniacal, ddsrss et des AGV.

Enfin, le pH du systeme est lié au systéme tampomitieu dépendant de nombreux ions
comme H, OH, HCO;, NH,',... Dans le cas du lisier porcin, le pouvoir tampst trés
élevé du fait des fortes concentrations en;Neét HCQ, et le pH relativement stable aux
alentours de 7,8-8 (Boursier, 2003). Ces caratifuiss font donc du lisier un effluent
intéressant de ce point de vue pour la stabilié dligesteur.

[1.2.2.2 Latempérature

Tout comme le pH, la température agit sur la cipuiides réactions enzymatiques. Les
réactions de dégradation de la matiére organicareg athermiques, elles nécessitent un apport
de chaleur extérieure afin de maintenir la tempéeaa I'optimum désiré. Bien que la
méthanogenese puisse avoir lieu de 2°C a 100°Cnadsthet al. (1998) précisent ainsi
zones de fonctionnement habituellement utilisées :
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- Psycrophile : T < 20°C,
- Mésophile : 20°C < T < 45°C avec optimum pour 35°C,
- Thermophile : 45°C < T < 65°C avec optimum pour®5°

De nombreux travaux répertoriés par kiual. (2001) s’accordent a dire que la cinétique
de production de biogaz total (méthane et dioxyee cdrbone) est moindre a basse
température mais non nulle. Les travaux de Massé (1997 et 2003) précisent que, dans le
cas du traitement de déjections porcines en biteeéasequentiel (SBR) psychrophile (20°C),
le rendement de conversion en méthane diminue ellgda d’'une baisse de la température
de 20°C a 10°C. Cependant, ils constatent aussiaugmentation de la teneur en Lt
biogaz lors de cette méme diminution. En conditioésophile, Chaet al. (2008) observent
également une diminution du rendement de conversiométhane pour une baisse de la
température de 35°C a 25°C, mais sans variationifisigtive de la teneur en GHlu biogaz.
Ceci serait d0 a une acidogenése plus faible oun@ prépondérance de la flore
homoacétogene a basse température (Masaé 2003).

Par ailleurs, la température agit également suédgslibres des espéces chimiques en
solution, et notamment des formes de I'azote amawoahi des sulfures et des AGV pouvant
induire une inhibition (Batstoret al, 2002).

Bien que la digestion anaérobie puisse avoir li@usduine gamme de températures large,
le contréle de la température a une valeur corstardtamment pour éviter le « stress »
bactérien, est indispensable pour un développestticdce d’'un digesteur (Liat al, 2001)

[1.2.3 Les inhibiteurs de la digestion anaérobie

Chenet al. (2008) indiquent que la méthanogenese est sergsiile nombreux groupes
d’inhibiteurs, notamment les accepteurs d’électralternatifs (oxygene, nitrate et sulfate),
I'ammoniac, le sulfure d’hydrogene, les AGV, lestaukx lourds et les cations. Chynoweth
al. (1998) précisent que l'effet toxique d’un inhibitedépend de sa concentration et de la
capacité des bactéries a s'adapter a celui-ci. drcentration inhibitrice dépend donc de
différentes variables englobant le pH, le tempgéalention des boues, la température et le
ratio entre la substance inhibitrice et la quantiéébiomasse. Par ailleurs, les populations
méthanogenes semblent plus sensibles aux variat®tienvironnement qu’'a la présence de
toxiques auxquels elles peuvent s’acclimater.

[1.2.3.1 Le couple ammonium / ammoniac libre

Bien que l'azote ammoniacal soit indispensable aiabolisme bactérien et stimule
I'activité méthanogéne pour des valeurs de 0,0528 Rg.m® (Vedrenne, 2007), des fortes
concentrations n’en restent pas moins inhibitridescette méme activité. Cependant, il est
important de faire la distinction entre 'ammoniufNH;") et 'ammoniac libre (NH),
inhibiteur principal (Hashimoto, 1986, Hungt al, 1990, Angelidaki & Ahring, 1994, Massé
et al, 1997).

H*+NH, ~ff - NH; (1.1)
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La teneur en ammoniac libre dépend principalementeux parametres : le pH et la
température. En effet, les valeurs dujoléi couple NH'/NH3 sont de 9 & 10 pour des valeurs
de températures respectivement de 30 a 0°C (Bateséning, 1950). Pour la zone de pH
optimal de la méthanogenese, I'équilibre est dapaté vers 'ammonium. Cependant, une
augmentation du pH de 7 a 8 provoque une augmente# la concentration en ammoniac
libre de huit fois (Hansest al, 1998). Angelidaki & Ahring (1994) et Mass¢ al. (1997)
précisent que la digestion anaérobie de déjectregés en ammoniac libre est plus
facilement réalisable en condition psychrophileegqutondition mésophile et thermophile.
Hanseret al. (1998) précisent que seuls les microorganismekanégénes sont affectées par
des taux élevés d’ammoniac libre.

De nombreux auteurs ont tenté de déterminer un d&ninibition par 'ammoniac. La
plupart du temps, les résultats sont en désacdomhteété obtenus dans des conditions
différentes (Borjaet al, 1996). Cependant, une fourchette de 1,5 & 2,5Mg).m™ pour des
cultures non-adaptées a été proposée par Van V@9e&8) et Hashimoto (1986). Angelidaki
& Ahring (1994), Hashimoto (1986) et plus récemm&ngenentet al. (2002) proposent une
tolérance a 3,5 - 4,0 kgN-NHm™ dans le cas d’'une culture adaptée.

Pour ce qui concerne 'ammoniac libre, Hang¢ral. (1998) et Angelidaki & Ahring
(1994) avancent des valeurs respectivement det D,¥ &gN-NH.m?, alors que De Baewt
al. (1984) suggérent une inhibition entre 0,10 et OKdN-NHs.m?> La différence
s’expliquerait par l'utilisation, pour le premieas; des boues de digestion de déjections
porcines et bovines et, dans le second cas, pabalgss de digestions d’eaux usées. Ces
observations laissent supposer que pour des eeamst(comme le lisier) exposés a des
concentrations en ammoniac libre élevées et régsliées seuils d’'inhibitions sont nettement
plus élevés. En effet, Borjet al. (1996) montrent une adaptation des boues (lisEasp
modification de la production de biogaz par ajoutgpessif d’ammoniac. Sung & Liu (2003)
observent les mémes conclusions pour des effluetiistriels synthétiques.

[1.2.3.2 Les Acides Gras Volatils

Les AGV sont d’'importants intermédiaires métabadisjientre la flore fermentaire et la
flore acétogene. Cependant, au-dela d'un certaiil, $ls n’en restent pas moins considérés
comme des inhibiteurs.

En condition de surcharge d'un réacteur ou en pogEsed’inhibiteurs, lactivité
méthanogene ne consomme plus 'acétate et I'hydmgéssi vite qu’ils sont produits. Il en
résulte une accumulation d’AGV entrainant une dution du pH qui aurait un effet
inhibiteur. Bien que le facteur responsable deedettibition ne soit pas clairement établi, il
semble que l'effet du pH soit majeur.

Chynoweth et al. (1998) constatent une inhibition & 2 kgAGVPnmais précisent
également qu'un digesteur peut fonctionner jusq@® kgAGV.m®. La clé de ce
fonctionnement est le pouvoir tampon du milieungipalement régulé par 'ammoniac et le
bicarbonate. Ainsi, Chynowettet al. (1998) indiquent trois valeurs pour le ratio
AGV/Alcalinité :

- 0,1 : fonctionnement normal,

- 0,5 : début de dysfonctionnement,
- 1: blocage du systéme.
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Il est donc important de maintenir le pH autourm#waleur de 7-8 dans un digesteur afin
de garantir sa stabilite. Chynoweth al. (1998) préconisent l'utilisation de chaux et de
bicarbonate de sodium tout en rappelant la toxait&odium (> 3,5 kg.f¥). lls estiment ainsi
que l'alcalinité nécessaire est de 0,833 pour 1Lihg'AGV.

Dans le cas du lisier, et comme indiqué précédermneipouvoir tampon élevé permet
d’assurer une bonne stabilité du pH sans la miggaae d’une régulation.

11.2.3.3 Le sulfure d’hydrogéne

Les sulfures existent en solution sous trois formest I'équilibre présenté en relation
[I.2 dépend du pH.

H,S - H"+HS - 2H" +S* (11.2)

A 35°C, le pky est de 6,82, le pi de 11,37 (Guptat al, 1994). Ainsi, seules les
especes b6 et HS sont rencontrées dans les digesteurs fonctiorindas pH de I'ordre de 7-
8.

Le HS et le HS sont produits par les bactéries sulfato-rédudriders de la
décomposition des molécules organiques contenasbdfire. Comme le montre le tableau
I1.4, il existe une double compétition entre lesrdls productrices de méthane et les flores
productrices de sulfure: la consommation d’hydregéet la consommation d'acétate
(Percheron, 1997).

Tableau I1.4 ;: Réactions énergétiques de la réductn du sulfate et de la production de méthane
(Conrad et al, 1986, Winfrey & Zeikus, 1977)

AG®
Substrats Bactéries Réactions 1
(kJ.mol")
Acétat sulfato-réductrices CH,COO " +S0O  +H* - H,S+2HCO 72
cétate
méthanogénes CH,COO +H,0 - CH, +HCO; -31
. sulfato-réductrices 4H,+SQF +H" - 4H,0+HS" -153
Hydrogene - - -- -
méthanogénes 4H,+HCO; +H" - CH, +3H,0 -136

Bien que les considérations énergétiques semblenfageur des bactéries sulfato-
réductrices en cas de limitation du substrat, tlétiibliographique de Percheron (1997)
montre que la compétition pour I'acétate est tgroversée dans la littérature. 1l souligne le
méme phénomene pour la compétition face a I’hydregé

Le frein le plus probable au métabolisme méthanegsst le produit de cette compétition.
En effet, I'HbS en solution est toxique pour les bactéries delidggestion anaérobie. |l
perméabilise la membrane cellulaire et dénaturepttetéines natives dans le cytoplasme en
établissant des ponts dissulfures entre les chaiigpeptidiques. Le sulfure d’hydrogéne est
également responsable de complexation avec le derferrédoxines, des cytochromes et
autres intermédiaires riches en fer ce qui conduiarrét du transfert d’électrons chez les
bactéries sulfato-réductrices (Maillacheruvu & Rark996).

Maillacheruvu & Parkin (1996) estiment que les Beet sulfato-réductrices sont plus
facilement affectées par 139 que les bactéries méthanogenes. Cependant,irdeitbéion
dépendrait de la nature du substrat, et notamnoentesgré d’oxydation (Uelkdt al, 1988).
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11.2.3.4 Les minéraux et métaux lourds : essentiels et toxiques

Les ions minéraux, indispensables en faible quanpieuvent parfois présenter des
concentrations en phase soluble inhibitrice pastivité méthanogene (Tableau 11.5).

Les teneurs en éléments dans le lisier indiqueatdps carences sont peu probables et
que, dans le cas du calcium et du potassium, leseobrations relevées peuvent étre
faiblement inhibitrices. Concernant le calcium, Adtral. (2006) ont déterminé cependant une
concentration optimale pour la digestion anaérahidisier porcin de I'ordre de 3 kg-fret
une concentration inhibitrice de I'ordre de 5 agini®. Seul le potassium pourrait donc étre
inhibiteur. Cependant, I'acclimatation de la biosasnéthanogene est possible, méme a des
concentrations tres importantes en minéraux (Veurep007).

Tableau I1.5 : Concentrations inhibitrices de quelaies minéraux comparées aux concentrations
présentes dans le lisier de porcs (Vedrenne, 2007)

Concentrations (kg.m'3)

" stmuange  fablement - fortement i o, o porg
Na' 0,1a0,2 3,5a55 8,0 0,5

K* 0,2a0,4 2,5a4,5 12,0 2,0a4,.2
ca” 0,1a0,2 252845 8,0 0,152 3,0
Mg®’ 00752015 1,0a15 3,0 01404

De fagon similaire aux ions minéraux, les métaunrds sont indispensables aux
métabolismes bactériens (cofacteurs, métallopresein) quand ils sont présents a I'état de
traces. A de fortes concentrations évoluant entedggies milligramme et quelques centaines
de milligrammes par litres en fonction des espéitesont généralement toxiques pour les
populations anaérobies et peuvent provoquer |'auétigesteur (Cheet al, 2008).

La notion de biodisponibilité des minéraux et dégaux parait alors étre importante pour
expliquer leur potentiel inhibiteur et |a forte izdion des échelles de concentrations. En effet,
la précipitation (en lien avec le pH), la sorptsur la matiére organique ou la complexation
avec d'autres éléments sont autant de phénomemgeeqguent réduire la part de minéraux
et/ou de métaux en solution, et donc leurs eftetgjties.

11.2.3.5 Les oxydes d’azote

Beaucoup d'études rapportent que les oxydes d'azotebent fortement la
méthanogenese. En fonction des sources, les augttriisuent cet effet aux réactions
thermodynamiques, a un changement du potentielydmxéduction, a la présence des
produits issus de la dénitrification ou encore @ compétition pour les sources carbonées.

D’aprés Redlat al. (1997), la réaction thermodynamique de la méthanege a partir du
glucose est exprimée selon la relation I1.3.

C;H,,0, +3H,0 - 3CH,+HCQ; +3H" AG°=-404 kJ/réaction (11.3)
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En présence de nitrates en anoxie/anaérobie, &iaeade dénitrification s’écrit alors
suivant la relation 11.4.

C,H,,0, + 48NO; +48H,0 — 6CO, + 24N, +84H,0 AG°= -2669 kJ/réaction  (11.4)

Au vue des enthalpies libres, en présence de estiddns un digesteur, la dénitrification
sera choisie préférentiellement a la méthanisat@eti peut justifier les cas de séparation
temporelle de la dénitrification et de la méthammisaobservés dans de nombreuses études.
Par ailleurs, les études de Balderston & Payne@l9Zhen & Lin (1993) ou Clareret al.
(1998) démontrent qu’en présence d'une seule salgcgubstrat (ex : acétate) en exces, la
méthanisation et la dénitrification peuvent se dkno dans un méme milieu, soit
séquentiellement, soit en différentes zones.

MacGregor & Keeney (1973) sont les premiers a suggue les nitrates empéchent la
production de méthane dans des sédiments lacugtiesne augmentation du potentiel
d’oxydo-réduction. Hendriksen & Ahring (1996) caamtsint que, sur des boues de digesteur
d’eaux usées, la production de méthane ne repnreadbgsque les oxydes d’azote ont disparu
et que le potentiel d’oxydo réduction atteint uneaiu suffisant pour I'activité méthanogene.

Des travaux plus récents réalisés en contrélambtentiel d’oxydo-réduction par ajout de
composeés réducteurs (cystéine) en début de culhath (Akunnaet al, 1998) ou par
régulation automatique (citrate de titane) (CherLi&, 1993) montrent que méme a un
potentiel d’oxydo-réduction favorable (-300 mV)H#thanisation n'a pas lieu tant que les
nitrates sont présents. Cette inhibition ne peutcdpas étre simplement attribuée a une
hausse de ce potentiel.

Au vue des discussions sur I'effet du potentielxgiio-réduction sur la méthanisation, il
semble que les oxydes d’azotes ont un effet irdubitlirect sur le métabolisme des bactéries
méthanogenes. Selon les études de Balderston &eP@gv6), Chen & Lin (1993), et
Clarenset al. (1998), le NO exercerait un effet plus marqué que le NO, luiraéplus
toxique que le N@. Le nitrate est 'oxyde d’azote le moins inhibiteu

A titre indicatif, Chen & Lin (1993) relévent desrncentrations inhibitrices de la
méthanogénése pour les nitrates et les nitritgzectivement de 0,10 et 0,01 kgNPran co-
cultures. Clarenst al. (1998) proposent pour une culture purevtithanosarcina mazeine
inhibition partielle avec une concentration en N@e 1,0 kgN.rii. lls observent également
une inhibition totale pour des concentrations eryNI® 0,0025 kgN.M Enfin, ils proposent
la valeur de 0,32 mM de dans I'espace de téte pour constater une intibittale de la
méthanogénese. Enfin, les mémes auteurs suggérerirdibition par les NQ@ est liée a la
présence de bactéries dénitrifiantes et leurs igdivdans le milieu. Les « niveaux »
d’inhibition seraient différents selon I'espécerdéthanogene présente et le substrat.

[1.2.4 Les procedés de digestion anaérobie

Les réacteurs biologiques anaérobies doivent iatéigis caractéristiques des réactions
microbiennes qu’ils mettent en ceuvre (Moletta, 2006

- absence d’oxygene,

- vitesse de croissance lente des biomasses,

- température et concentration de matiére homogeses ld digesteur (rarement de flux
piston),
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- des conditions hydrodynamiques adaptées a la texfieoemployée (répartition de
flux, vitesse ascensionnelles des liquides, coasenv des flocs microbiens...),
- une production de biogaz composé principaleme@tdg CO; et H.

Ces caractéristiques conduisent donc a des réacteumés, agités par brassage
mécanique ou par recirculation de biogaz ou endmnmogénéisés par recirculation de
liquide, intégrant des systemes de récupératioridgaz, et pouvant mettre en ceuvre la
rétention des microorganismes.

Ainsi, de nombreux procédés faisant intervenir desnasses libres ou fixés ont été
développés depuis une trentaine d’année pour kst anaérobie du lisier, et sont décrits
dans les paragraphes suivants. Les tableaux 161G, inspirés de ceux proposés par
Chynoweth et al. (1998), présente une synthése bibliographique extvaustive de ces
procédés et de leurs performances.

11.2.4.1 Les procédés a biomasses libres

Ces réacteurs ont été qualifiés de « premiére géagr> (Moletta, 2008). La biomasse se
trouve sous une forme libre ou en floc et est retdans le réacteur soit en maitrisant
I'nydraulique ou I'hydrodynamique, soit en la rééwmnt par I'intermédiaire d’'un décanteur
externe.

3 types de procédés a biomasses libres sont recdassé la littérature (Chynowethal,
1998) : les réacteurs infiniment mélangeés, lestegéms séquencés et les réacteurs a lit de
boues. Les conditions opératoires rencontréessepdeformances associées sont présentées
dans les tableaux 11.6 et I.7.

» Les réacteurs infiniment mélangés continus

Le réacteur infiniment mélangé (CSTR) est le préckdplus couramment rencontrés
pour la digestion de boues de stations d’épuratiode lisiers dont la teneur en matiere seche
est supérieur a 30 kgMSHf{Chynowethet al, 1998).

Le digesteur est chauffé et mélangé par des may€asiniques ou par recirculation de
biogaz. L’alimentation du digesteur est généraldméalisée de maniéere intermittente. Le
principal désavantage de ce procédé est la peftgodeasse et de matieres non-digérées lors
du soutirage.

Le tableau 1.6 présente les différentes conditimmratoires et les performances
associées releveées dans la littérature. Ces rissghat issus de I'application a I'échelle du
laboratoire ou a I'’échelle industrielle de la tealogie des réacteurs infiniment mélangés (de
10L & 200 ).

Les températures appliquées se situent entre 23°€tavec une majorité des realisations
(60%) aux alentours de 35-37°C.

L’influent est principalement la fraction totale tsier présentant cependant des teneurs
en DCO et matiéres organiques variant respectiveniien facteur 6 et 4. Les teneurs en
DCO sont comprises entre 20 et 110 kg@'.La charge organique appliquée aux réacteurs
est également variable et se situe entre 1 et TICKgm>j* avec une majorité des
réalisations (50%) aux alentours de 2-5 kgDC®)jth A l'instar de la charge organique, les
temps de séjour hydraulique varient entre 2 etdd@sj avec une majorité des réalisations
(70%) entre 10 et 25 jours.

36



Il. Traitement et Epuration des Lisiers

Tableau 11.6 : Données de fonctionnement et de penfmance des réacteurs mélangés
Références Mills, 1977* van Vf;e?rlet al. Fisheret al., 1979* Ianni);t;:: al. Steveqsg?g?chulte
Données de fonctionnement
Type de réacteur CSTR CSTR CSTR CSTR CSTR
Volume (m°) 13,500 0,240 140,000 0,420 2,500
T (°C) 35 32 35 35 23
Nature du lisier Brut total Maternité Maternité Brut total
MSinuent (kg.m) 43,0 75,0 68,8 54,8
MO iivent (kg.m°) 54,0 15,0 56,9 35,7
DCOjruent (kg.m™) 74,3 80,3 74,3
Charge organique (kgMO.m'3.j'l) 4,5 1,3 3,8 1,8
Charge organique (kgDCO.n?.j™% 7,4 6,7 3,7
TSH () 10,0 12,0 11,5 15,0 20,0
Performances
Rendement de conversion en méthane
(M ®.kgMO ot ™) 0,20 0,61 0,14 0,29
(m® kgDCO, o ™) 0,13 0,14
Production de méthane (M.m*>j™ 0,90 0,79 0,52 0,52
MO abattue (%) 38 60 60 22
DCO abattue (%) 51 40 58 36
Nefivent (KgN.m'>) 2,3 0,4 4,0 3,7
Teneur en méthane du biogaz (%) 76 60 59 63
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Tableau 11.6 : Données de fonctionnement et de penfmance des réacteurs mélangés (suite)

Van Velsenet al.,

Cavallero &

Références 1979* Petersen, 1982* Hashimoto, 1983 Genon. 1984 Hill et al., 1985
Données de fonctionnement
Type de réacteur CSTR CSTR CSTR CSTR CSTR
Volume (m®) 6,000 40,000 0,050 0,378
T (°C) 30 37 35 55 35 55
Nature du lisier Brut total Brut total Brut total Sur;]t:z %izr;teBrut Brut raclée
MSinient (Kg.m) 58,3 63,6 a 79,6 63,6 100,0 4 101,3
MO iniuent (kg.m>) 43,9 55,3 50,4 & 62,5 50,4 81,3 & 82,8
DCOjnfuent (kg.m?) 51,8 52,1 a 77,4 52,1 32,1 a 26,3 110,0 & 105,9
Charge organique (kgMO.mi>j™) 2,6 2,1 10,1 a 2,5 10,1 a 34 8,1 a 3,3
Charge organique (kgDCO.m>j ™% 31 10,4 a 3,1 10,4 a 3,5 2,6 41,0 11,0 4.2
TSH (j) 16,6 27,0 50 a 25,0 50 a 15,0 12,5 a 25,0 10,0 a 25,0
Performances
Rendement de conversion en méthane
(m3.kgMOajomé'1) 0,35 0,29 0,26 a 0,42 0,31 4 0,43 0,20 a 0,26
(m3.ngCOajouté'1) 0,30 0,26 a 0,34 0,30 a 0,42 0,28 a 0,31 0,15 a 0,20
Production de méthane (mM.m™>j™ 0,92 0,61 2,69 a 1,04 3,12 a4 1,45 0,72 a 0,32 1,65 & 0,85
MO abattue (%) 46 44 a 70 50 a 57 33 a 43
DCO abattue (%) 38 a 61 35 a 40 34 a 19
Netriuent (KON.M'>) 33 a4z2 3,3 a 38 48 a 4,4
Teneur en méthane du biogaz (%) 63 64 a 61 61 79 a 80 58 a 57
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Tableau 11.6 : Données de fonctionnement et de penfmance des réacteurs mélangés (suite et fin)
Références Zhanget al., 1990* Hanizr;e?t al. Yang & Gan, 1998 Hill & Bolte, 2000 Pagglgoe(; al.
Données de fonctionnement
Type de réacteur CSTR CSTR CSTR CSTR CSTR
Volume (m°) 199,000 0,003 20,000 0,300 0,010
T (°C) 35 37 a 55 25-28 35 37
Nature du lisier Brut total ag:ggt:;)énczcriltlgt?on Brut dégrillé Brut total
MSinuent (kg.m?) 30,0 45,0 18,7 & 19,2 43,0
MO inguent (kg.M”) 23,8 15,0 & 15,2 28,8
DCOjruent (kg.m) 41,4 48,3 19,7 & 20,9
Charge organique (kgMO.ni>j™) 1,7 75 a 3,0 48 a19
Charge organique (kgDCO.n?.j™% 3,0 1,5 9,9 44,2
TSH () 14,0 15,0 32,0 20 a5,0 6,0 a 15,0
Performances
Rendement de conversion en méthane
(m3.kgMOajouté'l) 0,34 0,19 a 0,67 0,60 a 0,71 0,17 a 0,25
(m® kgDCO4ou6 ™) 0,19 0,30 0,41 & 0,53
Production de méthane (M.m*>j™ 0,57 0,44 1,55 a 1,11 0,82 a 0,48
MO abattue (%) 66 35 & 52 36 a 50
DCO abattue (%) 73 77 37 a 49
Netriuent (KgN.M'®) 2,3 59 & 6,0 0,9
Teneur en méthane du biogaz (%) 64 71 a 51 55 60 a 63
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Dans ces conditions, la dégradation de la DCO efadenatiere organique varient
respectivement entre 19 et 77% et 22 et 66%. Lant@agdes réalisations (65%) présentent un
abattement de la DCO aux alentours de 30-50%. €adtats confirment par ailleurs les
observations réalisées par Boursier (2003) et \redré2007) concernant la biodégradabilité
des lisiers estimée autour de 40-60%. La biodégjadde la charge organique conduit a la
production d’'un biogaz présentant une teneur emanét comprise entre 50 et 80% avec une
majorité des installations (70%) aux alentours 865%. La production de méthane associée
varie de 0,32 fim>j* pour les temps de séjour hydraulique (TSH) les ptungs a 3,12
m®.m=j?* pour les TSH les plus courts. Parallélement, éeslements de conversion de la
matiére organique et de la DCO en méthane varéspiectivement de 0,14 & 0,73GHhl,.kg
"MOgjouts €t de 0,13 & 0,53 36H,.kg ' DCOsoue Bien que la réduction du temps séjour d’'un
digesteur permette d’augmenter sa productivit@nilrésulte cependant une diminution du
rendement de conversion en méthane de la chargmiqug, et donc une perte de matiere
biodégradable.

Enfin, la concentration en azote ammoniacal ddlliefit varie de 0,4 & 6,0 kgN-fravec
une majorité des réalisations (60%) aux alentoars8-8 kgN.nT. Malgré cette concentration
élevée, le rendement de conversion et les perfaresade fonctionnement ne semblent pas
affectés, ce qui va dans le sens d’une inhibitaablé voire limitée par 'ammoniac.

» Les réacteurs discontinus a alimentation séqudatiel

Le réacteur anaérobie discontinu a alimentatiogueétielle (ASBR de l'anglais
Anaerobic Sequencing Batch Reactor) est un prog@&iimettant de découpler temps de
séjour des boues et temps de séjour hydraulique wlaméme réacteur (Zhaegal, 1997).

Le séquencage des différentes phases dans leunééalienentation et agitation) permet de
décanter dans le réacteur. Le soutirage de la pluasée et de la phase solide est effectué a
la fin de la phase de décantation. Ce procédé geutaliser en condition psychrophile
(Chynowethet al,1998).

Ce découplage du temps de séjour des boues etnghs e séjour hydraulique permet de
favoriser les cinétigues de biodégradation plusele®n comparaison d’'un réacteur de type
CSTR.

Au vue des résultats disponibles présentés datableau 11.7, il est difficile de conclure
sur les parametres de fonctionnement de la techioASBR,

Cependant, le séquencage des différentes phasgdedadacteur conduit a des temps de
séjour hydraulique plus faibles que pour les réast€STR, de l'ordre de 2 a 6 jours. Les
temps de séjour supérieurs a 60 jours corresporetemtalité au temps de rétention des
boues.

En termes de performance du procédeé, les rendendlentsonversion de la matiere
organique en méthane varient entre 0,23 et 0,94gMVIO,jo,1s pour un abattement compris
entre 40 et 65%. Comparativement a la technolo§&R; et malgré un temps de séjour des
solides plus long, les performances restent simmgaiCependant, la production de méthane se
situe entre 0,27 m 3™ pour les temps de séjours les plus longs et 3;8@nj™ pour les
temps de séjours les plus courts. La teneur enanéttu biogaz varie entre 59 et 82%. La
productivitté en méthane est quantitativement etlitqtisement meilleure que pour la
technologie CSTR.
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Tableau I1.7 : Données de fonctionnement et de penfmance des réacteurs séquencés
Références Hillet al., 1985* Hill & Bolte, 1986 Masseet al., 1993* Zhang et al., 1997 Denget al., 2006
Données de fonctionnement
Type de réacteur SBR SBR SBR SBR IC-SBR
Volume (m3) 0,454 0,378 0,025 0,012 0,120
T (°C) 35 35 20 25 20-25
Nature du lisier Brut total Brutraclé Bruttotal  Brut dégrillé Brut dégrillé et dilué S(;‘;ggf;?;nde
MSifuent (Kg.M) 127,7 95,0 102,1 48,0
MO ifuent (Kg.m>) 108,2 80,1 82,7 30,0 32490 2,7 4165 4,8 a 33,0
DCOjntuent (kg.m°) 84,0 6,4
Charge organique (kgMO.m>j™) 0,02 1,1 1,2 0,4 1,6 a4 4,5 09 as5 08 a55
Charge organique (kgDCO.nt.j™) 1,2 6-7
TSH () 60,0 70,0 78,0 2,0 3,0 6,0
Performances
Rendement de conversion en méthane
(m®.kgMO 4jous ™) 0,33 0,23 0,28 0,76 0,31 4047 067 40,71 0,94 a 0,62
(m®.kgDCO o ™) 0,24 0.43-0.5
Production de méthane (rﬁ_m'3_j'1) 0,27 0,33 0,29 0,50 a 2,10 0,60 a 3,90 0,75 a 3,40 3,00
MO abattue (%) 46 51 65 56 65 a 39 61 a 53 59 a 40
DCO abattue (%) 73 80
Neivent (KgN.M%) 4,2 4,6 0,7
Teneur en méthane du biogaz (%) 59,8 59 61 63 79 a 72 82 a 62 80 a 61
* Chynowethet al., 1998
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Tableau 11.8 : Données de fonctionnement et de penfmance des réacteurs a lit de boues
o Yang & Chou, Boopathy & , Floyd & Hawkes,
Références 1985 Sievers, 1991 Boopathy, 1997 Yang, 1985 1986+

Données de fonctionnement

Type de réacteur

Compartimenté

Compartimenté

Compartimenté

Non-compartimenté Non-cdimenté

Volume (m®) 0,020 0,010 0,015 11,500 0,013
T (°C) 30 35 35 26 30
Nature du lisier S(;Jgrgzgr]](ta;in;nde Brut total Brut total Brut total dilué Brut total
MSiniuent (Kg.m) 51,7 52,4 53,0
MO irfiuent (kg.m>) 1,2 416 38,6 39,1 7,9 33,8
DCOjruent (kg.m?) 3,3 a46 58,5 59,4
Charge organique (kgMO.m>j™) 51a03 4,0 53 3,4
Charge organique (kgDCO.m>j ™) 135 40,9 4,0
TSH (j) 0,3 a5,0 15,0 14,0 1,5 10,0
Performances
Rendement de conversion en méthane
(m3.kgMOajomé'1) 0,10 a 0,80 0,5 0.48-0.62 0,14 0,25
(m®.kgDCO4oue™™) 0,04 & 0,27 0,07
Production de méthane (mM.m™>j™ 0,51 0,25 2,01 1.92-2.48 0,71 0,96
MO abattue (%) 23 a 39 61 62-77 89
DCO abattue (%) 43 & 57 62 70-78
Neftivent (KGN.m>) ND a 0,3 1,1 1.6-1.9
Teneur en méthane du biogaz (%) 62 68 63
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11.2.4.2 Les procédés a biofilms

Afin d'éviter le lessivage de la biomasse a forterge hydraulique, les procédés a
biomasse fixée proposent la formation d’un lit dsuéd ou d’un biofilm a lintérieur du
digesteur. On distingue deux sortes de biofilnes granules et les biofilms sur support.

Les micro-organismes, sous-certaines conditionsygrd s’agglomérer et former des
granules de quelques dizaines de microns a quelgimetres. Ces billes présentent des
caractéristiques de sédimentation supérieures Bes fmicrobiens. Le procédé Upflow
Anaerobic Sludge Blanket (UASB) repose sur la faromades granules.

D’autre part, I'aptitude des micro-organismes &s naturellement sur un support a été
utilisée pour les maintenir a l'intérieur des digess. Les supports utilisés peuvent étre fixes
ou mobiles. Ce sont respectivement les réacteusectnde et troisieme génération (Moletta,
2008). Le filtre anaérobie repose sur la technelalgis supports fixes. Le lit fluidisé repose
sur la technologie des supports mobiles.

Les procédés a biomasse fixée permettent de déstdeblemps de séjour des solides et
le temps de séjour hydrauliques. Les digesteursi aibtenus ont des concentrations en
biomasse élevée et donc des performances meille@egsendant, ces procédés ne sont
applicable qu’avec des effluents liquide, facileingindégradable et présentant une teneur en
matiéres en suspension inférieures a 10-20 Rg@hynowettet al, 1998).

Les conditions opératoires rencontrées et les prences associées sont présentées dans
les tableaux 11.8, 1.9 et 11.10.

» Les réacteurs a lit de boues

Cette technologie consiste a faire passer I'eftietraiter a travers un lit de boue. La
vitesse ascensionnelle de I'eau y est faible, afelie de 1 m.f (Moletta, 2008). La biomasse
est sous forme de flocs ou de granules maintensugpension par le courant ascendant de
liquide. La maitrise de I'hydraulique est donc tiégportante pour maintenir une bonne
rétention des boues.

Les meilleures performances, selon Chynowethal. (1998), sont obtenues pour des
temps de séjour hydraulique de 2 jours et un tashepsejour des boues de 32,5 jours.

L’introduction de compartiments au sein d'un digest a lits de boues permet
d’augmenter la rétention de la boue. De plus, pe tye réacteur dit compartimenté permet
d’avoir, a charge organique équivalente, des taurahversion de la DCO et de production
de méthane plus élevés que pour des réacteurpee GSTR (Chynowetét al, 1998). A ce
titre, le tableau 1.8 présente les différentes ditbmns opératoires et les performances
associées relevées dans la littérature. Boopa®grjldétermine par exemple une production
de méthane de 1,92 & 2,48CH,.m>sacteud * pOUr Une charge organique en DCO totale de 4
kgDCO.M>gacteud * €t UN temps de séjour hydraulique de 14 jourstyPe de configuration
présente donc de meilleures performances quedetetés CSTR mais nécessite cependant la
maitrise de I'’hydraulique pour éviter la déstruation du lit de boue.

> Les réacteurs UASB

Le réacteur UASB repose sur la formation de granul&effluent a traiter est réparti sur
le bas du réacteur et traverse un lit de bouestibedgle granules. La vitesse ascensionnelle
du liquide est inférieure & 1 nth

Le tableau 1.9 présente les difféerentes conditimp®ratoires et les performances
associées relevées dans la littérature. Ce propéddéet d’avoir des temps de séjour
hydraulique faibles de I'ordre de quelques joura @). Les charges organiques en DCO sont

43



[I. Traitement et Epuration des Lisiers

de l'ordre de 4 kgDCO.Meacieuf *. Les performances en terme de production de méthan
sont disparates et se situent entre 0,70 et 3&HEM > ¢actewj ™ contre 0,6 & 0,9 pour un
réacteur de type CSTR. Les teneurs en méthanessoifdire au réacteur CSTR et de I'ordre
de 60 a 80%. L’abattement en DCO totale est deiéde 50 a 80% et supérieur au réacteur
CSTR (30 a 60%). La biodégradation de la DCO tagateplus importante car dans ce type de
technologie, la DCO totale est principalement psriéla DCO soluble (MES de l'effluent
faible).

Le réacteur UASB présente, en termes de convemona charge organique et de
production de méthane, des performances supériauesacteur CSTR. Cependant, il
nécessite un prétraitement de 'influent notamnpentr réduire le taux de MES.

» Les filtres anaérobies

Le filtre anaérobie est réalisé avec un suppo#g, firinéral ou organique, réparti en vrac
ou orienté. L'effluent peut étre distribué soit $arbas ou soit sur le haut du réacteur et
traverse ensuite le garnissage.

Le tableau I1.10 présente les différentes conditiapératoires et les performances
associées relevées dans la littérature. Ce propédéet d’avoir des temps de séjour
hydraulique faible de I'ordre de quelques jour§ @6). Les charges organiques en DCO sont
de I'ordre de 4 & 20 kgDCO:TRaceuj -, SUpérieures & celles appliquées sur des réaateurs
types CSTR.

Les performances en terme de production de méethamedisparate et se situe entre 1 et
3 M’CHs.M3eacienj ™ contre 0,6 & 0,9 pour un réacteur de type CSTR# 6t 3.60 m
CHa.m > sacteu = pour un réacteur de type UASB. Les teneurs enanétisont supérieures au
réacteur CSTR et UASB et de l'ordre de 70 a 90%battement en DCO totale est de I'ordre
de 50 a 80%. De facon similaire au procédé UASBjidalégradation de la DCO totale est
plus importante que pour un procédé CSTR car pouedhnologie par filtration, la DCO
totale est principalement porté sur la DCO sol(MES de I'effluent faible).

Le filtre anaérobie a, en termes de conversioradiarge organique et de production de
méthane, des performances supérieures au réacElR €t UASB. Sa mise en ceuvre, et
notamment la gestion du flux hydrauliques au traergarnissage est cependant délicate
(colmatage et chemin préférentiel). De plus il s&tte un prétraitement de linfluent
notamment pour réduire le taux de MES.

> Les lits fluidisés

Le lit fluidisé est réalisé avec un support molpgeticulaire mis en fluidisation par un
courant de liquide ascendant.

Etudié par Ng & Chin (1988), il présente des pen@nces supérieures au réacteur
UASB. Cependant, sa mise en ceuvre, et notammeesteon du flux hydrauliques au travers
le garnissage est délicate (colmatage et chemiférprdiel). De plus il nécessite un
prétraitement de I'influent notamment pour rédléréaux de MES.
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Tableau 11.9 : Données de fonctionnement et de penfmance des réacteurs UASB

i Sanchezet al.,
Références Owens, 1988* Let al., 1994 O'Ti?/re?rsa?, ?9%:* 2005
Données de fonctionnement
Type de réacteur UASB UASB UASB UASB
Volume (m°) 0,002 0,015 0,011 0,005
T (°C) 21 22-28 25 30-35
Nature du lisier Brut dégrillé Brut gitl-‘;l?gllé et Brut gitl-‘;l?gllé et Surn;gde:;rt”:jéécanté
MSinfiuent (kg-ma) 5,8
MO infiyent (kg.m) 5,2 41
DCOinguent (kg.m>) 8,8 12,0 3,7 8,0
Charge organique (kgMO.ni>j™) 2,6 4,1 a05
Charge organique (kgDCO.n?.j™% 4,4 35 4,5 8,0 41,0
TSH (j) 2,0 3,4 0,8 1,0 a 8,0
Performances
Rendement de conversion en méthane
(M® KgMO gjoures ™) 0,05 0,89 a 1,69
(m® kgDCO, o ™) 0,03 0,20 0,45 a 0,86
Production de méthane (M.m*>j™) 0,13 0,71 3,63 & 0,86
MO abattue (%) 44
DCO abattue (%) 54 61 87 19 a 85
Netivent (KgN.m°)
Teneur en méthane du biogaz (%) 80 67 33 a 66
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11.2.4.3 La valorisation du biogaz

» Production et composition

Une installation de méthanisation produit en tr&6rB5 MCH,.kg DCOyegradee(Burton
& Turner, 2003). Le travail de synthése sur la ctdsation du biogaz réalisé par Poulleau
(2002) rapporte que, dans le cas de la digestidisige porcin, le biogaz est composé a 65-
70% de méthane, 25-30% de dioxyde de carbone e®d-dbazote. Le rapport souligne
également la présence d’autres composés tels gselfdue d’hydrogene (0,5-5%), ainsi que
des composeés organiqgues volatils et des compok#gehas et soufrés représentant moins de
1 % du biogaz.

» La valorisation

Différentes voies de valorisation sont envisagesableroduction de chaleur, production
d’électricité, cogénération (chaleur et électrigitéarburant automobile et injection dans le
réseau de gaz naturel. Le choix entre ces divesskgions dépend de criteres a la fois
économiques et techniques dans lesquels la natueelecalisation du site de production
interviennent beaucoup (ATEE, 1998). Dans le cadadéigestion a la ferme, c’est la
production d’électricité ou de chaleur seule ouwcdgénération qui semble préférable. La
production d’électricité permet de valoriser le haéte avec un rendement de 30-35%.
L'installation de cogénérateurs (chaleur + éleité)cpermet d’atteindre des rendements de
I'ordre de 85%.

D’'une maniére générale, le biogaz produit sera dangpremier temps utilisé pour
maintenir la température du réacteur. L'excéderd s@lorisé pour produire de la chaleur
consommeée sur le site (chauffage batiment) etéeckricité généralement revendue a EDF.
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Tableau 11.10 : Données de fonctionnement et de garmance des réacteurs a filtre anaérobie

Hasheider & Wilkie & Colleran, Nordstedt &

Reférences Sievers, 1983* 1984* Thomas, 1985* Bolte et al., 1986 Hill & Bolte, 1986
Données de fonctionnement
Type de réacteur Lit fixe, calcaire Lit fixe, argile Lit fixe, chéne Lit fixe, nylon et polyuréthane  Liixe, filtre nylon
Volume (m®) 0,003 0,180 0,005 0,005 0,300
T (°C) 35 33 31 35 55 35
Nature du lisier Brut d_ég,rillé et Sur/nagena?nt de Surnagea_nt de Brut dégrillé Brut dégrillé
dilué décantation décantation
MSinuent (kg.m) 15,0 20,0 13,3 14,2 18,9
MO inient (kg.m>) 6,0 14,0 10,3 11,3 15,6
DCOjnuent (kg.m*) 30,1 33,5 16,1 17,8 21,1
Charge organique (kgMO.m>j™ 6,0 7,2 3,4 11,3 7.8
Charge organique (kgDCO.n.j ™) 5,0 16,7 54 17,8 10,6
TSH (j) 1,0 6,0 2,0 3,0 1,0 2,0
Performances
Rendement de conversion en méthane
(m3.kgMOajouté'l) 0,23 0,23 0,30 0,22 0,27
(m? .ngCOajouté'l) 0,39 0,10 0,19 0,14 0,20
Production de méthane (M.m?>j™) 0,90 1,93 1,68 1,03 2,43 2,15
MO abattue (%) 42 38 47 41 43
DCO abattue (%) 73 52 50 35 42
Nettiuent (KgN.m'®) 0,4 1,0 1,0 0,8
Teneur en méthane du biogaz (%) 71 87 79 71 68 61

* Chynowethet al., 1998
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Tableau 11.10 : Données de fonctionnement et de permance des réacteurs a filtre anaérobie (suite)

Références Wilkie & Colleran, 1986* Hill & Bolte, 1988* Ng & Chin, 1988

Données de fonctionnement

Type de réacteur Lit fixe, anneau en polypropyléne Lit fixe, polyester Lit fluidisé, sable Lit fluidisé, charb. act.
Volume (m?) 2,800 0,300 0,004
T(°C) 25 35 35 30
Nature du lisier Surnageant de décantation Brut dégrillé Brut dégrillé
MSinuent (kg.m*) 13,3 14,5 18,8
MO infiuent (Kg.mi°) 8,7 9,6 15,0
DCOiniiuent (kg.m'a) 25,2 29,6 19,7 11,7 a 10,7 11,7 a 10,6
Charge organique (kgMO.m?>j™) 2,9 3,2 7,5
Charge organique (kgDCO.n.j ™) 8,4 9,9 9,8 19,8 a 1,8 198 a 1,8
TSH (j) 3,0 3,0 2,0 0,6 a 6,0 0,6 a 6,0
Performances

Rendement de conversion en méthane

(m® kgMO oy ™) 0,51 0,68 0,37
(m® .kgDCO4ous ™) 0,17 0,22 0,29 0,05 a 0,07 0,05 & 0,06
Production de méthane (M.m=j™) 1,47 2,18 2,80 094 20,13 1,02 a 0,10
MO abattue (%) 51
DCO abattue (%) 52 60 46 27 a 86 40 a 76
Nefiwent (KgN.m™) 0,9 0,4 20,9 0,4 41,0
Teneur en méthane du biogaz (%) 87 87 63 83 a 89 85a 89

* Chynowethet al., 1998
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Tableau 11.10 : Données de fonctionnement et de garmance des réacteurs a filtre anaérobie (suite €in)

Références Sorlini et al., 1990 Chouet al., 1997*  Sanchezet al., 2002

Données de fonctionnement

Type de réacteur Lit fixe, copeau bois Lit fixe, PVC Lit fixe, argile itfixe, cellule Lit fixe, anneau céramique
Volume (m?) 0,015 0,014 0,030
T(°C) 30 37 26 4 30
Nature du lisier Brut total Brut gi?l?éillé et Surnagggg:il(ljéécantanon
MSintient (kg.m) 6,2
MO infiuent (kg-ma) 4,0
DCOpnigent (kg.M°) 57 7.5 65 a 88
Charge organique (kgMO.m°>j™) 0,5 0,8 0,4
Charge organique (kgDCO.n.j ™) 0,7 1,2 0,5 7,5 52 a 1,8
TSH (j) 7.9 4,8 10,7 1,0 1,3 a 5,0
Performances

Rendement de conversion en méthane

(M kgMO oy ™) 0,21 0,14 0,03
(m3.ngCOajomé'1) 0,14 0,09 0,02 0,12 0,11 a 0,16
Production de méthane (M.m?>j™) 0,11 0,11 0,01 0,90 0,59 a 0,29
MO abattue (%) 60 65 14
DCO abattue (%) 61 57 a 80
Neftiuent (KIN. m'3)
Teneur en méthane du biogaz (%) 72 77 68 77 58 a 73

* Chynowethet al., 1998
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1.3 Traitement aérobie des lisiers

Dans les procédés d’épuration biologique aérolaiehibmasse hétérotrophe utilise la
matiere organique de I'effluent comme source dbéarze et d’énergie et 'oxygéne comme
accepteur final d’électrons. La pollution carbomeel’effluent est alors transformée, d’'une
part en dioxyde de carbone et en eau et d’autre ggarcomposés cellulaires. C'est la
biodégradation aérobie de la matiére organique.

Parallelement, la biomasse autotrophe utilise t@zammoniacal ou le nitrite comme
sources d’énergie et 'oxygéne comme accepteur diéectron. La pollution azotée est alors
transformée en partie en composés cellulaires eicipalement en nitrates. Cest la
nitrification.

Moyennant la présence de condition anoxique, lanbgse hétérotrophe a la possibilité
d’utiliser des accepteurs d’électrons alternatifsxme les nitrates et les nitrites. La source de
carbone et d’énergie reste la matiere organiquietflient. La pollution azotée sous forme
nitrite ou nitrate est alors transformée en azatoulaire. C'est la dénitrification.

[1.3.1 La biodégradation de la matiére organique

La biodégradation de la matiére organique corredmria consommation du substrat
disponible par la biomasse hétérotrophe pour sasamace. Cette transformation, illustrée sur
la figure 1.2, est divisée en quatre étapes swiees: une hydrolyse des composés
organiques lentement biodégradables en matiereteinent assimilable, la croissance de la
biomasse, et la lyse et le relargage de produégéds et de produits cellulaires lentement
biodégradables.

174

™ DCO Lentement Biodégradable

Hydrolyse
A 4

DCO Rapidement Biodégradable

Croissance
A 4

Biomasse hétérotrophe

Déces

A 4

DCO Inerte

Figure 11.2 : Processus de transformation de la maére organique au cours du traitement biologique
(Boursier, 2003)

11.3.1.1 L’hydrolyse

Dans les effluents, la matiere organique biodédnadast principalement sous forme de
polymeres complexes de poids moléculaires élevdsrieent biodégradable. Les bactéries ne
pouvant pas assimiler directement ces composeés leresp elles produisent des enzymes
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extracellulaires capables de couper certainesohaisorganiques de facon a obtenir des
molécules simples pouvant diffuser au travers deal@i bactérienne (Boursier, 2003). Ces
molécules issues de I'hydrolyse comportent peuodias de carbone {G G) et sont des
acides gras volatils, des glucoses,... Elles comstitune fraction directement assimilables
par les hétérotrophes et sont donc rapidement gradéble.

Ce processus implique la régulation de la synttesgymatique, la migration de ces
enzymes et I'hydrolyse des polyméres. D’'une margérerale les enzymes ne sont produites
qgu’en fonction des besoins de la cellule. Cela igya que la cinétique d’hydrolyse dépend
du ratio substrat/biomasse.

[1.3.1.2 La croissance de la biomasse

Pour leur croissance, les bactéries hétérotroptilesent la matiére organique directement
assimilable. Une partie de celle-ci, de l'ordre @&{&%, est assimilée pour former de la
biomasse alors que I'autre partie (30%) est uglis@mme source d’énergie (Figure 11.3).

CO, + H,0
Matiere Organique Biomasse
assimilable Hétérotrophe

Figure 11.3 : Conversion de la matiere organique pedant la croissance de la biomasse (Boursier, 2003)

Au cours de ce processus, un composeé acceptagietdsons produits lors de I'oxydation
de la matiere organique est nécessaire. En miliénob&e, I'accepteur d’électrons est
I'oxygene alors qu’en milieu anoxique il s’agit ditrite et du nitrate.

[1.3.1.3 Le déces de la biomasse

En procédé par boues activées, la biomasse a @¢éeties mécanismes de survie qui lui
permettent, lorsque le milieu ne contient plus wesgat disponible, de maintenir son activite,
méme a un taux de croissance plus faible. Ces nsfoas sont la maintenance et la
respiration endogéne. Ces deux mécanismes cormspoa I'utilisation du substrat exogene
et/ou endogéne pour produire une énergie de maimten

Le déces de la biomasse est caractérisé par lgs€riemne correspondant au relargage de
produits inertes et de substrats hydrolysablesésilpour la production de nouvelles cellules
bactériennes.

[1.3.2 L’élimination de 'azote

Pour éliminer I'azote du lisier brut initialementégent sous forme ammoniacale (60 a
75%) et organique (25 a 40%), plusieurs transfdonatmicrobiologiques, présentées sur la
figure 1.4, sont réalisées : minéralisation, amification, assimilation, nitrification et
dénitrification (Boursier, 2003, Daumet al, 2005).

Au cours de la minéralisation, I'azote organiquetipalaire (Nygpay €st dabord
hydrolysé en azote organique solublg¢\,) puis converti en azote ammoniacal (NAT) par
un processus d’ammonification. Ces réactions cpomdent a la dégradation de la matiére
organique. Les réactions sont catalysées par degmes produites par les bactéries
hétérotrophes présentes dans le réacteur quieuatili® matiére organique biodégradable
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comme source de carbone et d’énergie. L’azote anamainest une source d’'azote utile pour
la croissance de la biomasse (Assimilation).

En milieu basique et/ou a température élevée, taammoniacal est principalement sous
forme NH; qui peut se volatiliser vers I'atmosphére.

En condition aérobie, 'azote ammoniacal est oxgditrite (NQ) puis en nitrate (N®
) par les bactéries autotrophes. C’est la nittifica En condition anoxique, les nitrates sont
réduits en azote moléculaire fNoar les hétérotrophes au cours de la consommdgola
matiere organique biodégradable. C’est la déraaifon.

NH, N,
A A
Minéralisation Volatilisation Dénitrification
P Nitrification
I ~ o PN
Hydrolyse Ammonification - N
Norg,pan > Norg,sol > NAT > NOZ' > NOS'
A
Assimilation
Déces \ 4
Biomasse

Figure 1.4 : Transformations de I'azote dans un récteur a boues activées

Ainsi, les processus de nitrification et dénitidfiion sont les deux processus clés de
I'élimination de I'azote au cours du traitementlbgique par boues activées. Cependant, ces
processus sont intimement liés au processus deadkigpn de la matiere organique
préalablement décrit.

[1.3.2.1 La nitrification

La nitrification est définie comme étant I'oxydatiodes composés azotés reduits
(organiques ou inorganiques) en nitrite puis eratat

Biomasse

lor Biomasse
nitritante nitratante
Al
W TN e T T
3/2 OZ 1/2 OZ
2H* + H,0

Figure 1.5 : Schéma de la nitrification aérobie
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La nitrification est réalisée par des micro-orgar@s autotrophes aérobies stricts qui
utilisent 'azote ammoniacal ou le nitrite commeurs® d’énergie (donneur d’électrons),
I'azote ammoniacal comme source d’azote, le dioxdgl€arbone comme source de carbone
et 'oxygéne comme accepteur final d’électronsustitée sur la figure 1.5, la nitrification
s’opere en deux étapes : la nitritation (1) quilestydation de 'ammoniac en nitrite, et la
nitratation (2) correspondant a I'oxydation duitéten nitrate.

Les bactéries responsables de la nitratation dadwtritation sont respectivement du
genreNitrobacter et Nitrospira, et Nitrosomonaget NitrosococcusLes genredNitrosomonas
et Nitrobacter servent de « standard » respectivement pour bgzegtde nitritation et de
nitratation.

Les besoins en oxygéne et la production’dddnt le plus souvent estimés a partir des
équations schématisées sur la figure 11.5. Ainsixydation d’l mg d’azote ammoniacal
nécessite 3,42 mgpour la nitritation puis 1,14 mgQpour la nitratation. Cependant, une
fraction Yaa/Y A de I'énergie produite par I'oxydation du WHu du NQ" est utilisée pour la
croissance de la biomasse et non la respiratioguceaméne la demande en oxygene a [3,42
/ 1,14] — [Ya ! Yan]. Haoet al. (2002a,b) proposent des valeurs de 0,15 et 0,@CL.mgN*
respectivement pouray et Yaa.

L’étape de nitritation produit 19 kJ't§-NH,;" oxydé et la nitratation 6 kJ'‘y-NO,
oxydé (Henzeet al, 1997 dans Boursier, 2003). Ce faible rendemeatgétique conduit a
des taux de croissance bactériens faibles par reppo bactéries hétérotrophes.

L’ensemble des ces valeurs montrent bien les @aisiitjues de I'étape de nitrification :
une consommation importante d’oxygéene et un faieledement en biomasse (Bougard,
2004).

[1.3.2.2 La dénitrification

La dénitrification est définie comme étant la ré&duc du nitrate en azote moléculaire
avec pour intermédiaire le nitrite, 'oxyde nitrgget I'oxyde nitreux (ou protoxyde d’azote).

Cette étape est réalisée par des bactéries héghes anaérobies facultatives qui utilisent
le nitrate et le nitrite (au lieu de lI'oxygene) cme accepteurs d’électrons en condition
anoxigue. Les bactéries responsables de la détiifn le plus souvent rencontrés sont du
genrePseudomonast Alcaligenes(Bougard, 2004) mais cette capacité a denitrifstrtees
largement répandue chez de nombreux genres miosbie

NO, NO,” N,

1 2 1-Y
— (1) (2) © o,

YH D

Biomasse

Figure 11.6 : Schéma de la dénitrification anoxique

53



[I. Traitement et Epuration des Lisiers

lllustré sur la figure 11.6, la dénitrification ragert un donneur d’électrons comme les
composeés organiques (butyrate, valérate, propiaiateétate) ou 'k

Lors de la dénitrification, le besoin en DCO & jpatti nitrate est de 2,86 mgDCO.Hy,
soit 1,15 mg pour la réduction du nitrate en rt(it) et 1,71 mg pour la réduction du nitrite
en azote moléculaire (2).

De plus, les bactéries hétérotrophes assimilent fraetion (Yyp) de la DCO
biodégradable pour leur croissance cellulaire, wergmene les besoins en DCO a ([2,86 /
1,711/ (1 - Yp)).

[1.3.3 Influence des paramétres physico-chimiques

11.3.3.1 Latempérature

La température optimale de croissance Migsomonagnitritantes) se situe entre 30 et
36°C et celle deBlitrobacter (nitratantes) aux alentours de 28°C (Boursier 3200e taux de
croissance (u) et la constante d’affinité pour bbstrat (K) dépendent fortement de la
température et suivent une loi de Van't Hoff — Ammfus. D’'une maniére générale, pour les
deux genres, la vitesse maximale de croissancafiité pour le substrat augmentent avec
la température, mais au-dela de 20°C, la vitesseémade de croissance deitrosomonas
devient supérieure a celle datrobacter Cette propriété est utilisée en traitement dex ea
pour lessiver les bactéries nitratantes et réalsaeitrification-dénitrification via le nitrite en
court-circuitant le nitrate (Van Loosdrecht & Jatt@998).

Concernant la biomasse hétérotrophe, Boursier (2@Q@porte que le taux de croissance
maximale augmente de facon exponentielle entre32%E, est constant entre 32 et 40°C et
devient nulle a partir de 45°C

De méme gu’en digestion anaérobie, la tempéranfheei sur les espéces chimiques en
solutions, et notamment le couple NHNHs. Pour une méme valeur de pH, la concentration
en NH; libre est plus élevée a 35°C qu’a 30°C.

Indirectement, la température influe sur les étagesnitrification en agissant sur la
solubilité et la diffusion de I'oxygene. (Daumet al, 2005). Ainsi, plus la température
diminue et plus la solubilité de 'oxygene augmente

11.3.3.2 Le pH

Le pH optimal pour la nitrification et la dénitGtion est légérement basique et se situe
entre 7 et 9 (Daumest al, 2005). D’'une maniére générale, a I'extérieur ds limites, la
vitesse de nitrification diminue (Boursier, 200Be plus les variations du pH affectent les
produits de réactions. Ainsi, a pH acide, la déiation est incompléte et il y a production
d’oxyde nitreux voir nitrique (Bougard, 2004).

Les équilibres des couples WINH3z et HNOQ/NO, sont également influencés par le pH
du milieu. Par ailleurs, les formes libres de cegxdcouples sont reconnus comme inhibiteurs
de la réaction de nitrification et toxiques pows taicro-organismes. Ainsi & un pH éleve, la
forme NH; est prépondérante du fait du déplacement de liboggiNH; /NHs. Inversement a
pH bas, c’est la forme HNqui est prépondérante. Anthoniseinal. (1976) ont établi des
zones de concentrations limites supportables gamiero-organismes pour les cultures en
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suspension. La biomasse nitratante est inhibée gesirconcentrations en NHomprises
entre 0,1 et 1 mgN:t alors que pour la biomasse nitritante cette inioibiest rencontrée
pour une fourchette de 10 & 150 mgN.Dostaet al. (2008) ont par ailleurs observé lors de
tests batch sur du lisier une valeur de 50 mghat dessus de laquelle il existe une inhibition
de la biomasse nitrifiante. L’inhibition par I'a@aditreux est similaire pour les deux genres et
est effective pour des concentrations comprise® éhi0 et 2,8 mgN:t(Anthonisenet al,
1976, Dosteaet al, 2008). Par ailleurs, Yargt al. (2003) indiquent que l'inhibition de la flore
nitritante est un processus réversible mais redatent long. De facon similaire, Kiet al.
(2003) soulignent le méme phénomene concernahildition des bactéries nitratantes.

Le lisier brut se caractérise généralement parHircgmpris entre 7 et 9 et ne présente
donc pas de frein a la mise en place d’'un procéddtdfication/dénitrification.

11.3.3.3 L'oxygene dissous

L’'oxygene dissous est utilisé comme accepteur fid@lectrons par les bactéries
nitrifiantes. Cependant, en boues activeées aérolaidsodégradation de la matiére organique
par les hétéroptrophes nécessite également unditquarportante d’'oxygene. Il existe donc
une compétition pour I'oxygene entre les bactémig#iantes et les hétérotrophes nécessitant
le maintien d’une concentration élevée en oxygéesods dans le milieu (Boursier, 2003,
Daumeret al, 2005). Daumeet al (2005) précisent par ailleurs que la nitrificatin’est
possible que pour des concentrations supérieuée2-8,3 mgQ@.L™. De plus les auteurs ont
également souligné que la vitesse de nitritatioriesh indépendante de la concentration en
oxygéne dissous pour des teneurs de I'ordre denty@.L™, et pour la nitratation de I'ordre
de 2-4 mg@.L™. Il apparait donc qu’un milieu limité en oxygénst défavorable & la flore
nitratante et entraine une accumulation de nittt@sakiet al, 1990, Dostat al, 2008).

A contrario, I'oxygene dissous est un facteur lantt la dénitrification par la flore
hétérotrophe. En effet, les bactéries dénitrifiamautilisent les nitrates et les nitrites qu’en
absence d’oxygéne dissous dans le milieu. Les £@@da dénitrification sont graduellement
inhibées lorsque la concentration en oxygene dssogmente et c’est d’abord la réduction
de I'oxyde nitreux qui est affectée puis celle dtrite et enfin du nitrate. Daumest al.
(2005) rapportent des limites variant de 0,1 & Opig* pour cette inhibition.

[1.3.3.4 La source de Carbone

La disponibilité du carbone organique est essdmtiél l'activiteé des bactéries
dénitrifiantes car le substrat carboné fournit &dgie nécessaire a leur métabolisme et
constitue I'élément de base de leurs syntheselaiedis.

Comme nous l'avons déja décrit sur la figure Il rapport stcechiométrique DCO/N
pour une dénitrification compléete est égal a 2,8argde nitrate et 1,71 pour le nitrite mais
sans tenir compte de la croissance cellulaire tlaasux présentés par Daunetral (2005) et
Choi & Eum (2002) indiquent qu'un ratio de 5 a 7 e®cessaire pour réaliser une
dénitrification compléte.

De plus, la nature du substrat utilisé peut infagzra cinétique de dénitrification. Moser-
Engeleret al. (1998) soulignent que les vitesses de dénitribcaen présence d'acétate, de
propionate ou de butyrate sont quatre fois plugééle que celles observées avec le méthanol
ou I'éthanol. De méme, la diversité des rendemeatsonversion du substrat en biomasse par
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les hétérotrophes conduit a des rapports DCO/N ssage a une dénitrification totale
variable en fonction de la nature de la source atbane : 5,9 pour l'acétate, 6,2 pour le
méthanol et 9 pour le glucose (Bougard, 2004).

Le lisier brut se caractérise en général par upad@CO/N de 2,5 a 15. De plus, seule
une fraction de la DCO est biodégradable. Le mantgumatiere organique disponible peut
donc étre un frein a la mise en place d’'une ddiction totale. La conduite du traitement
et/ou la réalisation d’'une nitrification partielt®ront donc les clés de la réalisation d’'une
dénitrification totale.

[1.3.4 La nitrification partielle

11.3.4.1 Principe

Lors du traitement de I'azote, 'ammoniac est sastement oxydé en nitrite et nitrate,
puis réduit en nitrite et azote moléculaire. Leritd@test donc un intermédiaire des deux
réactions.

L’arrét de la nitrification au stade nitrite auapipelé « shunt des nitrates », représenté sur
la figure 1.7, permet alors de réaliser successpm les réactions de nitrification et de
deénitrification sans passer par le stade nitrate.

3,42 mgQ.mgN* 1,14 mgQ.mgN™*
NH," \ » NO, \ » NO;
/ 1,15 mgDCO.mgN
Y
NO,
/ 1,71 mgDCO.mgN
Y
A 4
NZ

Figure 11.7 : Schéma du shunt des nitrates

Selon les auteurs, cette voie présente les avanwmgeants (Turk & Mavinic, 1986 ;
Chenet al, 1991 ; Abeling & Seyfried, 1992) :

- une réduction théorique de 25 % des besoins enémeygour la nitrification,

- une réduction théorique de 40 % des besoins emanour la dénitrification,

- une réduction théorique de 40 % de la productiofad@omasse, soit moins de boues
biologiques,

- une augmentation de 1,5 a 2 fois la vitesse derdiaition.
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11.3.4.2 Stratégies

D’un point de vue biologique, différentes stratégmur la mise en place du shunt ont
été évaluées a partir d’effluents synthétiques @mauwk usées riches en NH Dans un
premier temps, les auteurs proposent une sépardi®mpopulations nitratantes et nitritantes
en utilisant une culture pure de ces dernieresnaapeliquant une pression de sélection visant
a lessiver la biomasse nitratante par la tempérafDans un deuxiéme temps, les auteurs
envisagent d’empécher ou limiter la croissance miggatantes par une inhibition par le
substrat ou le contrdle de I'oxygéne dissous.

» Culture pure de Nitrosomas

Kokofuta et al. (1988) dans Bougard (2004) proposent l'utilisata@ncultures pures de
Nitrosomonag(Nitritantes) et deParacoccus denitrificangDénitrifiantes) immobilisées sur
une matrice de gel dans le but de réaliser siméteemt la nitrification et la dénitrification.
Cependant, la réalisation de ce type de procédéwsderait trop colteuse et impossible a
mettre en place dans le cadre d’'une station detnant de lisier.

» Contrble du pH

Comme nous l'avons vu précédemment, Anthoniseal. (1976) ont démontré que les
bactéries nitratantes sont plus sensibles a I'anamolibre et a I'acide nitreux. Si le pH
augmente (Nklélevé) ou diminue (HN©eélevé) une inhibition des nitratantes se produit.

Une concentration en ammoniac libre de 0,1 & 10_thinhibe effectivement I'activité
des nitratantes (Abelling & Seyfried, 1992, Mawtal, 1996). Cependant, Kimt al. (2003)
précisent que si I'on diminue la concentration emniac libre, I'activité nitratante dans un
biofilm redémarre. De méme, selon Turk & Mavini®8b), les nitratantes sont capables de
s’acclimater a des concentrations de 20 mg/L, linveendra donc d’augmenter
progressivement la concentration en ammoniac $bfen veut maintenir I'inhibition et donc
le shunt.

Les travaux de Pambrugt al (2004) montrent qu'il est possible d’utilisermiaoniac
libre pour accumuler les nitrites dans un réactieutype SBR. Dans ce cas, une concentration
en NH; de 2,6 mg/L au début du cycle favorise les nittdéa et permet d’éliminer 0,175
kgN.m3j* & 81% sous forme de nitrite.

» Contréle de la température

Le taux de croissance des bactéries nitritanteplastélevé que celui des nitratantes a
températures élevées (>20°C). Ainsi, 'age des ®ouecessaire pour maintenir la flore
nitratante est plus élevé. Cette propriété peet@itisée pour lessiver les bactéries nitratantes
et réaliser la nitrification-dénitrification avetwmt des nitrates (Van Loosdrecht & Jetten,
1998).

A titre d’exemple, Hellingaet al. (1988) ont obtenu une conversion de 85% de l'azote
ammoniacal en nitrite a 35°C avec un temps de séjeul jour en aérobiose et 0,5 jour en
anoxie. De méme, Van Kempenal. (2001) ont obtenu 90 % de conversion de 'ammoniac
(dont 70% sous forme nitrite) en appliquant un terdp séjour hydraulique de 1,5 jours a
35°C.
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» Contréle de I'oxygene dissous

Comme nous l'avons indiqué précédemment, une indtibn sous faible concentration
en oxygene dissous conduit a une accumulation irapi de nitrite. Cette accumulation
s’explique par la différence d’affinité pour 'oxgge des biomasses nitrifiantes ; I'affinité des
nitritantes étant supérieure a celle des nitrasante

Ainsi, Hanakiet al, (1990) ont obtenu 80% de conversion de 'ammongmmitrite dans
un réacteur & biomasse libre sous 0,5 Mglloxygéne dissous. De méme, Jianlong & Ning
(2004) observent 100% de nitrite en sortie d'unnobstat a 30°C, a pH 7-7,4 et limité en
oxygéne & 0,5 mgit

» Combinaisons de plusieurs stratégies

Kim et al. (2003) obtiennent une accumulation de nitrite emlwnant l'inhibition des
nitratantes par le NHet la limitation en oxygeéne dissous dans un réadae type airlift a
biofilm fonctionnant entre 1,5 et 3,5 kgNji*.

De méme, afin de sélectionner les bactéries nmitegadans un SBR inoculé avec des
boues activées, Jenicek al. (2004) combinent plusieurs facteurs : une conaéotr élevée
en ammonium de I'ordre de 1,2 gN,Lun rapport DCOIN faible de 0,6, un pH élevé dees,
une limitation en oxygéne dissous de I'ordre de®@8 mg.L’. Le procédé est efficace a
92,2% avec une charge de 1,65 kgRjfha 21°C. Cependant le faible ratio DCO/N conduit &
une dénitrification incompléte.

Enfin, Dostaet al. (2008) en réacteur SBR et avec du lisier digéréepbent un
abattement de 98% de I'azote ammoniacale, a 32°@ext une concentration en oxygéene
dissous de I'ordre de 0,75 mgO™.

[1.3.5 Les procédés de traitement aérobie de 'azot e

Pour le traitement du lisier a la ferme, les 3 gaeétaboliques préalablement décrites
(oxydation de la matiére organique, nitrificatidrdénitrification) sont généralement réalisées
dans un seul réacteur. Ce réacteur biologique daihc intégrer I'ensemble des
caractéristiques des réactions microbiennes g&tlen ceuvre :

- phase aérobie et anoxie séquencées dans le temps,

- vitesse de croissance lente des biomasses,

- apport d’'oxygene nécessaire,

- température et concentration de matiere homogéares|d réacteur,

- conditions hydrodynamiques adaptées a la techrelegiployée (répartition de flux,
vitesse ascensionnelles des liquides, conservdéstilocs microbiens...),

Ces caractéristiques conduisent a des réacteuesteuggités par brassage mécanique ou
aération ou encore homogénéisés par recirculatenliquide et intégrant un systeme
d’aération. L’application d’'un temps de séjour haulique relativement long permet
d’obtenir des concentrations en biomasse suffisammgportantes sans mettre en ceuvre un
systeme de rétention des micro-organismes.

De nombreux procédés faisant intervenir des bioesalisres (Boues Activées) ou fixées

ont été développés, a 'origine pour le traitenmduntcarbone des eaux usées, puis appliquées
au traitement de I'azote, et sont décrits danpdeagraphes suivants. Les tableaux 11.11, 11.12
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et 11.13, présentent une synthese bibliographiqoe-exhaustive des procédés et de leurs
performances appliqués au traitement aérobie detkadu lisier depuis 1987.

11.3.5.1 Les procédés a biomasse libre ou boues activées

Dans ce type de procédé, la biomasse se trouveuwsmuforme libre ou en flocs et est
retenue dans le réacteur soit en maitrisant leditons hydrauliques ou hydrodynamiques,
soit en la récupérant par I'intermédiaire d’'un d#ear externe. Ce sont les procédés les plus
couramment appliqués pour le traitement aérobitadete.

2 types de procédés a biomasse libre sont recetes®s la littérature: les réacteurs
infiniment mélangés ou les réacteurs séquencéschmditions opératoires rencontrées pour
le lisier et les performances associées sont pi@seidans les tableaux 11.11 et 11.12.

» Les réacteurs pseudo-continus infiniment mélangés

Le réacteur pseudo-continu infiniment mélangé (CSER un procédé assurant un
mélange intégral et dans lequel les concentraorisoues, en £lissous et en substrats sont
identiques en tout point du réacteur. Il permetrégtement d’effluent dont la teneur en
matiére séche est supérieure & 30 kgMS.m

Le réacteur est mélangé par des moyens mécaniguear d'aération. L’'alimentation du
réacteur est plut6t réalisée de maniére continlag@plort en oxygene peut se faire en continu
ou non. Dans le premier cas, les processus déaation et de dénitrification se font dans des
réacteurs sépareés, et dans le deuxiéeme cas damsquie réacteur.

Ce procedé présente une faible sensibilité auxhawges dues aux pointes de pollution
(Moletta, 2006). Son principal désavantage esteldepde biomasse et de substrat lors du
soutirage. Afin d’augmenter le temps de séjouradiedue, un décanteur peut-étre placé apres
le réacteur aérobie et permettre de recirculemanie de la boue.

Le tableau I1.11 présente les différentes conditiapératoires et les performances
associéees relevées dans la littérature. Pourit,lies applications de réacteurs infiniment
mélangés présentent des temps de rétention hyginaslicompris entre 9 et 25 jours. Pour ce
type d’effluent, les temps de séjours éleveés ligsfartes concentrations de l'influent limite
I'intérét de recirculer les boues pour augmentetetaps de rétention de ces derniéres. Les
charges azotées appliquées sont de I'ordre de,B,kg0H,".m > ¢aciewj . Ce type de procédé
conduit a des abattements en azote supérieure d8Q0¢es temps d’anoxie et d’aération
similaire et de I'ordre de 12 H;

» Les réacteurs discontinus a alimentation séqudatiel

Le réacteur discontinu a alimentation séquentiglBR de I'anglais Sequencing Batch
Reactor)) est un procédé permettant de découpiepstede séjour des boues et temps de
séjour hydraulique dans un méme réacteur. Le néaet alimenté et agité par intermittence
ce qui permet une phase de décantation. Les sgesiide la phase liquide et de la phase boue
sont effectués a la fin de la phase de décantation.

Le découplage des temps de séjour permet de mel@issprocessus dans un seul réacteur.
Les phases anoxie et aérobies sont donc égalegmerscées dans ce réacteur. Ce type de
procédé présente des performances similairesesaidls réacteurs CSTR.
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Tableau 11.11 : Données de fonctionnement et de pmrmance des réacteurs continus
Référence Pi0 - Suoboda, 1095 006 Peursien2004  FUBSEE.
Données de fonctionnement
Type de réacteur CSTR CSTR CSTR CSTR CSTR
Volume (m®) 0,001 0,100 0,006
T (°C) 20 17 20 20 - 27 24 -30 30
Nature du lisier Frac(t;i(;r:é:gwde :?sr?ezcrtf:nltﬁ:ulgz Lisier brut dégrillé Fracg%réllgmde
MSiiuent (kg.m?) 21,5 54,0 37,5
MO infiuent (kg-m_g) 12,9
N-NH,"infiuent (KgN.m®) 3,7 11 0,7 3,0 2,5 0,2 (NTK)
DCOjruent (kg.m™) 2,3 50,6 38,2 0,2
Charge Azotée (kgN-NH".m?j™) 0,15 0,06 0,08 0,30 0,25
Charge organique (kgDCO.n?.j™% 1,0 4,9 3,7
Temps aération / Temps d'anoxie (h) 12 /12 12 /12 20/4 12 /12 Pas d'anoxie
pH opérationnel 8,1 7,2-8,7 8,0-8,7 8,4-9,0
Oxygéne dissous (mgoL™) 2,5 3-4
TSH (j) 25 17,5 9 10 10-25
Performance
Shunt oui non non non non
N abattue (%) 96 > 90 98 100 100 92-95 (NTK)
DCO abattue (%) 85 17 23 12
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Tableau 11.12 : Données de fonctionnement et de permance des réacteurs SBR
Référence Ng, 1987 Ch(iigzt(sal., Tilcgt(a)g; al., ChoizgaoEzum, Obaé'%g; al., Derwz%((e)t6al., Zhagggé al., Dosztggéal.,
Données de fonctionnement
Type de réacteur SBR SBR SBR SBR SBR SBR SBR SBR
Volume (m?) 0,008 6000,000 0,003 0,018 0,008 0,003
T (°C) 20 25 30 20-25 20 32
Nature du lisier Lisi(_er t?rut Lisier digéré Ergction qu_uid(,e Fr_agtionnli(:!ui,de Fracti_on, Iiguide Fra_ct_ion liquide Frggtion_liq,ui,de
dilué lisier centrifugé lisier digéré digéré lisier brut lisier digéré
MSinfiuent (Kg.m*) 6,0 11,2 4,6
MO intivent (Kg.m) 2,6 53 2,5
N-NH " iniuent (KgN.m?®) 0,4 0,6 0,7 0,5 2,5-33 1,7 0,7 0,7 21-2,3
DCOinuent (Kg.m) 2,2 2,8 2,3 6,0 31,1-453 4,0 1,0 7.0 3,9-4,7
Charge Azotée (ng-NI{.m‘3.j'1) 0,08 0,1-0,13 1,65 0,81
Charge organique (ngCO.mg.j"l) 1,0 12-18 4,0 1,6
Temps aération / Temps d'anoxie (h}) 16/8 12/12 12/12 10/14 15/9 12/12 14,25/9,75 13,2810
pH opérationnel 5,5-8,4 51-8,1 8,6 8,1 55-7 7,1-93
Oxygéne dissous (mg@L™) 2,5 <1,0
TSH (j) 13 9 20 25 11 30 23 12
Performance
Shunt non non non non non non oui
N abattue (%) 86 70 93 > 99 95 97 81 > 99 98
DCO abattue (%) 48 58 > 908 69 8 96 66
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Tableau 11.13 : Données de fonctionnement et de parmance des lagunages et des réacteurs a biomasse
fixée

Zanotelli et al., Garzon-Zudiga

Référence Shin et al., 2005

2002 et al., 2007
Données de fonctionnement
Type de réacteur lagunage Filtre aérobie Membrane aérobie
Volume (m°) 0,027
T (°C) 21
Nae Siagent | Sumageent Fracien e
MSintigent (g.m°) 33
MO infiuent (kg-m_g) 1,1
N-NH " infiuent (KgN.m) 0,8 (NTK) 1,8
DCOinfuent (kg.m>) 1,6 15,5
Charge Azotée (kgN-NH".m?j™) 0,65
Charge organique (kgDCO.n?.j™%
Temps aération / Temps d'anoxie (h’}) Pas d'anoxie Pas d'anoxie
pH opérationnel 8,3 6,5
Oxygeéne dissous (mgoL™) 0,61 7-85
TSH (j) 15
Performance
Shunt non non
N abattue (%) 47 (NTK) 60 - 99,7 > 98
DCO abattue (%) 43 81 -97

[1.3.5.2 Autres procédés

Bien que peu développées pour le traitement de=djs3 autres grandes familles de
procédés peuvent étre identifiées dans la littéeatles procédés extensifs, les procédés a
biomasse fixée et les procédés a membrane.

Les procédeés extensifs de type lagunage aéréfeeedifient des boues activées par une
concentration en biomasse non-contrélée. Un lomgps$ede séjour est donc nécessaire pour
parvenir a une épuration pousseée ce qui entrai@ennprise au sol importante.

Les procédés a biomasse fixée reposent sur la itdkes micro-organismes a adhérer
sur un support sous la forme d'un biofilm, ce qermet de maintenir une concentration
élevée en biomasse dans le réacteur. Le procédiéfilration est une technique qui assure a
la fois I'épuration biologique de l'effluent et Igétention des matiéres en suspension.
Cependant, cette rétention associée a la croisshactrienne entraine un colmatage
progressif du filtre nécessitant la mise en plagesé&juences de lavage. La biofiltration n’est
envisageable que pour des effluents présentantomeentration en MES inférieure a 150
mg.L™ et est donc difficilement envisageable pour uietibrut (Moletta, 2006).

Enfin, les procédés membranaires permettent laatpa de I'effluent traiter et des MES
qui restent a I'extérieur de la membrane. La bi@eagseut donc étre recyclée au sein du
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réacteur. Ce procédé permet d’obtenir des rejedxcdllente qualité vis-a-vis des MES.

Cependant, lorsqu’elles sont colmatées, les merabratoivent étre lavées. Bien que

présentant des performances de traitement prorsettdeau usées, industrie agro-
alimentaire), les limites a son utilisation provient des codts d’investissement important et
des problémes de colmatage.

11.3.5.3 L’apport en oxygene

> Les systéemes d’aération

Le systeme d’aération doit permettre de fournimglentité d’oxygéne nécessaire aux
différents processus biologiques. Cette quantiié alo moins étre égale a celle consommée
par 'ensemble de la biomasse et est liée a tagitelirs : 'oxydation de la matiére organique,
le métabolisme endogéne du floc bactérien et tdicittion (Béline, 1999).

Cet apport est réalisé grace a des aérateurs pliareésle réacteur. Ces aérateurs sont
caractérisés par leur Apport Spécifique Brut (ASBprimés en kgOkWhsome Cette
grandeur définie leur capacité a fournir de l'oxygeau milieu en fonction de leur
consommation électrique. D’'une maniére généraseadrateurs présentent des ASB compris
entre 1 et 3 kgOkWh asonndBéline 1999, Daumeet al, 2005). Le type d'aérateur n'a pas
d’effet direct sur les transformations de I'azotaisninfluence les processus de diffusion et
d’émissions des gaz dissous (Béline, 1999). Dawmhal. (2005) soulignent cependant que le
type d’aération peut influer sur le réchauffemanbdssin ou la formation de mousse.
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.4 Le couplage de la digestion anaérobie et du tr aitement
biologique de l'azote

Durant la digestion anaérobie d’effluents chargéstype lisier porcin, la principale
transformation de l'azote est la minéralisationladraction organique en ammoniac. Dans
des régions en excédent structurel vis-a-vis detig un post-traitement doit donc étre mis
en place afin d’éliminer 'azote ammoniacal desedigts avant épandage. Dans la plupart des
cas, il s’agit d'un traitement biologique par bouastiveées de type nitrification /
dénitrification.

Cependant, Bernadt al. (2001b) et Denget al. (2006) précisent que si le ratio C/N est
relativement faible apres le traitement anaéradbiesource de carbone est alors insuffisante
pour réaliser une dénitrification compléte.

Dans ce cas, deux solutions sont envisagées détiéraure :
- le bypass d’'une partie du lisier brut directemearigdle réacteur anoxie/aérobie,

- la recirculation de I'effluent nitrifié dans le digteur.

[1.4.1 La configuration « bypass »

Afin de réaliser une dénitrification complete ddesréacteur, une addition de carbone
externe est nécessaire (Kehal, 2003, Obajat al, 2003, Denget al, 2006 & 2007). Kimet
al. (2003) et Denget al. (2006 & 2007), dans le cadre de leurs travauxleswouplage de
procédés pour le traitement du lisier de porcsp@sent alors un bypass partiel du lisier brut
directement vers le réacteur aérobie. Cette cordtgun est illustrée sur la figure 11.8.

/\
Effluent - Digestion v - 'II'Br_alltement Effluent
a traiter - Anaérobie g lologique traité
Aérobie
Méth. Nit. + Dénit.

Figure 11.8 : Schémas de la configuration « bypass

Denget al. (2006 & 2007) ont utilisés un digesteur a recition interne couplé a un
réacteur de nitrification / dénitrification de ty@BR maintenu a 20-25°C. Le digesteur
fonctionne avec une charge organique de 6 & 7 kgPCQcweuwsj . Le temps de rétention
hydraulique et le temps de rétention des bouegalktteur aérobie sont respectivement de 3 et
30 jours ce qui représente une charge azotée aird’'de 0,26 kgN.Misacteusj . Le taux de
bypass dans cette étude est fixé a 30%. Cetteguwafion permet d’observer un abattement
de 95% sur la DCO et I'azote pour une productiorbidgaz de 3 Miogas M reacteur ™ Il
convient cependant de souligner que les caradtgrést du lisier utilisé dans ce cas sont
différentes de celles rencontrées en Bretagne.atie PBO/N-NH;" du lisier au cours de
cette étude est de 6 contre 3-4 pour un lisieohreCeci devrait donc entrainer des taux de
bypass plus éleve.
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Dans les travaux de Kimt al. (2003), les réacteurs aérobies et anaérobiesagiiont de
types SBR (Sequencing Batch Reactor) maintenus°@.3%s conclusions de cette étude
précisent que la charge organique optimum applicuéedigesteur est de 3 kgDCO.m
3 eacujour™. Le taux de bypass appliqué dans ce cas vari®de1D0 % avec un abattement
d’azote de 60 a 70 % et un abattement de DCO da &0%. Cependant, il convient une
nouvelle fois de préciser que les caractéristiqdes lisier sont différentes de celles
rencontrées en Bretagne. Dans ce cas-ci, la biadabilité est estimé a environ 86 % de la
DCO contre 40-45 % pour un lisier prélevé en Bne¢a(Boursier, 2003). Cette plus faible
biodégradabilité devrait également conduire a dag tle bypass plus éleves. Les temps de
séjour des 2 réacteurs sont du méme ordre de gnarelede l'ordre de 16 jours. La
production de méthane est estimée & 0,7-F@HN M>¢actewj ™. Les teneurs en méthane du
biogaz sont de I'ordre de 76-84%.

Sur le terrain, le lisier présente un ratio DCO#&ti@ble au cours du temps (Bélieeal,
2001, Boursier, 2003, Vedrenne, 2007). L'utilisatid'un bypass fixe peut donc conduire,
dans certain cas, a une dénitrification incomp(&€EO/N faible) ou une perte de matiére
biodégradable méthanisable (DCO/N élevé).

[1.4.2 La configuration « recirculation »

Une solution alternative, proposée pour la premiéige en 1988 (Kurodat al, 1988,
dans Percheron, 1997, Akunmed al, 1992, Garutiet al, 1992), consiste a réaliser la
deénitrification dans le digesteur. Par ailleursnate cela a été précisé dans la partie 11.2.3 de
ce méme chapitre, la méthanisation ne peut aveur fue lorsque la dénitrification est
terminée. Cette configuration permet ainsi, dangremier temps, l'utilisation du carbone
pour la dénitrification, puis, dans un second tenigpsnéthanisation. La dénitrification et la
méthanisation peuvent alors étre séquencés dameéfee réacteur, soit dans l'espace
(biofilm), soit dans le temps (batch). Cette coufajion est illustrée sur la figure 11.9.

/\
Effluent - Digestion - 'II;)r.a||ten.1ent Effluent
a traiter [ Anaérobie g lologique traité
Aérobie
Méth. + Dénit NIt

Figure 1.9 : Schémas de la configuration « recirclation »

Ainsi, Huanget al. (2005 & 2007) proposent l'utilisation d’'un biofilpermettant la
création de micro-environnements différents en tionc des espéces bactériennes les
composant. Dans ce cas, la méthanisation et ldrifiéation ont lieu en méme temps mais
dans des endroits différents du biofilm. Huaetgal. (2005 & 2007) ont utilisé un réacteur
UASB couplé a un réacteur de type boues activéeBRC&/ec recirculation de l'effluent
nitrifié dans le digesteur. Le taux de recirculatiappliqué est de 1. Les conclusions de
I'étude précisent que I'optimum pour le temps diemton des granules ou des boues est
respectivement de 40 jours pour 'UASB et 20 jouosir le CSTR. Dans le cas du traitement
de la fraction liquide de lisier de porcs, le sygtecombiné permet un abattement de 97% de
la DCO et 60% de I'azote. La production de biogstzestimée & 0,37-0,41%8bgaz M reacteur”

! Lateneur en CHet en N du biogaz sont respectivement de 40 et 57%.
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Bernetet al. (2000) couplent deux réacteurs en alimentationesgcge, I'un anaérobie et
I'autre aérobie, avec une recirculation de l'effitaitrifié dans le digesteur. Dans ce cas, la
méthanisation a lieu apres la dénitrification. enbreuses études confirment par ailleurs la
faisabilité d’'un tel couplage, que ce soit en bdtdandriksen & Ahring, 1996, Bernet al,
2000 et 2001b) ou en continu (Kuroetaal, 1988, dans Percheron, 1997, Gaettal, 1992,

Lin & Chen, 1995, Hendriksen & Ahring, 1996, MosqgaeCorralet al, 2001, Del Pozo &
Diez, 2003).

Les travaux de Bernet al. (2000) mettent en avant I'utilisation de réactaledype SBR
avec recirculation de I'effluent aéré vers le digas, en utilisant du lisier de porcs centrifugé.
La dénitrification a lieu dans le digesteur. Lanpératures du digesteur et du réacteur aérobie
sont respectivement de 35°C et 20-22°C. Les tawedeculation utilisés sont de I'ordre de 2
a 3 fois le débit d’alimentation, et permettent é@fimination de I'azote de I'ordre de 70 % et
de DCO de 90%. Le temps de séjour global dansoecplié varie de 22 a 30 jours. La charge
en azote dans le réacteur aérobie est de I'ordfe2fekgN.nTeaciew . La charge organique
appliquée au digesteur peut-étre estimée & 0,8gDEO.M>¢actenj . LS teneurs en CHet
N, du biogaz sont estimées respectivement a 30 et 70%

Ce procédé présente l'avantage de fonctionner ertEpmment du ratio DCO/N.
Cependant, les flux hydrauliques liés a la recattah sont importants et conduisent a des
temps de rétention hydrauliqgue dans les réactaiipge$, ce qui nécessite la mise en place
d’une rétention des boues (SBR, UASB). Une dessviéeréflexion est la mise en place de la
nitrification partielle dans le réacteur aérobieqoé permet de diminuer les flux hydrauliques
(An et al, 2008).
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1.5 Conclusions

Les lisiers de porcs présentent une variabilité ortgnte de leurs caractéristiques
importantes, une teneur en sels élevée et une dradkbilité faible. Pour répondre a la
pression réglementaire au niveau de l'azote, lsgeryes de traitement développés doivent
faire face a ces caractéristiqgues particulieresdibdité d’inhibition, charge carbonée et
azotée importante,...). De plus, leurs mises en ceawéchelle de la ferme impliquent
également que ces traitements soient simples asted

Concernant prés de 80% des volumes traités, lenmant aérobie de I'azote du lisier
porcin est un procédé biologique faisant interv@nimécanismes bactériens I'un aérobie, la
nitrification, et l'autre anoxique, la dénitrifigah, et ayant pour intermédiaire de réaction le
nitrite. De part les concentrations élevées en MESeffluent et la nécessité de simplicité et
de robustesse pour une installation a la fermepilesédés de type CSTR ou SBR semblent
les mieux adaptés. L'application d’'un temps dewétydraulique de 10-20 jours et/ou d’'une
charge organique de l'ordre de 0,1 & 0,3 kgNH3¢aceuj’ doit ainsi permettre une
élimination de I'azote ammoniacal supérieure 90%péhdant, la nitrification nécessite un
apport d’'oxygene réalisé par des aérateurs consaomo® l'ordre de 0,6 a 1 kWh.kg
'Osapporte La Mise en place et le maintien d’un shunt destels peut permettre de réduire les
codlts liés a cet apport en oxygene. Ce procédéerspérimental nécessite une maitrise des
conditions du réacteur (Température, Oxygéne dssqut et charge azotée) mais présente un
intérét économique certain.

Face au colt de I'énergie, la digestion anaérohieligier porcin est un procédé
biologique faisant intervenir de nombreuses voiEactionnelles permettant finalement la
production d’'un biogaz valorisable. Pour les mémasons que celles citées pour le
traitement biologique de 'azote, les procédésype CSTR ou SBR semblent également les
mieux adaptés pour la digestion anaérobie du lidiapplication d’'un temps de séjour
hydraullque de 10 a 25 jours et/ou d’'une chargewucgie de I'ordre de 2 a 5 kgDCO.m
3 cactewj - doit ainsi permettre une production de 0,6 & 0¥CHA.M eactewj™ POUr UN
abattement de la DCO totale de I'ordre de 60%. alarisation du biogaz par cogénération
permettrait alors de récupérer 85% de son poterdiergétique (9,7 kWh.ACH,).
Cependant ce procédé n’affecte pas les quantié®i® et son installation nécessite donc une
unité de post-traitement du type traitement aérobie

Il est toutefois tres difficile de pouvoir réaliseme dénitrification compléte dans ce genre
de post-traitement car la source de carbone aoét®ommée durant la digestion anaérobie.
Pourtant, de nombreux auteurs ont démontré expetaleenent la faisabilité d'un tel
couplage soit en apportant une partie de I'efflumot directement dans le réacteur aérobie,
soit en recirculant I'effluent nitrifié dans le digteur. Une des voies d’optimisation est
d’appliquer le shunt des nitrates afin d’économik@as de I'élimination de I'azote, une partie
de la DCO qui sera alors « méthanisable ».

La faisabilité d'un tel procédé a I'échelle indimdte et sur un lisier brut représentatif de
la région Bretagne reste encore a démontrer. Codgectif appliqué de ce travail de these.
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Afin d’acquérir les données expérimentales nécessaa |'optimisation de la filiere
précédemment décrite et couplant la digestion ab#&et le traitement biologique de I'azote,
il a été nécessaire de développer un pilote seduisimiel couplant ces procédeés de traitement
biologiques de l'azote et de digestion anaérobietalBblement a toutes les études
expérimentales, ce pilote a du étre caracterigalete.

Par ailleurs, la conduite de ce pilote a nécetsitéalisation de bilans entrée/sortie sur un
certains nombre de parametres physico-chimiques dié procédé (azote, DCO, AGV,
biogaz) afin de retranscrire son évolution. Powgele analyse, un protocole spécifique a été
utilisé.

Enfin, des parameétres supplémentaires, tels quarkctérisation de la biodégradabilité
aérobie du lisier ou le potentiel biométhanogéng idgants, nécessaire a la compréhension
des processus, ont du étre déterminés.

Ce chapitre présente donc I'ensemble des matérietséthodes utilisés au cours de ce
travail.

[11.1 Développement d’'un pilote instrumenté

Afin d’évaluer les différentes configurations deuptage présentées précédemment et de
fournir les données nécessaires au développement’adaptation d’'un modeéle numérique,
un pilote automatisé et instrumenté, constitué dev2s distinctes d’'une centaine de litres a
été développé et est présenté sur les figures IIL.2 et IIl.3. Pour le développement du
pilote, les données de fonctionnement répertordass la littérature et présentées dans le
chapitre précédent ont été utilisées.

Cuve de transfert

o |

C(v-y—oitat 35°C | ﬂr ’—‘

(Mﬁ) Sceau de soutirage

Réfrigérateur 4°C

D)

(uni

)

= H . T @

)

Annnnnnnnnoanonnd Cuve aérobie/anoxie

Air comprimé
Circuit d’alimentation EV II

-
-

—
®)

Cuve d’'alimentation
Agitation Agitation
Recirculation

-
it

Figure 111.1 : Schéma du pilote — Fonctionnement etirculation des fluides
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[11.1.1 Description

[11.1.1.1 Les réacteurs

Le digesteurest une cuve en polypropyléene, matériau résistdattempérature et a la
pression et inerte chimiquement. Sa hauteur est @0 mm et son diametre intérieur de
390 mm. Le volume total résultant est de 125 Lcawe volume utile maximal de 123 L et
minimal de 75 L. Ce réacteur est constitué d’'unebtt enveloppe afin de maitriser la
température dans la cuve. L'eau circulant dan®lbld enveloppe est maintenue a 38°C par
un cryothermostat HUBER CC130.

Sur sa partie haute, ce réacteur est équipé d'lentr@vanne gaz ASCO 2/2 assistée
230 V Normalement Ouvert&Yg J). Celle-ci permet la libération du biogaz accumidés
la cuve lorsque la pression interne atteint 1,% baren cas de coupure électrique. Ce réacteur
doit impérativement étre hermétique afin de réceipkr biogaz et de maitriser les conditions
anaérobies.

La cuve aérobie/anoxiquest également en polypropyléne. Sa hauteur estl&@ mm et
son diametre interne de 480 mm. Le volume totaldestc de 209 L. Son volume utile
maximal est de 190 L et minimal de 93 L. Ce réactéicessite une marge de sécurité, car il
faut prendre en compte le volume de mousse progaitéaération. Pour diminuer la hauteur
de cette mousse, un coupe-mousse LIGHTNIN ECL-M5RtZavec variateur monophasé
230 V (1) est utilisé lors des phases d’aération.

La fonction de ce réacteur est de permettre desdlittmms aérobies et anoxiques par
intermittence. L'aération est effectuée par une mrame fines bulles EUROPELEC Aquadisc
(2) alimentée par de l'air comprimé, et commandée yrag €lectrovanne BURKERT 2/2
230V normalement fermé®&)( Le débit d’air est contrélé par un débitmededt mesuré par
un compteur a gaz ACTARIS Gallus 2000 G4. Un azifsur le dessus de la cuve permet
I'évacuation de l'air.

L’homogénéisation de l'effluent est discontinue péi réacteur anaérobie et continue
pour le réacteur aérobie, et assurée par des porepésfuges LEROY SOMER LSIO 15.9
munies d’un variateur monophasé VARMECA VMA A32T0O1PC 1letPC 2 et assurant
une circulation de la boue du bas du réacteurledraut de celui-ci.

Initialement, le lisier brut alimentant le procégtait stocké dans ureeive d’alimentation
en polypropylene, d’'une contenance de 75L. Celletait maintenu a 4°C par un
réfrigérateur LIEBHERR contenant la cuve. Cette ecudtait eéquipée d'un agitateur
LIGHTNIN ECL-M5P-25-V avec variateur monophasé 280qui ne fonctionnait que
pendant I'alimentation du pilote.

Au cours de nos expeérimentations, et a la suitepdeblemes techniques sur le
réfrigérateur, lI'alimentation a été basculée sur«iank a lait » de 430L refroidi a 4°C
également et équipé d’'un brasseur.

71



I1l. Matériels et Méthodes

Frigo de stockage de la
cuve d’alimentation
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Pompe péristaltique

entre cuve de transfert e
réacteurs

Digesteur

Pompe centrifuge du
digesteur

Cuve de
transfert

Digesteur

Pompe
centrifuge de
la cuve
aérobie

A
< e
P A AN

N \

Agitateur

Cuve d’alimentation

Figure 111.2 : Vues d'ensemble du pilote Digestaero
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[11.1.1.2 Le circuit hydraulique

Le lisier brut est pompé depuis la cuve d’alimeéotatpar une pompe péristaltique
BREDEL SPX 15 avec variateur monophasé 230RP (3, réglée pour un débit de
4,55 L/min. Il est ensuite acheminé, viaclecuit d’alimentation,vers deux électrovannes 3
voies GEORG FISCHER type 175 230V PVC-BV( 1 et EV 1) pour alimenter soit le
digesteur %-6) soit la cuve aérobie/anoxi@-8). Enfin, le lisier brut retourne dans la cuve
d’alimentation via lecirculation. En fin de cycle d’alimentation, la pom@eR 3 est mise en
fonctionnement en sens inverse permettant aingiddmger le circuit d’alimentation.

Un volume souhaité de digestat peut étre extrait'ipdermédiaire de I'électrovanngV
Il (9 - 3 voies GEORG FISCHER type 175 230V PVC-U), vasuve de transfert
L’électrovanneEV 1V (3 voies GEORG FISCHER type 175 230 V PVC-U) dditra se
trouver dans la positionl() et la pompe péristaltigue BREDEL SPX 15 avec atatr
monophasé 230 VWP 4),réglée pour un débit de 4,60 L/mim position 11). La cuve de
transfert peut ensuite étre vidée paPR 4 en position 12) soit vers lesceau de soutirage
EV IV (13), soit vers lacuve aérobie/anoxieEV IV (10) etEV Il (14). De méme, un volume
connu de boues aérées peut étre preleve versdadeutransfert pdeV Il (14), EV 1V (10) et
PP 4(12). Lacuve de transferpeut ensuite étre soutiré ou envoyé vedidesteur

Les changements de positions des électrovannessgtampes se font manuellement ou
automatiquement. Dans ce dernier cas, une certdiabguisition et de contréle AGILENT
34970A active les positions, sous la commande B'GnLe logiciel Scilab/Scicos est utilisés
pour actionner et temporiser ces commandes. Lesteugis, les électrovannes gaz et
I'électrovanne d’aération sont également reliéstéeacentrale.

[11.1.1.3 Instrumentations asservies au suivi du pilote

La dynamique des populations bactériennes misegeennécessite le maintien de
conditions optimums au travers un suivi continudd&rents parameétres. En effet, comme le
démontre le chapitre précédent de ce manuscritzdeditions de température, de pH et le
potentiel d’oxydo-réduction présentent des valdunges de bon fonctionnement du procédé
et retranscrivent bien I'évolution de celui-ci aucs d’un cycle de traitement.

Tableau IIl.1 : Descriptif des capteurs présents sule pilote Digestaero

Capteurs Valeurs mesurées Digesteur  Réact. Aéro.
CRYDOM Normalement Ouvert Niveau Bas X X
CRYDOM Normalement Fermée Niveau Haut X X

JUMO Pt 100 Température gaz X X
VEGA Végabar 14, 0-2,5 bar Pression X
WTW Sensolyt 7001Q + PtA Rédox + Température liquide X X
WTW Sensolyt 7001Q + SEA pH + Température liquide X
WTW TriOxmatic 701 1Q 02 + Température liquide X
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Ainsi, pour assurer le suivi des réacteurs, diffesyecapteurs ont été installés sur les
réacteurs comme lillustre la figure II1.3. Les sl@s caractérisant I'évolution de I'espace de
téte des réacteurs sont présentés en rouge ettarelles caractérisant I'’évolution de la phase
liquide et boue. Le descriptif des capteurs estipéédans le tableau Ill.1.

Les capteurs de niveau haut indiquent le volumetrdeail maximal accepté. Un
dépassement de ce niveau entraine la coupure aigomde I'alimentation du réacteur (arrét
pompe péristaltiqu®P3 et PP4). Les capteurs de niveau bas indiquent le volumé&alail
minimum accepté. Un dépassement de ce niveau maieacoupure automatique du soutirage
du réacteur (pompe péristaltigge4).

Le capteur de pression permet le controle de Erdifion du biogaz accumulé dans le

digesteur a une pression de consigne de 1,1 baplu3e I'enregistrement de cette pression
couplé a la mesure de la température permet deeseiivcontinu la production de biogaz du

réacteur.

Cuve de transfert

e @ @

gaz

] Cuve aérobie/anoxie
—® Digesteur Recirculation

Cuve d'alimentation Q Q

Agitation Agitation

Red- Red-
oX oX
Circuit d’alimentation

Figure 111.3 : Schéma des instruments mis en placpour la réalisation du suivi

Les sondes WTW permettent la transformatiossitu du signal analogique en signal
numériqgue afin d’éviter les interférences et pertles signal. Le systéme d’acquisition
modulaire WTW 1Q Sensor Net — System 184 XT perhaeguisition de ces signaux et la
commande des sondes (calibration et maintenance)

Les signaux sont scrutés en continu (toutes lescdrgles) et enregistrés toutes les 3

minutes par I'ordinateur dédié a la gestion dutpilet via la centrale d’acquisition AGILENT
34970A. Les sondes en contact avec la phase liqudeété positionnées sur le circuit
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d’agitation afin d’éviter leurs colmatage par leartgules en suspension. De plus, un

nettoyage et un étalonnage des sondes ont étéé=alie fois par semaine.

Le biogaz produit dans le digesteur est analyséoatinu par I'intermédiaire d’'un micro-
chromatographe gaz VARIAN CP 4900 avec détectiorcpadnarometre. Il est équipé de deux
colonnes backflushées : un tamis moléculaire 5Anj28ous argon pour I'analyse de #H
'O, le \; et le CH, et une Poraplot Q (0,15 x 10m) sous hélium pamalyse du C@et de
I'H »S. L’ensemble est piloté par le logiciel VARIAN CRitne ELITE.

[11.1.2 Caractérisation du pilote en eau claire

Avant de réaliser I'étude du procédé, il est pridigrde connaitre et de maitriser les
parametres environnementaux afin de comprendreéledutions observées. Parmi ces
parametres, la capacité d'aération et le type diéroent dans les réacteurs sont des
parametres majeurs qui nécessitent d’étre caraéseri

[11.1.2.1 Etude de la distribution des temps de séjour

Pour évaluer ’homogénéité de la phase liquide eéype d’écoulement, la determination
de la Distribution des Temps de Séjour (DTS) agfelaent préconisée (Villermaux, 1985).

Pour cela, le réacteur a été rempli d’eau et alitnen continu avec de I'eau a un débit
fixé. Le soutirage a été également réalisé en monéfin de permettre une circulation
constante du fluide dans la cuve. Une fois le ddhitfluide équilibré, un traceur coloré
(orange de méthyl) a été injecté ponctuellemens deamnéacteur et la concentration mesurée a
intervalles de temps réguliers jusqu'a épuisemerntateur. L’analyse de la concentration du
traceur a été réalisée par spectrophotométrie domgeieur d’onde de 465 nm. Les mesures
de distribution des temps de séjour ont été réaigdur chacun des deux réacteurs et pour
trois puissances d'agitation (30, 50 et 70%) desmpmEs centrifuges. La cuve
aérobie/anoxique a également été testée avec suasgaation. Un exemple de courbe de
distribution de temps séjour pour la cuve aéroberaine capacité d'agitation a 50% et sans
aération est présenté sur la figure Il11.4.
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Figure 111.4 : Mesure de la Distribution des Tempsde Séjour dans le réacteur aérobie
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Pour un réacteur parfaitement agité, la relatibd permet de calculer théoriquement la
concentration (C) en sortie du réacteur en fonctiortemps (t), de la concentration initiale

(C)) et du temps de séjour)(du traceur dans le réacteur.
— -t/r
C=C -e( /7) (1.1

La linéarisation de la courbe de concentration raceur permet alors de calculer la
concentration initiale réelle et le temps de séj@al du traceur. En comparant les valeurs
réelles et théoriques, il est alors possible derdénher les éventuelles pertes en traceur dans
le réacteur liées a I'hétérogénéité de la phasddiéy De méme, la comparaison entre les
temps de séjour théorique et réel nous informeaderésence de court-circuit ou de zones
mortes dans le réacteur.

Le tableau lll.2 synthétise I'ensemble des réssiltditenus et permet de comparer les
valeurs expérimentales et théoriques pour lesrdifté essais realisés.

Tableau 111.2 : Bilan des DTS pour les deux réactets en fonction de la puissance d’'agitation

Digesteur Réacteur Aérobie
Cap. d'Agitation 30% 50% 70% 50% 50%
Aération - - - oui non
Ecart Geyp/Ci theo. -20% -1% 11% 13% 14%
Ecartteyp. / Tineo. 8% -7% -5% -7% -5%

exp: expérimental; théo: théorique; Cconcentration initialez: temps de séjour

Les résultats montrent que pour les deux réactgugsagitation a 50% de la puissance
maximale des pompes centrifuges, avec ou sansiaerpbur le réacteur aérobie est
suffisante pour assurer ’homogénéité de la phagede et éviter les zones mortes et les
court-circuits dans le réacteur.

l11.1.2.2 Capacité d’aération

Pour déterminer la capacité d’'aération en eauesldies mesures ded coefficient de
transfert volumique d’oxygéne, ont été realisée®0eC par la méthode expérimentale de
réoxygénation, a différents débits d’aération (HéduRacault, 1983).

Pour cela, le réacteur aérobie a été rempli d’e@dialenentation et le soutirage stoppé.
Pour chague mesure, I'eau a été aérée au débit stiahaité pour atteindre le niveau de
saturation en oxygéne dissous. L’aération a étéienstoppée et un ajout de 1,5 mf.de
Cobalt (NF EN 12255-15) a été effectué afin delgata la réaction d’oxydation des sulfites
en sulfates. Aprés environ 10 minutes sous agitatéule, une solution de sulfite de sodium a
été ajoutée dans le réacteur & une concentratiod50emg.L’. Cet ajout permet une
consommation de I'oxygene dissous (oxydation ddfitesien sulfates) jusqu’a une valeur
proche de 0 g@L™. L'aération a alors été remise en marche au mééhit d'air et la
concentration en oxygeéene dissous dans le réacteugraenté jusqu’a stabilisation a la valeur
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de saturation. L’enregistrement de ces données gieators de déterminer les capacités
d’aération du systéme.

En effet, la relation 111.2 permet de déterminerdeefficient de transfert volumique
d'oxygéne (ka), a la température de I'expérience, en fonctian Iévolution de la
concentration en oxygene dissous dans le temppaiQ@pport a la valeur de saturatior)(C
Une correction de température est ensuite effeqioée comparer les valeurs entre elles a
une température de 20°C (relation 111.3)

dc
il k. a(T)C, -C) (111.2)
et
k_a(T) =k a(20°C) 1,024 (111.3)

Les mesures de & ont été effectuées pour des débits d’air congortse 2,4 mh' et
3,7 mt.ht et ont présenté des valeurs respectivement de 78 tt. Les résultats sont
présentés sur la figure 111.5.
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Figure 111.5 : Valeur du k _a en eau claire dans le réacteur aérobie pour diffénts débits d'aération

La détermination du la permet finalement de déterminer I'apport hordiél) en
oxygéne que pourra fournir I'installation (relatibh4).

—_ (kLa [Vbassin [Cs)
100C

AH

(I11.4)

Dans notre cas de figure, I'apport horaire minime@m eau claire obtenu est de
1,128 kgQ.j*. En considérant un lisier présentant une concémtranoyenne en ammonium
et en DCO respectivement de 3 kgN.et 20 kg@.m?, les besoins en oxygéne maximum
pour le traitement sont de 20 kg®™ pour la DCO et 13 kgm™ pour I'azote soit un total
de 33 kg@.m™. D’autre part, en considérant une efficacité emebde I'aération de I'ordre de
30-50% par rapport aux essais en eau claire (Bay2D03) et un temps d’aération de l'ordre
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de 12 h, I'apport journalier est de I'ordre de 0,17-0,280k.j ", ce qui permet d’envisager
sans problémes des débits d’alimentation jusqu’d™8

[11.1.3 Déroulement des expériences

Pour le démarrage du pilote, du lisier brut etalbdue activée ont été collectés dans une
station de traitement de lisier, a Meslin (Cote&rdior). Le lisier brut a été stocké &Adans
la cuve de stockage du pilote et en chambre fradideéacteur aérobie a été rempli par de la
boue activée issue de la station (50%) et paredrilte ville (50%). Le digesteur anaérobie a
été complété avec des boues de digestion secortttaleestation d’épuration des eaux usées
de St-Brieuc (Cétes d’Armor)

Le pilote a été démarré une premiere fois debukejuR007. Malheureusement, des
problemes de gestion ont conduit & un dysfonctiorerd des deux réacteurs. Le pilote a donc
été redéemarré fin aolt 2007. Pour cela, 20L de lmaees d’'un digesteur de traitement de
vinasses de distillerie ont été ajoutées dansdestitur. Le réacteur aérobie a été totalement
vidangé puis redémarré de la méme facon que pnéuadet.

Le pilote a donc fonctionné et a été suivi de sapte 2007 jusqu’a septembre 2008. Un
enregistrement automatique des données de pil¢@agéempérature, pH, potentiel d’'oxydo-
réduction, production de biogaz,...) a été réalisél'smsemble de cette période. Afin de
suivre le bon fonctionnement du procédé et de séalies bilans sur les réacteurs, des
analyses hebdomadaires de l'influent et de I'efftude chaque réacteurs ont également été
réalisées (DCO, NTK, NH, AGV, MS,...). Pendant toute cette période, le pilat été
alimenté avec du lisier régulierement prélevé sunéme site (Meslin, 22) et stocké a 4°C.

Au cours de cette période de 360 jours, 4 expéttatiens majeures, correspondant aux 4
phases décrites dans le tableau 1.3, ont pu étmeduites. Chaque expérimentation
correspond a une phase de mise en équilibre d@m@IrTSH (soit > 60 jours) et a une phase
de suivi de durée variable. La stabilité du réegeamété contrélée par la reproductibilité des
courbes d’évolution des sondes oxygene, rédox{etypcours des cycles successifs.

Pendant la phase 1, les réacteurs ont été gérépendamment. Le digesteur avait un
temps de séjour hydraulique égal au temps de sdgaiboues et de I'ordre de 22 jours. A
titre de comparaison, Chynoweth al. (1998) ont relevé, pour des manipulations sinekir
des TSH de 5 a 27 jours, et notamment 14 jours @ghanget al. (1990) et pour une
configuration similaire. Le digesteur a été maintan38°C et a une charge volumique de 2,3
kgDCOomem™.j* (2,9 pour Zhanget al) soit 0,8 kgDCQuuem™.j . Le réacteur aérobie
avait un temps de séjour hydraulique égal au tedepséjour des boues et de l'ordre de 17
jours. A titre de comparaison, Bélie¢ al. (2007) précisent qu’'un TSH de 10 a 20 jours est
théoriquement suffisant. Le réacteur aérobie argtétenu a une charge volumique de 0,22
kgNTK.m?,j* (0,20 & 0,25 pour Bélinet al, 2007) soit 0,14 kgNi.m>j™.

4Lj1t
Lisier brut HRT = 27j. HRT =15]j. .- s
. . v . - Lisier traite
8L.j? AL 1,9 kgQ,.m3,j1 » 0,25 kgN.m3jt [——* 8 Ljt
Réacteur anoxie/anaérobie Réacteur aérobie/anoxie

Figure 111.6 : Conditions opératoires de la configuation bypass (Phase 2)
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Tableau 1II.3 ;: Conditions opératoires pour les esais sur pilote

Phase 1 Phase 2 Phase 3 Phase 4
07/09/07 au 17/11/07 17/11/07 au 19/03/08 19/03/08 au 05/06/08 05/06/08 au 03/09/08
Digesteur Réact. Aér. Digesteur Réact. Aér. Digesteur aBéAér. Digesteur Réact. Aér.
Taux de Bypass (/Quan) - 50% 40% 30%
Taux de Recirculation (/Can - - 80% 80%
DCO totale lisier brut (kgom™): 50,9 (5,5) 50,9 (5,5) 50,9 (5,5) 50,9 (5,5)
Charge appliquée (kg@m™>.j™) 2,3 - 1,9 - 2,2 - 2.4 -
Azote totale lisier brut (kgN.i¥): 3,8(0,2) 3,8(0,2) 3,8(0,2) 3,8(0,2)
Charge appliquée (kgN-NTKthj ™) - 0,22 - 0,25 - 0,20 - 0,18
Volume des réacteurs {n 0,110 0,120 0,110 0,120 0,120 0,125 0,120 0,125
Temps de séjour hydraulique 22 17 27 15 17 14 16 14
Durée du cycle (h): 12 12 12 12 12 12 12 12
aérobie (h) - 6 - 6 - 5 - régulation 2 mg@L™*
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Durant la phase 2, I'effluent du digesteur est g@virectement dans le réacteur aérobie
et un taux de bypass de 50% du débit d’entréesar Ibrut est appliqué conformément a la
figure 111.6. Pendant cette phase, le digesteuitavatemps de séjour hydraulique égal au
temps de séjour des boues et de I'ordre de 27.jharseemps de séjour a été volontairement
augmenté par rapport a la phase 1 afin de favditsairolyse et d’évaluer 'amélioration de
I'abattement de la DCO. Le digesteur a été mainte®8°C et a une charge volumigue en
DCO de 1,9 kgDCQuaem>.j soit 0,7 kgDCQuuneM.j . Le réacteur aérobie avait un temps
de séjour hydrauliqgue équivalent au temps de sdéjearboues et de I'ordre de 15 jours. Le
réacteur aérobie a été maintenu a une charge quien@n NTK de 0,25 kgNTK.fj soit
0,16 kgNH"m?3j™. Au cours de cette phase, & partir de décembr®,286 conditions
d’aération ont été modifiées afin de réaliser expéntalement le shunt des nitrates. Pour
cela, I'aération est régulée pendant la phase sd# facon a limiter la concentration en
oxygéne dissous & 0,5 mgO™.

2Lt
Lisier brut HFliT N 17_3j1_1 v > HR-'[ - 143j'__1 , Lisier traité
5 Ljt 7'y 2,2 kg0,.m=,j 0,20 kgN.m?° 5Lt
Réacteur anoxie/anaérobie Réacteur aérobie/anoxie

2Lt

Figure 111.7 : Conditions opératoires de la configuation recirculation + bypass (Phase 3)

Durant la phase 3, une partie de I'effluent nirifist envoyé dans le réacteur anaérobie.
Nous avons donc une configuration avec un tauxygass de 40% et un taux de recirculation
de 80% conformément a la figure IIl.7. Pendantecptiase, le digesteur avait un temps de
séjour hydrauliqgue équivalent au temps de séjosrhiries et de lI'ordre de 17 jours. Le
digesteur a été maintenu & 38°C et & une chargeniglie en DCO de 2,2 kgDGRem™.j™
soit 0,6 kgDCQuunem™.j*. A titre de comparaison, Bernet al. (2000) ont appliqué, pour
des manipulations similaires, une charge de 2,00@R..m>j™. Le réacteur aérobie avait
un temps de séjour hydraulique équivalent au tetepséjour des boues et de l'ordre de 14
jours. Le réacteur aérobie a été maintenu a ungehalumique en NTK de 0,20 kgNTK.m
3t soit 0,11 kgNH".m>j™. Les conditions d’aération sont similaires & celeoposées en
phase 2.

La phase 4 est le résultat de I'optimisation nuqéridu pilote, et plus particulierement la
simulation du shunt des nitrates dans le réactéwb#&. Les conditions opératoires sont
similaires a la phase 3 excepté pour l'aératiomeeiaux de bypass. En effet, la phase 4
propose la mise en place d'une aération forcée grgn@ heures puis un arrét de
I'oxygénation lorsque la concentration passe asutede 2 mgoL™.

Concernant la gestion du cycle du digesteur, a@luse divise en une phase
d’alimentation de quelques minutes, une phase detioh de 12 heures et une phase de
soutirage de quelgues minutes. La recirculatiotisier nitrifié dans le digesteur est réalisée
en début de cycle afin d’obtenir une dénitrificatrapide dans le digesteur.

Concernant le réacteur aérobie, le cycle de traemse divise en une phase
d’alimentation de quelques minutes, une phase andsidénitrification de 6-7 heures, une
phase d’aération de 5-6 heures et une phase deageutie quelques minutes. L’alimentation
via le bypass du lisier brut est réalisé en dékuadghase anoxie afin d’optimiser I'utilisation
de la matiere organique pour la dénitrification.
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[1l.2 Méthodes analytiques de suivi des parametres physico-
chimiques

Afin d’étudier le procédé et de réaliser le calagemodele, nous devons étre capables
d’analyser la composition du lisier brut, aéré igede, notamment les paramétres concernant
la matiere organique, les différentes formes azoteles composés gazeux. De plus, la
caractérisation de la biodégradabilité du substréd suivi des capacités de nitrification nous
permet d’estimer les performances de traitementrdaédé. Les méthodes utilisées sont les
méthodes d’analyses standards ou des méthodesamipeént au Cemagref.

[11.2.1 Caractérisation de la Matiere Organique

[11.2.1.1 Matieres Seches et matieres Volatiles

Les matieres seches (MS) correspondent aux compeésétuels apres une étape de
séchage a 105°C.

Les MS sont déterminées par séchage a masse dens&éon la norme NF EN 12880.
Aprés homogénéisation, un échantillon de 100 mllisier environ et de masse connue
(Mechantiion €St déposé dans une coupelle préalablement(fajgg. L'ensemble est introduit
dans une étuve pour séchage a 105 +5°C, puis efsiidi en dessiccateur et pesé.
L’échantillon est jugé sec quand sa perte de mastsge moins de 0,5 mg en 24 ¢s-0). La

teneur en MS, en g.Kgéquivalent & des gl) est déterminée suivant I'équation I11.5 :

MS = (Myosc = Myige)
méchamillm

(I11.5)

Myige €St la masse, en grammes, du ramequin vide,
Myosec€st la masse, en grammes, du ramequin et du résiiu
Mechantillon €St 1a Masse, en kilogrammes, de I'échantillon.

Les matieres volatiles (MV) correspondent aux coségovolatilisés apres une étape de
calcination a 550°C des résidus secs (MS).

Les MV sont déterminées par calcination selon langoNF EN 12879 et NF U44-171.
L’échantillon sec obtenu précédemment est calciaésdun four a moufle a 550 + 25°C
pendant quatre heures, puis refroidi en dessiccaepesé. La teneur en MV, en gkg
(équivalent & des g1), est déterminée suivant I'’équation 1.6 :

MV = Msc = Mespc (111.6)
méchamillm

Mesoec €St la masse, en grammes, du ramequin et du résiciné,
Myosecest la masse, en grammes, du ramequin et du résiiu
Mechantillon €St 1a Masse, en kilogrammes, de I'échantillon.
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Il est préférable d'utiliser le terme de matierdante plutdt que matieére organique. En
effet, des composés minéraux, en quantités rédigtesjue 'ammoniac ou les carbonates,
peuvent étre volatilisés lors de la calcination.@&me, une partie de la matiere organique,
notamment les AGV, peut étre volatilisée pendasélghage.

Trois essais sont effectués pour chaque échantdfon de vérifier la répétabilité du
résultat.

I11.2.1.2 Matieres en Suspension et Matieres Volatiles en Suspension

Les matieres en suspension (MES) correspondent@aposés non-solubles et résiduels
d’un échantillon apres séchage a 105°C.

Les MES sont déterminées par centrifugation sebbomdrme NF T90-105-2. Apres
homogénéisation, un échantillon de 200 a 300 nlister et de masse connNUBs{hantiion €St
centrifugé a 17700g, a 4°C, pendant 20 minutesulet de centrifugation est récupéré dans
un ramequin préalablement tam,e). L’ensemble est introduit dans une étuve pouhage
a 105 + 5°C, puis est refroidi en dessiccateuesépmos-d). L’échantillon est jugé sec quand
sa perte de masse est de moins de 0,5 mg en 24bnéar en MES, en g.Rgéquivalent &
des g.I"), est déterminée suivant I'équation 111.7 :

MES = (Mygsc = Myige)
méchamillm

(I11.7)

Myige €St la masse, en grammes, du ramequin vide,
Myosecest la masse, en grammes, du ramequin et du résiiu
Mechantillon €St 1a Masse, en kilogrammes, de I'échantillon.

Les matieres volatiles en suspension (MVS) cormedpmux composés volatilisés apres
une étape de calcination a 550°C des résidus BHES)(

L’échantillon sec obtenu précédemment est calcarés din four & moufle a 550 = 25°C
pendant quatre heures, puis refroidi en dessiccatepeseé fsso-d). La teneur en MVS, en
g.kg* (équivalent & des g), est déterminée suivant I'équation 111.8 :

MVS = (mlo;c ~Msoc) g (111.8)

échantillon

Mssooc €St la masse, en grammes, du ramequin et du réasiciné,
Myosece€st la masse, en grammes, du ramequin et du résodu
Mechantillon €St 1a masse, en kilogrammes, de I'échantillon.

Trois essais sont effectués pour chaque échantifon de vérifier la répétabilité du
résultat.
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111.2.1.3 Demande Chimique en Oxygéene

La Demande Chimique en Oxygéne (DCO) est la quéadfibxygéne nécessaire pour
oxyder la totalité de la matiére organique. L'oxydemployé est le dichromate de potassium.

La détermination de la DCO est réalisée selon taned\F T90-101. Cette méthode est
applicable lorsque la DCO est comprise entre AWtmgQ.L ™. Dans le cas des lisiers, une
dilution au 1/500™ ou 1/1006™ est nécessaire.

Le principe réside en une oxydation des composganajues par une quantité connue et
en exces de dichromate de potassium, dans degioasdi’ébullition a reflux pendant deux
heures, a pH acide, en présence de sulfate de maef@amplexe les ions chlorure) et de
sulfate d’argent (catalyseur). La réaction d’oxyalatest réalisée sur un banc de digestion
Behrotest TRS 200. La DCO est déterminée par lagiosde I'excés de dichromate a l'aide
d'une solution titrée de sel de Mohr (sulfate de & d’ammonium). L'ensemble de
'opération est automatisé sur le Distributeurdtéur METROHM. Les données sont
intégrées par le logiciel METROHM Tiamo £.1

Ce dosage est effectué a la fois sur la fractivaleadu lisier (DCO totale), moyennant
une homogénéisation préalable, et sur la fractodmbse (DCO soluble) obtenue en paralléle
de la détermination des MES par centrifugation.

Trois essais sont effectués pour chaque échantifon de vérifier la répétabilité du
résultat.

[11.2.1.4 Acides Gras Volatils

La quantification des Acides Gras Volatils (AGV)ndales lisiers est essentielle car ils
sont a la fois intermédiaires réactionnels et iitbilss a concentration élevée de la formation
de méthane par digestion anaérobie. Leur conteénat une gestion optimum du procéde.

La détection et la quantification des AGV sont effifiées par chromatographie liquide a
haute performance (Petial, 2004), sur la fraction soluble du lisier obterneparalléle de la
détermination des MES par centrifugation. Cettehoed¢ permet d’identifiee six AGV :
acides acétique, propionique, butyrique, isobutygjcyalérique et isovalérique.

Le systéme de détection/quantification Wateest composé des modules suivants avec
leurs caractéristiques analytiques associées :

Pompe HPLC WATERS 590, 55-60 psi,

Injecteur WISP 712, 50uL,

Conductimetre WATERS Model 430 Conductivity Detect&5°C, polarité ON,
- UV-metre UV WATERS 486 Tunable Absorbance Detedtoer,215 nm.

L'éluant est de I'acide méthane-sulfonique & 5.90 préparé dans de I'eau ultra-pure
préalablement dégazée.

La double détection a la fois par conductimétrigoat détection UV permet de doser
spécifiquement les AGV. En effet les détecteursdeaibla charge du groupement carboxyle
(conductimetre) et la double liaison C=0 (réacti@e215 nm, UV-metre), éléments
caractéristiques des AGV. Les données sont intégrae le logiciel WATERS Millennium.
La quantification des AGV est réalisée par I'intédiaire d'un étalonnage avec des solutions
de références des six AGV. Deux injections sorgatffees pour chaque échantillon afin de
vérifier la répétabilité du résultat.
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[11.2.2 Caractérisation des formes azotées

[11.2.2.1 Détermination de I'azote ammoniacal et de I'azote total

Le dosage de l'azote total (NTK) et de l'azote amimcal (NH') est réalisé par
distillation Biichf selon la norme NF EN 13342,

Pour doser I'azote ammoniacal, I'équilibre NHNH3 est déplacé vers la forme Nplar
basification (ajout de magnésie) et chauffage. Hg &kt entrainé par distillation a la vapeur
et recueilli dans de I'acide borique (40 §,lpH = 4,8). Le pH de I'acide borique augmente.
Le volume d'acide sulfurique (0,1 mol*). nécessaire au retour de la solution au pH initial
permet de quantifier lammoniac entrainé. Les téssisont exprimés en gN- yH_™.

L’ensemble des ces opérations est automatisé ipggrinédiaire du distillateur/titrateur
GEHARDT Vapodest 50.

Le dosage de l'azote total nécessite de transfole®rformes organiques en azote
ammoniacal par minéralisation a chaud en présehge chtalyseur Kjeldafil et d’acide
sulfurique, sur un banc de minéralisation GEHARDTJel#ahltherm. Dans ce cas, la
basification préalable a la distillation est assup@r un ajout de soude. Les résultats sont
exprimés gN-NTK.L[ .

[11.2.2.2 Détermination de I'azote nitrite et nitrate

Le dosage est effectué par chromatographie d’édsatigpns avec un appareil DIONEX
DX-120 sur la fraction soluble du lisier obtenuepamalléle de la détermination des MES par
centrifugation.

Les anions (N@ et NG;) sont séparés sur une colonne DIONEX AS9HC prézéiéme
pré-colonne (DIONEX AG9HC) et d’'un pré-filtre. Lighnt est du carbonate de sodium a
10 mM. La colonne est suivie d’'un module de sumpoesdes anions (DIONEX ASRS). Le
systeme est pressurisé par de l'azote. Les édoastilsont injectés dans l'appareil par
l'intermédiaire d’'un passeur automatique (DIONEX 48% La détection est réalisée par
absorbance UV (DIONEX AD 25, = 210 nm). Les données sont intégrées par leitgic
DIONEX PeakNet 6.0. La quantification des nitrisgsnitrates est réalisée par l'intermédiaire
d'un étalonnage avec des solutions de référencesddax anions. Deux injections sont
effectuées pour chaque échantillon afin de vérifigépétabilité du résultat.

[11.2.3 Caractérisation des composés gazeux

Deux méthodes distinctes de quantification ontnéises ceuvre pour caractériser les gaz.
Pour cela, deux appareils distincts mais au fonogment similaires ont été utilisés. La
premiere, dite de « laboratoire », a été appliquode la mesure du potentiel biométhanogene.
Il s’agit d’'une méthode hors-ligne. La deuxiemete dk Pilote », a permis la mesure en
continu du biogaz produit dans les réacteurs dutgoill s’agit d’'une méthode en ligne

[11.2.3.1 Méthode « Laboratoire »

Le dosage est effectué par chromatographie en glaaseise avec un appareil AGILENT
6890-N selon les normes NF X20-303 et NF X43-301.

Les gaz (CH, CO, et NbO) sont séparés sur une colonne remplie PORAPAKM) 4
précédée d'une pré-colonne PORAPAK N 0.9N. Le gaaur utilisé est I'azote (impureté <
100 ppb — 44 ml/min). La température du four esTO¥C et la température de l'injecteur de

84



1. Matériels et Méthodes

100°C. Les eéchantillons sont injectés dans l'agpgvar l'intermédiaire d’'un passeur
automatique. Le détecteur a ionisation de flamm® (F 300°C) permet de quantifier le
méthane et le dioxyde de carbone (transformé ehanétpar un méthaniseur — catalyseur Ni
avec flux B, 375°C). Le détecteur a capture d’électrons (ECIDEB°C) permet de quantifier

le protoxyde d’azote. Enfin, les données sont ndég par le logiciel AGILENT HPCHEM.
La quantification des gaz est réalisée par l'intsdiraire d’un étalonnage avec des mélanges
de références des trois gaz.

[11.2.3.2 Méthode « Pilote »

Le dosage est effectué par micro-chromatographipharse gazeuse avec un appareil
VARIAN MicroGC-CP 4900. Les gaz (CHCQO,, N, O,, H.S et B) sont séparés sur deux
colonnes (ou voies) munies d’un backflush, chagffée montées en parallele, avec une
détection par conductivité thermique.

Sur la premiére voie, la colonne est un tamis midée VARIAN Molsieve 5A (20m)
pour I'analyse de 'kl I'O,, le N\, et le CH. Le gaz vecteur est de I'’Argon (200 kPa). La
température de la colonne est de 100°C et la teatyrérde I'injecteur est de 80°C.

Sur la deuxiéme voie, une colonne VARIAN PoraPLOTO15 x 10m) est utilisée pour
'analyse du CQet de I'HS. Le gaz vecteur est de I'Hélium (150 kPa). Lapérature de la
colonne et de l'injecteur est de 65°C.

La sélection de la voie a échantillonner est réglar une vanne 6 voies VALCO, pilotée
par le micro-GC. Les échantillons sont injectéssdfappareil par l'intermédiaire d’'une
boucle d’échantillonnage équipée d’'une membrane IGEINO (suppression des liquides) et
d'une pompe interne d’échantillonnage. La détectimur les deux voies se fait sur un
catharometre (TCD - principe du pont de Wheastony donction « autorange ». Le pilotage
du micro-GC et l'intégration des données est réadisec le logiciel VARIAN CPmaitre
ELITE. La quantification des gaz est effectuée Ipatermédiaire d’'un étalonnage avec un
mélange de gaz contenant £E0,, O, H,S et B (gsp N) en concentrations connues.
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[11.3 Caractérisation de la biodégradabilité du sub strat et des
capacités de nitrification

[11.3.1 Méthode de mesure de I'activité respirométr  ique

La respirométrie permet de déterminer a la foistikéé nitrifiante d'une boue et la
biodégradabilité « aérobie » de la matiére orgamigiun substrat. En fait, ce dispositif
permet de mesurer en continu la consommation déxggen fonction du temps d’une boue
activée placée dans un réacteur régulé (températyke). Le taux de respiration de la boue
est mesuré dans une cellule hermétiqguement fermée.

La figure 11.8 présente le dispositif de mesures @@alyses respirométriques (Boursier,
2003).

o] 1
X o : 1
______________ O R s |
] ' ’* ! | 8
13m !
14
””” Circuit air

12--> - ——  Circuiteau

= Circuit lisier

------ Circuit électronique

Figure 111.8 : Dispositif de mesure respirométriqueaérobie du lisier (Boursier, 2003)

Le respirométre aérobie est constitué d’'un réacteuverre ) d’'une capacité de 10 L
agité en continu par un agitateur a patgsli(’aération est effectuée par un frité alimenée
de I'air comprimé 12) préalablement humidifiél@), et commandée par une électrovanne. Le
deébit d’air est contrblé par un débitmétid)( La température est mesurée en continu dans le
réacteur %) et enregistrée par I'ordinateur. Le pH du réacest mesuré par une sonde WTW
Sentix 41 6) et régulé avec des solutions d’acide sulfuriffeet de soude2j. Des pompes
péristaltiques, commandées par le programme infilgoe permettent 'apport d’acide ou de
base dans le réacteur respirométrique en fonceda donsigne de pH choisie.

Une cellule fermée en verr®)(de 400 ml et agités par un agitateur magnéti@ie (
permet le suivi de la consommation en oxygéne dbolae. La concentration en, @st
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mesurée en continu par une sonde WTW Cellox 2Rpblacée dans la cellule et les taux de
respiration sont calculés et enregistrés par ugrprome informatique.

Un circuit de recirculation équipé d'une pompe gi@ttique {) permet de renouveler le
volume de boue de la cellule de mesure toutes lagGtes (ou lorsque la concentration en
oxygeéne dissous est inférieure & 2 m§O) a un débit de 72 mL’s L’ensemble du dispositif
est régulé en température et en pH. Pour celéalgeur et la cellule de mesure sont entourés
d’'une double-enveloppe en verre permettant la leticun d’eau via un cryothermostdtl).

[11.3.1.1 Mesure de l'activité nitrifiante

La mesure des vitesses de nitritation et de nitoaitgeut s’effectuer a I'aide de mesures
des concentrations en azote (NHNO,, NO3) dans la boue ou bien par mesure de la
consommation en oxygene. La figure I11.9 représémteourbe de consommation d’oxygene
(OUR) obtenu pour la détermination de I'activitérifiante a 20°C et a pH 7,5. La boue
activée issue du pilote Digestaero est préalableadné pendant 24 heures afin d’atteindre le
niveau de respiration endogéne. La boue est eralintentée avec une solution de nitrite de
potassium de concentration connue. La consommadtatygene suite a cet ajout permet de
déterminer le taux de nitratation de la boue (&).IR suite, la boue activée est alimentée avec
du sulfate d’'ammonium de concentration connue. &@sommation d’oxygene suite a cet
ajout permet de déterminer le taux de nitritatienlal boue (2). L’ensemble des mesures est
réalisée a 20°C et a pH 7,5.

‘KAmutNHj

Consomation en @ (mgQ,.L -.h?)

2 Ajout NO,

0 T T T T T T
2 25 3 35 4 4,5 5 55 6
Temps (h)

Figure 111.9 : Evolution de la consommation d’oxygée lors des tests respirométriques de nitrification
(T=20°C, pH=7,5)

Les capacités de nitritation et nitratation sontadéterminés suivant les relations 111.9 et
111.10. La valeur des paramétresiYet Ya est respectivement de 0,15 et 0,041 mg@N*
(Haoet al, 2002a,b).

OURyitation (111.9)

Capacitéde Nitritation (mgNL™".h™) =
343-Y,,
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Capacitéde Nitratation (mgN.L™.h™) = OURivatston (111.10)
114-Y,,

111.3.1.2 Caractérisation de la biodégradabilité de la matiere organique

Pour la détermination de la biodégradabilité, laebactivée issue du pilote Digestaero est
préalablement aérée pendant 24 heures afin d'dteele niveau de respiration endogéne. La
boue est alors supplémentée avec une solution d’fdllylthiourée) destinée a inhiber la
consommation d’oxygéne par les biomasses nitrémnta boue est ensuite alimentée avec
une solution d’AGV de concentration connue. La comsiation d'oxygene a la suite de cet
ajout permet de déterminer le rendement de la 64 Puis, la boue activée est alimentée
avec le lisier, dont on veut déterminer la bioddghalité. Un exemple du type de courbe
obtenue est présenté sur la figure 111.10. La qgtéamte matiére organique biodégradable
(exprimée en DCO) est alors calculée a partir deolssommation d’oxygéne suite a I'ajout
du lisier et du rendement de la boue préalablerdétgrminé a pH 7,5 & 20°C. Dans la
fraction biodégradable, il est également possildedistinguer une fraction directement
assimilable (§ et une fraction lentement biodégradable)(XPour nos essais, nous avons
déterminés ces fractions en calant un modele ngoethasé sur le modele ASM3 avec les
résultats expérimentaux (Boursier et al., 2005).

Consommation en O , (mgO..L2.h?)

0 1 2 3 4
Temps (h)

Figure 111.10 : Evolution de la consommation d’oxygene lors des tests respirométriques de
biodégradabilité (T=20°C, pH=7,5)

[11.3.2 Méthode de mesure du potentiel biomethanogé ne

La mesure du potentiel biométhanogene (BMP de lasgBiochemical Methane
Potential) permet de déterminer la biodégradabilismaérobie » de la matiere organique d’'un
substrat et la production maximum de méthane associ

Le test BMP sur lisier, adapté par Vedrenne (2@@¥)n la norme NF EN ISO 11734, est

basé sur la mesure de la pression résultantemtedaction de biogaz dans un réacteur fermé
(batch), en anaérobiose, de volume fixe, en présdiumn excés de nutriments et d'inoculum
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et contenant une quantité connue de lisier. Ledysem chromatographiques du biogaz
permettent de connaitre les productions spécifigneméthane et dioxyde de carbone.

Apres homogénéisation, un échantillon de lisier gaté dans des flacons sérums de
250 mL (volume total 330 mL) préalablement tarésahplétés a 110 mL avec de I'eau et
l'inoculum (ratio substrat/inoculum : 2-5 gDCAMO). Le flacon est alors serti avec un
septum en caoutchouc butyle (étanche au gaz) ebamee a vis, puis un renouvellement de
'atmosphere de I'espace de téte est effectué ayemd’une circulation d’azote gNour a
1L.min™ pendant 5 minutes). La teneur en oxygéne est iifésieure a 0,1% dés le début de
I'incubation. Enfin, les flacons sont mis a inculdeB5°C. Chaque échantillon est réalisé en
triplicatas afin de vérifier la répétabilité du wéat. Les productions gazeuses sont suivies
régulierement en fonction de la production. Le slwquantitatif est déterminé via les
variations de pression dans le volume d’espaceétie (My) au moyen d’'un manomeétre
Digitron 2085P (0 & 2000 £ 1 mbar). Lorsque la segpion est suffisante (1200 mbar), cette
mesure est associée a une analyse de I'atmosphgeasg. Pour cela, un échantillon de 15 a
20 mL du ciel gazeux est prélevé au moyen d'unegee a gaz. Cet échantillon est aliquoté
dans un tube de 2mL puis est analysé en chromatugragazeuse selon la méthode
« laboratoire » décrite préalablement. Suite auépeinent, la pression du flacon est
équilibrée avec la pression atmosphérique a I'didee aiguille permettant I'échappement du
surplus de gaz. Une représentation du volume dgabicumulé produit lors d’un test BMP
avec du lisier et & 38°C est illustré sur la figlird 1.

4,5

g N »w Fd
[=) 3] [=) &)

=
3

Production de biogaz (NMyogaz M metangd

0,0 T T T T T T 1

0 10 20 30 40 50 60
Temps (j)
‘ —&— Inoculum seul —=— Lisier + Inoculum ‘

Figure 111.11 : Courbes expérimentales de productia cumulée de biogaz lors de test BMP a 38°C sur
du lisier

Les essais sont réalisés en triplicat afin de stassle la répétabilité de I'expérience. De
plus les essais sont comparés a un blanc pour poprendre en compte la production de
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biogaz de l'inoculum. Enfin, un témoin avec des AG¥rmet de s’'assurer du bon
fonctionnement de I'inoculum.

Ainsi, la relation 1ll.11 permet de déterminer laagtité de méthaneANcn4) produite
entre deux suivis successifbdtJ+1).

ANgy, = [(P(J+l) [CH4<J+1>)_(P<J) ECH“(J'))]GF% (Il1.11)

ANcn4 €st le nombre de moles de méthane produites dispdésnier prélévement,
P est la pression, en millibars, dans le flaconcam j,

CHy) est la teneur en méthane, en pourcent, du biaggmuaj,

R est la constante des gaz parfaits (8,314 F-dlou 83,14 L.mbar.mdiK™),

T est la température d’'incubation (et de relevé dessons) en K,

V4 est le volume fixe, en litres, de I'espace de tiétdlacon.

Enfin, le volume de méthane, en litre, produit endition précise de température et de
pression entre les deux points de prélevementiéesit dans la relation 111.12.

| . RT,
AV, (J) =ANgy, () d% (111.12)
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Chapitre 4 .

Développement et Adaptation des
Modeles Aerobie et Anaérobie
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Depuis une trentaine d’années, I'essor des outitgrnatiques et des connaissances des
processus biologiques a permis de développer aegerent des modeéles numériques
permettant de prévoir le comportement des statilensaitement en régime dynamique. Ces
modeles se sont révélés des outils trés performamis I'optimisation des réacteurs de
traitement biologiques des effluents.

Face a la complexité du systeme Digestaero et dE®e$suUS mMiS en jeu, associée aux
fluctuations des caractéristiques du lisier a draitoptimisation expérimentale du procédé
s’avere difficile et insuffisante. Dans ce cadree @pproche numeérique a été développée en
parallele afin d’aider a optimiser cette filiere tagitement. Ce modele doit décrire 'ensemble
des transformations biologiques lié a I'éliminatide I'azote (réacteur aérobie), I'ensemble
des transformations biologiques et physico-chinsqliés a I'abattement de la DCO
(processus aérobie et anaérobie) et enfin permate« communication » entre les procédeés
aérobie et anaérobie.

L’objectif de cette partie de notre travail est dod’'une part, de définir les différents
modeles et les extensions permettant de prendreoempte les principaux processus
biologiques mis en jeu durant la digestion anaér@bidurant le traitement aérobie du lisier,
ainsi que les mécanismes physico-chimiques et bliduees du procédé. Par ailleurs, une
vérification mathématique du modele et des hypehgmrmettra de garantir la justesse de
son implémentation. D’autre part, une identificatides parametres les plus sensibles du
modele global sera réalisée en vue de son calag#e da définition de son domaine
d’utilisation.

IV.1 La digestion anaérobie

La facon la plus simple de modéliser la digestioaérobie est de représenter 'ensemble
des processus par la dégradation des glucidegazdselon la relation 1V.1.

C.(H,0), - ECH“ +§co2 (IV.1)

Cette représentation est suffisante pour la prédictébit de gaz, mais n'est pas
suffisante pour estimer I'évolution de paramétregiqoies tels que le lessivage de la
biomasse, le pH, la concentration en AGV et la cositfpn du biogaz.

Afin de pouvoir déterminer ces derniers, les ddfés groupes bactériens, présentés
précédemment dans la bibliographie (partie Il.®)yent étre représentés séparément dans le
modéle.

Ainsi, en 2002, un groupe de travail de I'lWA publiAnaerobic Digestion Model n°1
(ADM1 ; Batstoneet al, 2002) prenant en compte la dégradation par éifté&s biomasses
des substrats complexes en AGV puis en méthane.

Ce modeéle, présenté sur la figure IV.1, considamégradation de la matiére du substrat
le plus complexe au plus simple. En d’autre matsnbdele démarre par la désintégration des
composites ou molécules complexes pour se termardia formation du biogaz.

Le biogaz produit étant un produit valorisable etparametre de contrdle du procédé, il
est essentiel de prendre en compte les transfamsiquides afin d’évaluer les débits des
composeés gazeux produits. Le modele propose atngmmésenter la concentration de 3 gaz
(méthane, dioxyde de carbone et hydrogéne) dgrisalse liquide et gazeuse.

Le pH est lui aussi un paramétre important de ébmtdu procédé et la digestion
anaérobie est sensible aux variations de celubifférents systemes tampons comme les
AGV, les bicarbonates et 'ammonium affectent le. E€s tampons sont donc également
considérés dans '’ADM1 par l'intermédiaire des tias de dissociation correspondantes.
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Figure IV.1 : Processus de conversion utilisé darie modele ADM1 (Batstoneet al, 2002)

Finalement, les processus de conversions représpatde modele ADM1 (Figure 1V.1)
peuvent étre de deux types :

- les processus biochimiques : processus catalysésdgs enzymes intra ou

extracellulaires. La désintégration des compogiesde la biomasse décédée) puis
I'hydrolyse enzymatique conduisant a des monomeadsbles sont des processus
extracellulaires. La digestion de ces composés bkedu par la biomasse est
intracellulaire et conduit a la croissance et leegéde celle-ci.

- Les processus physico-chimiques: processus hotogijoes tels que la
dissociation ionique et les transferts gaz-liquidexpression de ces processus est
importante dans le modeéle car ils permettent djree entre autres les inhibitions et

les débits de gaz.

Les processus biochimiques suffisent dans la plupes cas a représenter un systéme
anaeérobie. Cependant, pour plus de précision, taimment en cas d’inhibition, la prise en
compte et la modélisation des parametres physitoighes sont essentielles au modéle.

Ainsi, le modele ADM1 prend en compte a la fois peecessus biochimiques liés aux
groupes biologiques différents mais aussi I'évolutiphysico-chimique des composés en
solution. Cela en fait un modéle puissant pouvanet &pliqué a divers types de digesteurs,
méme dans des cas spéciaux comme la réductionutfagses ou des nitrates. Cependant
’ADML1 n’est pas destiné a étre utilisé pour du ttole en ligne mais plutét pour évaluer les
systemes de contrble ou prédire les stratégiegstéog du procédé.
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IV.1.1 Nomenclature et expression des variables

Pour décrire les mécanismes précédemment citésodiele ADML1 utilise des variables
d’état décrivant le comportement des composés kduét particulaires (Tableau IV.1).
Toutes les concentrations des composés organidusisgae de I’hydrogéne moléculaire et
des biomasses sont exprimées en DCO. Les composi&s @&t carbonés inorganiques sont en
mole. Ces unités ont été retenues car elles peametiécrire des bilans en termes de transfert
d’électrons et de degré d’oxydation du carbone.ples, elles permettent une conversion
relativement aisée entre le modele ADM1 et le mode&SM1.

Les composeés sont fractionnés selon leur réle Bacmissance de la biomasse :

- Les fractions inertes (indice 1), apportées panfllient ou issu de la lyse bactérienne et
de I'hydrolyse des molécules complexe, ne sontdégsadables et ne participent donc
pas a la croissance. Les composeés inertes sol@Blgsse comportent comme des
traceurs dans la station alors que les composésuaires inertes (XI) sont piégés dans

la boue,

- Les fractions dégradables sont des substratsastipsur la croissance bactérienne. On
distingue 2 catégories selon leur cinétique de atfsgion. Les composés solubles sont
ceux qui passent au travers de la paroi celluldgela biomasse et immédiatement
utilisés. lls sont représentés par S. Les compuadiEulaires représentent les biomasses
et les composés incapables de traverser la pactérEnne et devant subir une étape
d’hydrolyse limitante. lls sont représentés par X.

Tableau IV.1 : Caractéristiques des variables d'étadu modéle ADM1 (Batstoneet al, 2002)

Symbole Description Unités Biomasses
X Macromolécules composites ]
Xen Glucides T T
Xpr Protéines T
Xi Lipides T
X Particulaires inertes . _' -----
S Solubles inertes T
Ssu Monosaccharides """')'('s'; """
Saa Acides aminés kgDCO .1 Xaa ......
Sta Acides gras longues chaines Xfa .......
Sa Valérate -------)-(-V: ......
Shu Butyrate “““-)Zb-l: """"
Spro propionate . X ;; """
Sac Acétate Xac ------
She Hydrogene "“";‘h‘; """
Seha Méthane .
Sic Carbone inorganique KmoleC. )

S Azote inorganique kmoleN.ni® "
Seat Cations mole "
San Anions mole -
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IV.1.2 Structure

IV.1.2.1 Description des processus biochimiques

Le modele ADM1 inclut les trois principales étapedracellulaires (acidogénese,
acétogénese et méthanogénéese) et les étapes kxitnaes de désintégration et d’hydrolyse
(Figure 1V.2).

» La désintégration et I'hydrolyse

La désintégration et I'hydrolyse sont des procedsioiogiques extracellulaires. Elles
permettent, via une action enzymatique, la solsdtilon des molécules complexes en leurs
monomeres utilisables par la biomasse. La dépolgatén de ces macro-molécules conduit
a la formation de sucres simples (MS), d’acidesn@s{AA) et d’acides gras longues chaines
(LCFA) avec des cinétiques différenciées.

Substrat complexe et
biomasse inactive/morte

Particule Inerte

Glucides Particule Soluble

B ’Vsz
o —— . — _ e — . —_ H2
H\\ Mort/déces
J

s a @ Acidogénese depuis les sucres
CH4. €02 . s . . ..
@ Acidogéneése depuis les acides aminés

@ Acétogénese depuis les LCFA

@ Acétogénese depuis le propionate
@Acétogénése depuis le valérate et le butyrate
@ Méthanogénese Acétoclaste

@ Méthanogéneése hydrogénotrophes

Figure IV.2 : Processus biochimiques inclus pris enompte dans le modéle (Batstonet al, 2002)

La plupart des modéles utilisent une cinétique damper ordre pour décrire la
désintégration. En ce qui concerne I'hydrolyse emyque, celle-ci est un processus multi-
étagé complexe incluant de nombreuses étapes dagian, diffusion, adsorption, réaction
et désactivation des enzymes. Cependant, I'hydzobst décrite dans le modele par une
cinétique du premiere ordre «reflétant I'expressampiriqgue des effets cumulatifs des
différents processus intermédiaires » (Eastmargusson, 1981, dans Batstateal, 2002)
et dépendant du matériel considéré (lipides, pnetéet glucides)
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» Acidogenese®@+ @)

L’acidogenese ou fermentation est généralemennidéfomme la production biologique
d’acides en anaérobiose et sans donneur ou accepedectrons externes. Cette réaction
prend en compte la dégradation des sucres solabldss acides aminés par deux biomasses
différentes.

Pour l'acidogenése depuis les sucréd,(le glucose a été choisi comme modele des
sucres simples. En effet, le fructose Iui est éajeivt énergétiguement et
stoechiométriguement, alors que le pentose a ddsmamts stcechiométriques similaires aux
hexoses. La dégradation du glucose peut condu@erittuement a plusieurs sous-produits
(Tableau IV.2). Dans le cadre du modeéle, seuledléggadations, b’ et ¢ sont prises en
compte. En effet, la formation de propionate sdallactate et d’éthanob,(d ete) n’a pas
encore été observée expérimentalement.

Tableau IV.2 : Produits de la dégradation du glucos (Batstoneet al, 2002)

Produits Réactions
a) Acétate C4H,,0, + 2H,0 - 2CH,COOH +2CO, +4H,
b) Propionate C,H,,0 +2H, - 2CH,CH,COOH +2H,0

b) Acétate + Propionate3C4H,,0, — 4CH,CH,COOH + 2CH,COOH + 2CO, +2H,0

c) Butyrate CsH,,0 - CH,CH,CH,COOH +2CO, +2H,
d) Lactate CsH,,0, - 2CH,CHOHCOOH
e) Ethanol C,H,,0, - 2CH,CH,OH +2CO,

Il existe 20 acides aminés communs différents eardude réactions cinétiquement
différentes dépendantes de la protéine d’origined@mc de la nature de l'influent). C’est
pourquoi il est important de prendre en compteidagenése depuis les acides amin@. (
D’'une maniere générale, l'oxydation des acides eémimest considérée comme une
fermentation de Strickland ; réaction d’oxydo-réitut ou les acides aminés sont a la fois
accepteurs et donneurs d’électrons. L'acide amiméeur d’électron est oxydé en acides gras
volatils avec un carbone de moins que le donneacide aminé accepteur d’électron est
quant a lui réduit en AGV de méme nombre de carb@eetype de réactions conduit a la
formation d’hydrogéne moléculaire et d'ammonium.

» Acétogenesed, @, ®)

La dégradation des acides gras volatils et longhe$nes se fait par oxydation et sans
accepteur d’électrons. C’est I'étape d’acétogermseluisant a la production d’acétate et
d’hydrogene. Cependant, la production g’Hoit étre maintenue a un niveau de faible
concentration afin de garder la réaction thermonygaement possible. L’hydrogéne est
utilisé par la biomasse méthanogene. Il existeiaing relation syntrophique entre les
populations acétogenes et méthanogenes. La détdromrprécise des parametres de demi-
saturation, de rendement de la biomasse et duufaaénhibition pour I'hydrogéne
moléculaire est essentielle au modéle.

Le modéle considére trois groupes d’acides grdérdifts : le propionate ¢ le butyrate
et valérate (¢) et les acides gras longues chaines)(d.es modes de transport et les
caractéristiques physico-chimiques différents de geoupes aménent a considérer trois
biomasses acétogénes différentes utilisant respetint les trois substrats.
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» Méthanogenese&, @)
Le modéle considere deux voies de méthanogenéséredifes : 'une a partir de
I’hydrogene (relation IV.2), 'autre a partir datétate (relation 1V.3).

CH,COOH - CH, +CO, (IV.2)

et/ou
4H,+CO, - CH, +2H,0 (IV.3)

Deux biomasses différentes sont également congisléré

IV.1.2.2 Expression des processus

Les étapes extracellulaires sont identifiees cordeee cinétiques du premier ordre. Les
étapes intracellulaires sont décrites selon trokpressions : croissance, déces et
consommation. Les cinétigues de déces de la bi@massit du premier ordre. La
consommation du substrat est une équation du typeol] en relation avec la croissance de
la biomasse via le rendement de cette derniérelpauwbstrat considéré (relation 1V.4).

=Vi; LY, (IV.4)

i, j[consommadjn] I J[croissanck J

Le carbone inorganique ($ est la source ou le produit carboné de la consamimmdes
sucres, des acides aminés, du propionate, dedtacét de I'hydrogene. Il est alors exprimé
sous forme d’équilibre carboné afin d'éviter lestge de carbone pendant la modélisation.
Cela impose de déterminer la teneur en carboRed@& composés implémentés dans le
modele. Il en est de méme avec 'azote inorgan{§ueet N). Ces équilibres sont importants
car le carbone et I'azote inorganique sont inflésnet influencent le pH et les termes
d’inhibition.

L’ensemble des processus est alors exprimé somefde matrice comportant une ligne
par processus et une colonne par composeé, et egpéétans les tableaux IV.5 et 1V.6.

Le modele comporte ainsi 24 composés et 19 prosas8cessitant |'utilisation de 55
parametres parmi lesquels des constantes de damatsan (Ks), des taux de consommation
(km) et des constantes d’inhibition jKDes constantes d’état sont également utilisBesia
retranscrire les dissociations acide-base etdesterts gaz-liquide (Tableau 1V.3).

IV.1.2.3 Les inhibitions

Différentes inhibitions sont prises en compte dd@smodéle afin de considérer
l'influence du pH, de I'hydrogéne, de 'ammoniaadaine insuffisance en azote inorganique.
Celles-ci sont reportées dans le tableau IV.4.

Dans I'expression de I'inhibition du pH, pHreprésente la limite au dessous de laquelle
100% des micro-organismes sont inhibés eg.pld limite au dessus de laquelle il n'y a
aucune inhibition. Cette expression du pH est paliirement adaptée dans des milieux
tamponnés par HGO(Batstoneet al, 2002).

Les facteurs d’'inhibition,| I, et k, présentés dans les relations IV.5, IV.6 et \e%,
appligués aux taux des processus illustrés dantabdsaux IV.5 et IV.6, sont calculés en
utilisant les équations présentées dans le taliédu
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Tableau IV.3 : Paramétres utilisés dans le modéleV1

Symbole Description Unité

coefficients stoechiométriques

G Teneur en carbone d'un composé i kmoleC.kg'DCO
N; Teneur en azote d'un compose i kmoleN.kg'DCO
foroduit,substrat Rendement de produit par unité de substrat ngCOp.kg'lDCOS

Constantes et coefficients d'équilibres

Kai Coefficient d'équilibre acide-base d'un composé i kmole.ni®
Kh gaz Constante de Henry d'un gaz kmole.m?.bar*
R Constante des gaz parfaits bar.m’.kmole®.K™*

Taux et parameétres cinétigues

K Coefficent de réaction base vers acide d'un composé m>.kmole™.jour®
Kdec,i Taux de déceés de la biomasse i jour'l
Kprocess Taux du process jour™
k.a Coefficient de transfert gaz-liquide jour™
K\ inhibiteur,substrat Coefficient d'inhibition d'un inhibiteur pour untsstrat kgDCO.m®
Km.substrat Taux de consommation spécifique maximale du substra kgDCOs.kg'DCO, o .jour™
Ks substrat Coefficient de demi-saturation du substrat ngCO.m’3
Y substrat Rendement de la biomasse pour un substrat ngCOf,iom.kg'lDCOS

Variables d'état et algébriques

Pgaz,i Pression d'un gaz i bar
S Composé i soluble kgDCO.mi®
Xi Composé i particulaire kgDCO.m*

b= 1 on O im (IV.5)
|2 =1 pH a IN, lim O H2 (IV.6)
|3 =1 pH 0 IN, lim a NH3 (IV.7)

IV.1.2.4 pH et relation acide-base

La détermination du pH dans le modele se fait pamrdsolution de I'équation de
I'équilibre des charges (relation 1V.8, IV.9, IV.EDIV.11).

>'S.=)S, (IV.8)

Soit en considérant les especes décrites dans ADM1

— San -§S -S - Sac’ _ Sprof _ Sbu’ _ Sva’ =0 (IV.9)
oH HC% 64 11z 16C  16C

SH‘r + Scat + S

NH;
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Tableau IV.4 : Inhibitions prises en compte dans lenodéle ADM1 (Batstoneet al, 2002)

Description Expression de l'inhibition Processus corarné
Quand pH<pH;:
. . o EEDH PHy, T
H

R'_e a.tu.)p empinique de 's PHy = pHy, Processus 5 a 12

I'inhibition par le pH
Et quand pH>plg, :

Iy =1
Inhibition de la croissance 1

bactérienne due a une I i = —/S Processus § 4 12
insuffisance en & LIN /1IN

e _ e E _ 1
Inhibition nolr?Hcompetmve p l,, = s /K Processus 7 & 10
2 JH2 1,H2
Inhibition non-compétitive pe - 1
NH, I'nia 1+5, wa/Ky s Processus 11
Ou
K S. S _ S_ S_
S.-—% =5 +S 4+ 4 PP 4 W 4 W _g -GS =§¢ (IV.10)
H s o THEG B4 112 160 160 N
Ou encore
_ -6+.6*-4K
S,.°-S,. [B-K, =0 soitS,. = = (IV.11)

2

Scat €t Sin représentent les ions métalliques {Nar,...). Le dénominateur sous les AGV
représente la valeur d’'une charge en DCO.

Pour connaitre la concentration en ions, on utibse2quations de dissociation acide-base
présentées dans la relation 1V.12.

HAZP A” +H* soit & léquilibrek,, GHA] = k, (A" jH * | (IV.12)

La valeur de la constante d’équilibre est alorgitepar la relation 1V.13.

k[ ]dn]
BC

V.13
a,A k ( )

Soit en substituantak

K., » kg GHA] = kg QA" |0H | (IV.14)
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Tableau IV.5 : Processus et Taux du modele ADM1 poles composés solubles (Batstorat al, 2002)

. . Taux du process
Composée— i 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 (p., kgDCO.mjour )
j Process| S Saa Sa Sia S S}ro Sic S Seha Sc Sn S
1 Désintégration sife Kais- Xe
Hydrolyse des
2 glucides 1 Knyd.ch Xch
Hydrolyse des
3 protéines 1 Knyd,pr-Xech
Hydrolyse des
4 g Iipiﬁes 1-faji frai Kiyat - Xen
Consommation des [E
> sucres 1 (1-Ys)-fousu (1-Ysu)-forosu (1-Ysy)-facsu (1-Ysy)-Frz,su izl-;SL.Vi ® =Y su-Nbac Knsu K > +S, Haulls
Consommation des . O_a
6 acides an|1inés -1 (1-Yad fiaaa | (1-Yad-fouaa | (1-Yad-fooaa | (1-Yag.facaa | (1-Yad)-frzaa i=1gl:1$ly"6 Nazr (Y aaNbad Kinaa SdS Kaally
Consommation des| g_Se
7 LCFA -1 (l'Yfa)-0,7 (l'Yfa)-0,3 ‘Yfa-Nbac km.fa Ks + S'a D(fa Dz
Consommation du 1
8 valérate -1 (1-Yes).0,54 (1-Y9).0,31 (1-¥4).0,15 -Ye4.Nbac Knea B K +S, D&ﬂil S]/SVED]Z
Consommation du S
9 butyrate -1 (1-Y2).0,8 (1-Yes).0,2 -Ye4-Nbac Kics E’iK +S, Xy 9711‘%/% 2
Consommation du Cv, i Spro
10 propionate -1 (1-%r0).0,57 | (1-¥:).0,43 i=1f;1:1724 10 Y pro-Noac Knpro E]K Ve X, 0,
Consommation de cv, oS
1 l'acétate 1 1% izl—;—zjt - “YaoNoae Kinae K +S, e O
Consommation de ) R C v, R X,, 0,
12 I'hydrogéne 1 1-¥ i=1f;1:172 17t Y 2. Noac Knh2 PK s, e
13 Déces des % kdec,Xsuxsu
14 Déces des % kdec.)(aaxaa
15 Déces des % kdec,Xfaxfa
16 Déces des X% Kdec,xcaXes
17 Déces des 3‘0 kdec.)(proxpro
18 Déces des % kdec,xaexac
19 Déceés des % Kdec,xnaXn2
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Tableau 1V.6 : Processus et Taux du modéle ADM1 podes composés particulaires (Batstonet al,, 2002)

Composé— i 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 Taux du process
3
j Process| Xe Xen Xor Xi X Xaa Xia Xea Xpro Xac Xna Xi (pi, kgDCO.m™ jour ™)
1 Désintégration -1 chxe forxe fiixe Fixe Kais- X
Hydrolyse des )
2 glucides 1 Knyd.ch Xch
Hydrolyse des )
3 protéines 1 Knyd,pr-Xech
Hydrolyse des !
4 lipides -1 Koyt Xen
Consommation deg S
B X, 0
5 sucres Yau Ko Ko+s, 7
Consommation desg S
B2 (X0
6 acides aminés Yaa Knaa K.+S, =7
Consommation des S
k  G———IX,. 0O
! LCFA Yo "MK +S, 7
Consommation du Sa 1
G2 [X,0—0
8 valérate Yeu Ko K+S, “1+s,/s, °
Consommation du S 1
B X, 3———0
° butyrate Yos Ko vs, g s,
Consommation du Soro
' G——0IX .0
10 propionate Yoro moo e s, w2
Consommation de S,
k . G—2—[X_ 0O
1 I'acétate Yac "R+, T
Consommation de S
G—"—[X,,0
12 I'hydrogéne e Koz Ko+s,
13 Déces des Qﬂ 1 -1 kdec,Xsuxsu
14 Déces des QQ 1 -1 kdec,XaaXaa
15 Déces des X 1 -1 kdec,xfaxfa
16 Déces des ¥ 1 -1 Kdec xcaXea
17 Déceés des B{O 1 -1 kdec,XproXpro
18 Déces des aﬂ 1 -1 kdec,Xa(-:Xac
19 Décés des % 1 -1 Kdec,xnaXnz
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Ainsi, en se plagant dans le sens d’'une format®tiatide, le taux net de la réaction est
présenté dans les relations V.15 et IV.16.

Pa =k S, [5,. ~K A Bua) (IV.15)
Ou en considérant la concentration totale en espéce
IOA = kB [ﬂS . EQSH* + Ka,A)_ Ka,A |:SA) (IV'16)

Par extension a I'ensemble des AGV, de I'Azote gaoique et du Carbone inorganique
on obtient la matrice des processus de dissocigtiésentée dans le tableau IV.7.

Tableau IV.7 : Implémentation des réactions acidebases (Batstonet al, 2002)

Composé— | i 27 28 29 30 31 32
Taux du process
32
j Process| Se | S| ¥ | Su | Swos | Swo (pi, kgDCO.m™ jour™)
A4 Equilibre acide-base du valérate 1 KyeudDS,; [0S, +Kyya) ~(Kya (8]
A5 Equilibre acide-base du butyrate 1 KygouS,; [0S +Kapw) ~(Kopu[HY]
AB Equilibre acide-base du propionate 11 Kuepro[S,5 (S TKaprd (K prol S0
A7 Equilibre acide-base de l'acétate 1 KygadBS¢ [0S, +K o) (Koo (B
Equilibre acide-base du carbone B
A10 inorganique -1 Kuece IS,y TS, +Kie) = (Kye BBl
Equilibre acide-base de I'azote
All quit ino;ganique z -1 kA/BIN [DS'rs EGSH +Ka,IN)_(Ka|N [SN)]

IV.1.2.5Les transferts liquide-gaz

Les phases gazeuse et liquide dans le réacteuesdaduilibre entre elles via le transfert
a l'interface. Cet équilibre est décrit par ladei Henry (relation 1V.17).

KH |:pgaz,i _Siq,i =0 (IV.17)

Il est alors possible de déterminer le taux desfierh massique spécifique d’'un gaz i a
partir de la relation 1V.18.

Pr;i =k al(Sy; — Ky Mgazi) (IV.18)

Par extension a I'ensemble des composés gazeuxbtenbla matrice de transfert
liquide-gaz présentée dans le tableau IV.8.
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Tableau IV.8 : Implémentation des transferts liquices-gaz (Batstonet al, 2002)

Composé— | ! 8 9 10 Taux du process
ESORa
j Process| Sz Stha Sc (p;, kgDCO.M™ jour ™)
Transfer de
8 'hydrogéne -1 k allSqnz 16K, 1o Dogaiz)
T9 | Transfer du méthane -1 Kk allS,cu 64K, cr [Dyarcia)
Transfer du dioxyde
T10 de carbone Yy -1 kallSqce ~Kice Pracae)

I\V.1.3 Prise en compte de la dénitrification

Le modéle ADM1 issu du rapport scientifique de IAVét précédemment décrit ne prend
pas en compte les processus autorisant des accempt@lectrons alternatifs comme les
nitrates. Pourtant, il est reconnu que la réductd®s nitrates en azote gazeux (=
dénitrification) peut avoir lieu dans un digesteemirainant des modifications des processus
associés a la méthanogénese: compétition pourblgrat; inhibition de la méthanogéneése,
modification des teneurs en méthane du biogaz difioation du pH.

Les travaux de Tugtast al. (2006), présentés ci apres, nous ont permis dedpesn
compte et d’'intégrer la dénitrification et de sdieteinhibiteur dans le modéle ADM1. Pour le
calcul du pH et les transferts liquide-gaz nousnavproposés des modifications conformes
aux préconisations du rapport scientifique IWA @aneet al, 2002).

IV.1.3.1 Modification des processus biologiques

La matrice ADM1 initiale a été modifiée par l'addit des processus liés a la
dénitrification (Tableau 1V.9). La nitrammonificati (ou réduction dissimilatrice des N@n
NH;") n’a pas été prise en compte dans cette extensioelle n’est pas observée dans le cas
de la digestion du lisier porcin.

La dénitrification est réalisée par une seule bswa(>gn), hétérotrophe anaérobie
facultative. Le valérate, le butyrate, le propi@dtacétate et I'hnydrogene sont les substrats
utilisés pour la dénitrification. Du fait des ciiptes de dégradation lentes, nous n’avons pas
considéré la dénitrification a partir des sucres dcides aminés ou des acides gras a longues
chaines. La dénitrification est la succession g&samenant consécutivement dudNGno9) a
la production de N@ (S0, et enfin de N(S,2). Compte tenu de leur fort pouvoir inhibiteur,
le NO et le NO, intermédiaires de I'étape NG N,, auraient du étre intégrés a cette matrice.
Cependant, la difficulté pour les mesurer expériaement et le manque d’information
bibliographique sur leur cinétique de productiond&nhibition font qu’ils n'ont pas été
intégrés a ces modifications.

Conformément a la nomenclature du modele ADM1 fiastions d’oxydes d’azote ont
etée exprimées en DCO.

IV.1.3.2 Effet inhibiteur de la dénitrification

L’effet inhibiteur des oxydes d'azote a été consddé@niquement sur les biomasses
acétogene, méthanogene acétoclaste et méthanoggnogdnotrophes, soit les processus 8 a
12. Cette inhibition a été appliguée comme unebitibn non compétitive décrite dans la
relation 1V.19.
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1 (IvV.19)

I'nox =
S
1+ —NOX
/<I,NOX

IV.1.3.3 Modification du calcul du pH

La dénitrification et/ou la présence d'oxydes diazonodifie le pH. En effet, dans
'expression de I'équilibre des charges, nitratesigites ont été inclus aux anions. Dans ce
cadre, seul I'équilibre acide-base pour le coup@, MNO, a été utilisé. L'expression de
I'équilibre des charges en présence de nitratastetes s’exprime donc selon la relation
IV.20.

S S _ s S _ S _
S..+S.+S..-S,-S.. -S _-i_ﬂ_i_i_ﬂ_&:o (1vV.20)
H NHs OH HCO 64 112z 16C 16C 14 14

Le calcul des ions Hnécessaires a I'équilibre est alors similaire gésolution présentée
précédemment.

IV.1.3.4 Transfert liquide-gaz

La dénitrification entraine la production de £@ia la modification du g) et de N. La
formation de ces composés gazeux et leur trandées le ciel gazeux du digesteur influent
sur la concentration en méthane et donc la qudlitbiogaz. Il est donc important également
de prendre en compte les transferts liquide-gazedecomposés issus de la dénitrification
(Tableau 1V.10).
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Tableau IV.9 : Processus et taux de la dénitrificadn pour I'extension de 'ADM1 (Tugtaset al, 2006)

Composé— | i 4 5 6 7 8 10 12 13 37 38 39 40 Taux du process
- 3l
J PrOCGSSl Sva Suu Spro Sac 312 SC SN Xc Sma Smi 312 th (Pj! ngCOm .JOUr )
81 | Consommation| NOs | -1 TESME | Ve (1-Ye)/L,14 | (1-¥/1,24 Y | el B0,
z ’ S,noava a S,noa 0a
du valérate Z c S, s,
- - -V, a oi
82 avec NO, 1 DI RV (1Y) 171 | (1-Yel/1,71 | Yeu Kinnoiva e s, 5 o tS, Do
. - Ycv S Shoa
9-1 | Consommation| NOs -1 i:;_“' Vst LY ouNpae -(1-Ye)/1,14 | (1-Yea)/1,14 Yoo | Kmnoans G TS a5 o
du butyrate C S‘HDE,SUu u S‘n; noa
9-2 avec NO, -1 i:‘;Azi Viga -Y ca.Nbac -(1-Yep)/1,71 | (1-Yeq)/1,71 Yea [ — m m Xn
— X S o 0a
10-1 Consommation| NOs -1 iz;g Vizoa -Y pro-Nbac -(1-Ypr)/1,14 | (1-Yro)/1,14 Yoro Kinnoa pro DK . +s DK S"+ s, DK,
du pl’OpiOﬂate Z C S'"Da;m = Svnosan =
- - -V o o0i
10-2 avec NO; -1 S 1% | =Yoo Nba -(1-Ypr)/1,71 | (1-%)/1,71 | Yoo Koot pro DKSM:U +s,, DKS'W s, Don
) - - Z C v 1 k = Sac B! Snoa X
11-1 Consommation| NOs -1 i:4—742| il =Y acNbac -(1-Ya9/1,14 (1-Ya9/1,14 Yac mnoaac ¢ s K +S bh
7 ' S,noaac ac S,noa noa
de l'acétate ZC S S
- - -V ac hoi
11-2 avec NO; -1 ey 2| YaoNbac “(1-Yad/1,71 | (1-Yad/1,71 | Yac Krinotac DKS‘nui,ac +S, DKSM +S,, e
— S
12-1 | Consommation| NOs -1 ,_ZC' Vidza | Yo Noge -(1-Yn9/1,14 | (1-%2)/1,14 Yo Knpear B2 G — e (X,
N i=4-742 KS,nuahz + Snz KS,noa + S\oa
de I'hydrogéne C s, 3
122 avec NO; 1 i:z;:Azi Vizze | Vo Noac -(1-Yn)/1,71 | (1-Ya)/1,71 Yho K noin2 DKS,nDLh22+ s, stnm"i' s, B
20 Déceés des dénitrifiantes 1 -1 Kdec,xbhXoh

Tableau 1V.10 : Implémentation des transferts liqudes-gaz pour la dénitrification

Composé— i 39 Taux du process
j Process) Sn2 (p;, kgDCO.m*jour ")
Transfert de I'azote _
T39 moléculaire -1 k a8z ~28Kiine Basic)
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V.2 L’épuration de I'azote par boues activées

En 1982, un groupe de travail de I''WA sur la masition mathématique des processus
par boues activées a été créé afin d’établir uategbrme commune pour le développement
de futurs modéles. Ces travaux aboutirent en 198@ aublication (Henze, 1987) de
I'« Activated Sludge Model n°1 » (ASM 1), consensiernational des connaissances
cumulées depuis les années 1970. Il permet de med& traitement de la pollution azotée
et carbonée en fonction du temps. La structureedmadéle consiste en l'identification des
processus principaux et la sélection des expressicnétiques et stoechiométriques
appropriées. Proposé sous forme de matrice, celemadpermis la création d’'une série de
modeles améliorés ou dérivés (ASM 3, ASM 2d, PiWaTl

De fagon similaire au modéle ADM, les modeles ASitsarticulés autour de substrats
solubles, notés;Set de substrat particulaire ou lentement biodégyee X. Ces modéles
retranscrivent les mécanismes de croissance desabses hétérotrophes et autotrophes via
Six mécanismes principaux :

- Hydrolyse du substrat,

- Croissance des hétérotrophes en aérobie par corsmnrdu substrat,

- Croissance des autotrophes en aérobie par oxyddgohazote ammoniacal et des
nitrites,

- Croissance des hétérotrophes en anoxie par rédwgmoxydes d’azote,

- Déces de la biomasse hétérotrophe,

- Déceés de la biomasse autotrophe.

Le modele ASM1lest reconnu et utilisé a I'échellernationale depuis plus de 15 ans
(Choubert, 2002). Il est devenu une référence [@uraitement du carbone et de I'azote et est
disponible dans tous les logiciels commerciaux. ofieg’hui, il permet de prédire les
performances de traitement et d’apporte une aiddirmaensionnement, au démarrage et a la
gestion de la station.

Cependant, dans le cas du traitement aérobieidudis porcs, et notamment lorsque I'on
désire étudier la nitrification partielle (ou shul&s nitrates), ce modéle montre ses limites. En
effet, nayant pas été concu pour des effluentefioent chargés, le modéle ASM1 présente
guelques défauts :

- Pas de distinction entre flore nitratante et floiteitante,

- Pas de distinction entre cinétiques de dénitratatadénitritration,

- Pas de distinction entre nitrate et nitrite,

- Mauvaise modeélisation en cas de présence de rittdeydation des nitrites),

Ainsi, ce modéle ayant été concu dans la volonéérel’'une base commune aux futurs
modeles dérivés, il est possible de leur apporteriqyes modifications. Ainsi, Boursier
(2003) a modifié le modele ASM 1 afin de l'utilisgans le cadre du traitement biologique de
'azote du lisier de porcs. L'ensemble des travatnte calage du modéle ainsi développé
(PiwaT1 : Piggery Wastewater Treatment model Noh} présentés par Bélimet al. (2007).
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IV.2.1 Nomenclature et expression des variables

Le modéle PiwaT1 utilise des variables d’état déxri le comportement des composeés
solubles et/ou rapidement biodégradables (S) e¢icpkaires et/ou lentement biodégradables
(X). Un indice permet d’'identifier la nature du cposé : biomasse (b), hétérotrophe (h),
autotrophe (a), azote (n), substrat (s), oxygeheirferte (i). Les composés organiques et les
biomasses sont des concentrations exprimés en DEOCoOMpPOSES azotés sont en masse
d'azote. Ces unités ont été retenues car elles giermt d’écrire des bilans en termes de
transfert d’électrons et de bilan matieres.

On distinguera deux familles de variables : lesiabdes carbonées et les variables
azotées.

IV.2.1.1Variables carbonées

Les variables carbonées comprennent la matierenigpgg inerte et biodégradable, ainsi
gue les biomasses hétérotrophes et autotrophdggura 1V.4 décrit le fractionnement de la
DCO totale correspondant aux variables carbonées.

Les fractions Set X (DCO Inerte) proviennent de I'influent alors qaeftaction > est
conséquente a la lyse bactérienne. Ces troisdrece retrouvent également dans le modéle
ASM1.

La DCO biodégradable est subdivisée selon la gjuétide dégradation afin de mieux
modéliser dans le temps la demande en oxygene déddrification. On distingue une
fraction rapidement biodégradables\S®t une fraction lentement biodégradable)(>Ces
deux fractions se retrouvent également dans le @ @M1

Enfin, la biomasse est décrite par 3 fractions DCOntrairement a ASM1 deux flores
nitrifiantes sont différenciées : les autotrophigtantes (Xga)) et les autotrophes nitratantes
(Xgaa). La dénitrification est assurée par une floreitidante (Xgn).

DCO Totale
Substrat Inerte Biomasse
Ss Xs St Xr Xp
rapidement lentement soluble particulaire produits
biodégradable biodégradable inerte inerte microbiens
><BH X BAIL XBAA

biomasse biomasse biomasse

hétérotrophe nitritante nitratante

Figure 1V.3 : Fractionnement de la DCO totale selorie modéle PiwaT1 (en rouge : modification par
rapport a ASM1)

IV.2.1.2 Variables azotées

Le fractionnement de I'azote total est décrit saurfigure IV.5. Le fractionnement de
'azote organique est identique a sur celui de @AOD En effet, I'azote organique est
majoritairement inclus dans les molécules carbo@eseprésentent la DCO et subit donc
une dégradation simultanée. Ainsi il y a une fractrapidement () et lentement (Xp)
biodégradable. Il existe également une partie énparticulaire (X;) remplacant la fraction
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inerte soluble du modéele ASM1 i} En effet, 'ensemble de I'azote organique sauést
considéré biodégradable (Boursier, 2003). En pdealte la fraction organique, I'azote
minéral est réparti entre 'ammoniag(, les nitrates (fpa) et les nitrites (foy).

S\IH SNOI SNOA N Organique
azote ammoniacal nitrite nitrate
| Biodégradable | Inerte
S\ID Xnp X
rapidement : lentement
biodégradable uble in biodégradable particulaire inerte

Figure IV.4 : Fractionnement de I'Azote total selonle modéle PiwaT1 (en rouge : modification par
rapport a ASM1)

IV.2.2 Structure du modele

IV.2.2.1 Processus biochimiques

Comme le modele ASM1, le modéle PiwaT1 prend enpteraing processus principaux
qui retranscrivent les interactions entre les déifées fractions du modele. Ces mécanismes
sont présentés sur la figure IV.6.

Seules les variables XXy, et § n’ont pas de processus biologiques associés. Gapgn
X| et Xy participe avec X a la formation de boues dans le réacteur, aloes Sjsert de
traceur dans le réacteur.

» La croissance des hétérotrophes

La biomasse hétérotrophe g, majoritaire dans la boue, croit sur le substeboné
rapidement biodégradable (Slonneur d’électrons), aussi bien en anoxie g@eérobiose.
L'accepteur d'électrons est alors soit 'oxygeng)(S’est la croissance aérobie, soit les
nitrates (Roa) et les nitrites (fo), c’'est la croissance anoxie ou deénitrification.

En anoxie, la vitesse de croissance est réduiteipaoefficientyg qui traduit le fait que
les hétérotrophes ne sont pas toutes dénitrifisitea que leur métabolisme est ralenti.

Que ce soit en anoxie ou en aérobiose, la phaseotsance est limitée par le nutriment
Swu (assimilation)

Enfin, la croissance aérobie consomme de I'azotm@macal (|4) ce qui est associé a
une consommation de I'alcalinité,($. En anoxie, la dénitrification produit de I'algate.
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—--—-» Processus aérobie et anoxie

Figure IV.5 : Processus de transformation des variales d'états dans le modele PiwaT1

» La croissance des autotrophes

Les biomasses autotrophessgXet Xgaa) utilisent respectivement 'ammoniac(§ et le
nitrite (Syvor) comme donneur d’électrons (nitrification), et quement I'oxygene comme
accepteur d’électrons. La nitrification est diviggedeux étapes de nitritation et de nitratation
respectivement effectuées par une biomasse nt&itXga) et nitratante (¥aa).

Les deux processus possedent chacun leurs corsstintgiques et stcechiomeétriques
propres et sont limité par de faibles concentratiem oxygene (§, en nutriment (&) et en
substrat (8 et Svol).

La nitritation consomme de l'alcalinité.

> Le déces de la biomasse

Dans le modéle ASML1 et donc PiwaT1, I'ensemble mesessus liés a la biomasse ne
concernant pas la croissance est regroupé en unceecept, celui de déces. Ainsi, les
processus de déces de la biomasse regroupenpieaties endogene, la lyse, la prédation, la
dormance,...

Le modele PiwaT1 utilise pour décrire ce processuoncept de « mort-régénération ».
Il est applicable en aérobie et en anoxie et nigyd pas directement la consommation
d’accepteur d’électrons.

Ce processus considére qu’une fraction de la bisenasmorte » est biodégradable et
devient utilisable pour la croissance de la biomdsdérotrophe et autotrophe sous forme de
Xs. Le reste est considéré comme une fraction ingste

» L’hydrolyse du substrat

Ce processus assure la transformation du substratipaire ()s) en substrat soluble et
utilisable directement par la biomasse hétérotrophesubstrat particulaire provient a la fois
de l'influent et du déces de la biomasse.
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Le taux d’hydrolyse est proportionnel a la concatiin en biomasse hétérotrophesX
et est limité par le ratio Xpy. Le processus est également limité par la conagoir en
oxygene dissous Epen aérobiose, et par la concentration en ni{f&iga) et nitrite (o) et
par un facteur de réductieg en anoxie.

» L'ammonification

L’azote organique soluble (§) produit lors de [I'hydrolyse requiert une étape
d’ammonification afin d’étre utilisable par la biasse pour la croissance (sous forme
d’ammoniac). Ce processus se déroule de manierkaiseren anoxie et en aérobiose. Le taux
du processus est proportionnel a la concentratidig et génére de l'alcalinité.

IV.2.2.2 Expression des processus

L’ensemble des processus extra-cellulaires ont aleétiques du premier ordre. La
croissance des biomasses est représentée paruddm®es du type Monod, en relation avec la
consommation du substrat via le rendement de ckdtaiere pour le substrat considéré
(relation 1V.21).

Vivj[croissancaa = Vi -j[consommamin] /YJ (|V.21)

L’ensemble des processus sont alors exprimés swusefde matrice comportant une
ligne par processus et une colonne par compopéestnté dans les tableaux IV.11 et I1V.12.

Le modéle comporte ainsi 16 composés et 11 prosasscessitant I'utilisation de 26
parametres (Tableau 1V.13) parmi lesquels des aotest de demi-saturation ket des taux
de croissance (M).
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Tableau IV.11 : Processus du modeéle PiwaT1 (IWA T&sGroup on Mathematical Modelling for design and ogration of biological wastewater treatment, 2000)

Composés >
| j process
Exprimés en—

1 2 3 4 5 6
IS S X Xs | Xen | Xea
DCO DCO DCO| DCO| DCQ DCQ

7
X BAA

DC(

8
Xp
DCO

9 10

S Svol
DCO N

11

Svoa
N

12

S
N

13
Sw
N

14
Xnp
N

1
Xni
N

3] 16

Sak
ol

1 Croissance Aérobie d
hétérotrophes

S BN 1

-(1-¥)/ Y

-lBn

-ixe/14

2 Croissance anoxie d
hétérotrophes aveG&

i 1Yo 1

-(1-Yap)/1,71%Y4p

-Ien

[(1-Yio)/(14*1,71*Y10)]- ixs/14

3 Croissance anoxie d
hétérotrophes aveG&

-1NYwo 1

(1-Yio)/1,14%Y,p

-(1-Yrp)/1,14*Y1p

-lBN

-Ixs

4 Croissance aérobie de
biomasse nitritante

la

-(3,43-X1)/Y ai

1/Yn

-in-1/Y Al

-(ixe/14)-1/(7*Yar)

5 Croissance aérobie de
biomasse nitratante

la

-(1,14-¥A)/Y an

-1/Y pn

1/Y pa -ign

-Ixs

6 Déces des hétérotropheg

f

ien-(Fo* BN)

fo¥ien

7 Déces des nitritantes

f

ien-(Fo* BN)

fo¥ien

8 Déces des nitratantes

f

ien-(Fo* BN)

fo*ien

9 Ammonification

1/14

10 Hydrolyse

11 Hydrolyse du Xpo

Tableau 1V.12 : Taux du modéle PiwaT1 (Bélinet al, 2007)

Processugj)

Taux du processus

1 Croissance aérobie des hétérotrophes

S

”“EﬁsjsK ]EEsofOKOH]EE

X
SNH+KNH] i

2 Croissance anoxie des hétérotrophes aygc S

Eésm. jﬂéswqu >

3 Croissance anoxie des hétérotrophes angc S

~rtstlfsti)tati)
roteb o)

éS\IOA NDAJ és\lol + S\IDAJ ™

4 Croissance aérobie de la biomasse nitritante

S
EESNH+KNA.JEE%+KM

5 Croissance aérobie de la biomasse nitratante

NOI

ez e
)

U
EESI\IO\+KNAA]E€SO+KOAA NH+KNH] B

6 Déces des hétérotrophes by Xy

7 Déces des nitritantes by Ken

8 Déces des nitratantes B Kgan

9 Ammonification Ka CByp KXy

10 e Sl o oy e i e e v i
11 Hydrolyse du %o 10 EXMSD
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Tableau 1V.13 : Parametres et variables du modelei®aT1 (Béline et al, 2007)

Constantes cinétiques

Ka Taux d'ammonification (& 20°C) m°DCO.g"j* 0,08

Nh Facteur de correction anoxie de I'hydrolyse / 0,4

Kh Taux maximum d'hydrolyse (20°C) g DCO.g'DCO.j* 25

Biomasse hétérotrophe :

Ng Facteur de correction de la croissance anoxie / 0,8
Kon Coefficient de demi-saturation aérobie poyr O g0,.m* 0,05
Kap Coefficient de demi-saturation anoxie pour O g0,.m*® 0,05
Knoa Coefficient de demi-saturation pour les nitrates gN,m'3 0,5
Knoi Coefficient de demi-saturation pour les nitrites gN_m'3 0,5

Ks Coefficient de demi-saturation poug S gbcom® 20

My Taux de croissance maximum (20°C) j'l 6
Knn Coefficient de demi-saturation poug.Scomme nutriment gN.m”° 0,05

by, Taux de décés (20°C) it 0,62

Biomasse autotrophe :

Haa Taux de croissance maximum (20°C) des nitratantes j'l 0,79

Har Taux de croissance maximum (20°C) des nitritantes j'l 0,8
Knal Coefficient de demi-saturation pour les nitrites gN,m'3 5
Knaa Coefficient de demi-saturation pour les nitrates gN,m'3 2,5
Koai Coefficient de demi-saturation pour §'@es nitritantes go,.m*> 0,3
Koaa Coefficient de demi-saturation pour J'@es nitratantes go,.m* 11

baa Taux de déces (20°C) des nitratantes it 0,033

bar Taux de décés (20°C) des nitritantes it 0,05

Constantes stcechiométriques

Yy Rendement aérobie des hétérotrophes gDCO.g'DCO 0,6
Yo Rendement anoxie des hétérotrophes gDCO.g'DCO 0,53

Y Rendement des nitritantes gDCO.g'DCO 0,15
Y an Rendement des nitratantes gDCO.g'N 0,041

f, Fraction inerte de la biomasse / 0,08

iaN Fraction d'azote dans la biomasse gN.g'DCO 0,086
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IV.3 Couplage des modéles aérobie et anaérobie

Afin de représenter les possibilités de couplaggedbypass du procédé DIGESTAERO,
il est nécessaire de coupler le modéle ADM et ldateASM/PiwaT.

Cependant, le couplage de différents modeles estesd source de probleme. En effet
chaque modeéle a ses propres variables avec leopsegrconstitutions élémentaires, ce qui
rend le couplage délicat notamment par I'obligatde conservation de la matiere. Deux
approches, proposées par Volétal. (2006), peuvent alors étre envisagées (Figure) L&
premiere est de créer un super-modele comprenansdmble des variables des sous-
modeles. Cependant, cela augmente la complexitéatiéle et produit des variables inutiles
dans chaque sous-modele. La deuxieme solutioneestrékr une interface entre les deux
modéles. Ainsi, les modeles restent différenciéacgt-modifiés. Seule I'interface doit étre
développée afin de mettre en relation les variatidssdeux modeles.

Process par Boues
Activées

Variable ASM1 | “ Variable ASM1

Processpar Boves | mamp |\ U0
Activées
Variable ASM1 _ Interface
| ADM1/ASM1

Figure 1V.6 : Approches du couplage ASM-ADM (Volckeet al, 2006)

Comme cela I'a été précisé dans ce chapitre, lelelee ADM1 et ASM1 sont largement
reconnus au niveau de la communauté scientifique.plDs, le modéle PiWwaT1l, version
modifié d’ASM1, a déja été calibré pour du lisi&e(ine et al, 2007). Ainsi il apparait plus
judicieux d’utiliser ces modéles sans modificatiorajeure et donc de développer une
approche de couplage par interface, représentéa fgure 1V.8.

Bypass
/\ Interface
- ADMtoPiWaT
Lisier ADM N »
brut - D—> PiwaT > Lisier traité

Recirculation
Interface
PiwaTtoADM

Figure IV.7 : Principe du couplage par interfacage

Deux méthodologies peuvent alors étre utiliséesmigghode CBIM (Continuity Based
Interfacing Method) développée par Vanrolleghemeéral. (2005) propose de réaliser un
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interfacage en s’intéressant a I'équilibre des gbsairet des masses de chaque élément (C, H,
O, N et P). Cependant cette méthode nécessite rdet&aser en détail I'influent et les
variables du modéle. Elle est donc difficilemenplagable sur du lisier a partir des outils
analytique de routine. Une seconde approche, MCBbix{iMizing total COD and Nitrogen),
développée par Copgt al. (2003), propose de ne prendre en compte que liBguen DCO

et en N a l'interface. Plus descriptive, cette appe a 'avantage d’étre réaliste d’'un point de
vue analytique.

Enfin, méme si la méthode CBIM est plus juste ddimt de vue théorique, Zaher al.
(2007) indiquent que l'interface MCN a I'avantagétce plus facile a créer et a comprendre
tout en précisant que les deux méthodes condwasernémes résultats.

L’interface MCN sera donc utiliser pour réalisesniterfaces.

IV.3.1 Fractionnement de la matiere

Le recensement et la corrélation des variables2dasodeles exposés dans le tableau
IV.14 montrent des différences importantes notanimen termes d'unité et de
fractionnement de la « matiere ». Ainsi, le mod&d¥M1 possede des fractions de DCO plus
détaillées ainsi que des fractions gazeuses, egpanen kgDCO.m Les fractions azotées
organiques liées a la DCO sont considérées commdraction de la DCO dans ADML1 alors
gu’elles sont indépendantes dans PiwaT1.

Cependant, dans chaque modéele, la DCO totale ebt&Atotal peuvent étre calculés a
partir des différentes fractions proposées. A patéi ces bilans illustrés par les relations
V.22 a IV.29, les deux modéles peuvent alors é&ssociés en utilisant la méthodologie
décrite par Coppt al. (2003).

Dans ASM moadifié (PiwaT1) :

DCOpie =S + S5 (Iv.22)
DCOparticuIaire = XI + XS + XBH + XBAA + XBA| + Xp (IvV.23)
DCOtotaI = DCOparticuIaire + DCOsqubIe (|V.24)
NTK =Sy +Sup + Xp Hixe HXpn + Xgan T Xa) + Xy (IV.25)
Dans ADM1 modifié :
DCOsqubIe = S + Ssu + Saa + Sfa + S/a + Snu + Spro + Sac + Snz + Sch4 (|V.26)
DCOparticuIaie = XI + Xsu + Xaa + Xfa + Xc4 + Xpro + Xac + Xh2 + XBH + Xc + Xch + Xpr + X|i (IV-27)
DCQotaI = DCOparticulaie + DCOsqubIe (|V.28)

NTK:SN + NXC [XC + NI [(S +x|)+ Naa[(xpr +Saa)+SNOI +S\IOA+S\12"'

(IV.29)
""""" Nbac |1X3u + Xaa + Xfa + Xc4 + ><pro + Xac + Xh2 + XBH)
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Tableau IV.14 : Description des variables d’'état de modéles modifiés ADM et ASM

ADM modifié : ASM modifié
Composés Abbr. Unités Composés Abbr. Unités
Matiéres solubles inertes S kgDCoO.nt® | Matieres organiques soluble inertes S gbCO.n?®
Valérate Sia kgbCO.ni* !
Butyrate Shu kgDCO.n? |
E Propionate Shro kgbCO.n | Matieres organiques soluble/rapidement
E Acétate Sac kgDCO.ni® : biodégradable Ss gDCO.n?
3 Monosaccharides S kgDCO.n* |
o Acides aminés Saa kgDCO.n? |
8 Acides gras longues chaines Sa kgDCO.n?’ I
§ Azote inorganique S kmoleN.m® : Azote ammoniacal S\ gN.ni°
w Nitrite Svol kgN.mi® | Nitrite Svol gN.ni
Nitrate Sy kgN.mi® Nitrate Svoa gN.ni®
{  Azote organigue soluble biodégradable Swo gN.ni®
Carbone Inorganique Sc kmoleC.n? | Alcalinité Sak kmoleC.m?
Matiéres particulaires inertes X kgDCO.nt : Matiere organique particulaire inerte X, gbconi®
Macromolécules composites complexgs Xe kgDCO.n |
Sucres complexes Xen kgDCO.n® | Matiére organique particulaire/lentement 3
g Protéines Xor kgdco.n? biodégradable Xs gbco.ni
5 Lipides X, kgDCO.n? |
% Biomasse hétérotrophe dénitrifiante XgH kgDCO.nt | Biomasse hétérotrophe dénitrifiante Xu gbCO.n?®
6_5 Biomasse dégradant les sucres Xsu kgDCO.nt : Biomasse autotrophe nitritante Xaa gDCO.n’
a Biomasse dégradant les acides amingds Xaa ngco.m3 | Biomasse autotrophe nitratante Xai gDCO.m3
'% Biomasse dégradant les LCFA Xta kgDCO.n?’ ! Particulaire inerte provenat de la biomasde Xp gDCO.n?®
E Biomasse dégradant les AGV ep,C Xea kgDCO.nt i Azote organique particulaire biodégradable Xnp gN.ni®
Biomasse dégradant le propionate Xpro kgbco.nt® | Azote organique particulaire inerte Xni gN.m?®
Biomasse dégradant l'acétate Xac kgDCO.m®
Biomasse dégradant 'hydrogene X2 kgDCO.nt Oxygene dissous
) Hydrogéne S kgDCO.n?
Eractions Méthane Scna kgDCO.n®
Gazeuses
Azote moléculaire Sz kgDCO.m?
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La DCO totale et I'Azote total sont donc détermirgisur les composés du modele
d’'origine et peuvent ainsi étre distribués dans demposés du modéle destinataire. La
distribution est réalisée par étape dans le buhdeimiser certains composés dans un ordre
déterminé. Elle est réalisée de fagcon a ce quaiilibte en DCO soit maintenu. Les
différences en NTK sont équilibrées par I'azote amiacal présent dans les deux modeles.

IV.3.2 Interfagage PiWwaT1 vers ADM1 (PiwWaTtoADM)

L’objectif principal de cette interface est de nraider la répartition de la DCO et de
'azote dans les composés organiques azotés (aaim@ses et protéines). Cette interface
inclut également un certain degré de liberté peanet’ajuster les bilans matieres entre les 2
modéles. Ainsi, les composés sans azotg ¥ et X;) et sans carbone ($ sont utilisés
pour boucler respectivement les bilans carbonagaes.

En premier lieu, I'interfacage nécessite de superita fraction d’oxygene dissousd)S
issu de PiwaT. En effet 'oxygéne dissous est wepteur d’électrons réduit instantanément
dans le digesteur. Il est donc considéré commetayan DCO négative soustraite a la DCO
totale entrante. Cette demande est donc retranehépriorité du § puis si le § est
insuffisant du X%, du Xgy, et enfin du X%, et Xsaa (Figure 1V.9).

s ) S S

| XS = XS_entrant - S)_l|

-X

S_entrant]

Figure 1V.8 : Schéma de soustraction de la demandm DCO

Dans un deuxiéme temps I'azote organique solukyg) (&t considéré comme des acides
aminés (®a) tant qu’il y a du § disponible (Figure IV.10). Le reste dwgSest ensuite
considéré comme azote inorganiquey)SLe reste du Sest considéré comme étant des
monosaccharides £9).
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1=l

i Saa = DCOS_requise
Ssu = Ss - DCOSJequise

Saa = Ss

S >DCO;

requise

| DCOS_requise = S\ID/ Naa

Figure 1V.9 : Schéma de répartition de 'azote orgaique soluble (fp)

SINJempl = SND _(SS EINaa)

L’azote organique particulaire () est considéré temporairement comme des protéines
(Xpr_temp.) tant qu’il y a du X% disponible (Figure IV.11). S'il reste dusXcelui-ci est réparti
temporairement entre les sucres complexes &%p.) et les lipides (Xmp.) €n fonction
d’'un fractionnement prédefini (ks). S'il reste du Xp, celui-ci est inclus dans un pool
d’azote organique particulaire restank ("tan).

Il

Xor_temp1 = DCO_requise
| DCOy_uee= Xno/ N, Xs > DCO, requse Xi_temp = Fi_xs X ~DCOY _requisd
Xen_temp = - fli_xs) Xs - Dcox_requise)
non X prtemet B XS
— (X temp1 = Xen_tempm = 0
NX_restam = XND _(Npr D(s)

Figure 1V.10 : Schéma de répartition de I'azote orgnique particulaire (Xyp)

Dans le digesteur, la biomasse autotrophg (¥t Xgaa Soit Xga) €st considérée comme
un substrat particulaire lentement biodégradable Xg). Ainsi, un partie @ xwa) de la
biomasse est assimilée a du particulaire inertg (%o alors que le reste est biodégradable
(XBa_bio) et est réparti comme dusXFigure 1V.12) : tout d’abord les protéines endoon du
Xnp restant, puis les lipides et les glucides.

| XBA_inerte = XBA E(l_ fxs_xba)

Xga_bio = Xga o

xs_xbal

Xt tempz = DCOy_requise
Xii tempz = fli_xs quBA_bio - DCON_requise)
Xen_tempz = - fli_xs) mXBA_bio - DCON_requise)
X

X

N X _restant | DCON_requise =N X _restant/ N pr X BA_bio > DC()N _requisge

pr_temp2 = X s

non
li_temp2 Xch_tempz =0

SN _temp2 =N X _restant - (N pr D(BA_bio)

Figure IV.11 : Schéma de répartition de la biomassautotrophe
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Une fraction (14n_ined des hétérotrophes est considéré active dansgéstéur et est
donc directement réparti dans la fractiogyXI’ADM pendant que la fraction « non-active »
suit le schéma réactionnel de la biomasse autagrdphbrit sur la figure IV.12.

Les fractions &, Xpr, Xli et Xch peuvent alors étre déterminé edfjvement d’apres les
relations 1V.30, 1V.31, IV.32 et IV.33.

Sin = SN _tempt t Sin_tempz + S (1v.30)
Xor = Xor_tempr ¥ X pr _tempz (IV.31)
Xi = Xii tempt T Xii_tempo (IV.32)
Xeh = Xeh_tempt T Ko temp2 (IV.33)

Les fractions inertes sont considérées comme dganmémes teneurs en azote dans
ADM et PiwaT. Le bilan sur 'inerte est alors dégar les relations V.34 et 1V.35.

S aom =S asm (IV.34)

XI_ADM = ><I_ASM + XP +X (IV35)

biom_inerte

Cette derniere hypothése considérant que les drectinertes en aérobiose et en
anaérobiose soient similaires a été récemmentrooédi par Ekamat al. (2007).

Enfin, les nitrites (o)) et les nitrates (@a) sont directement envoyés dans ADM. Le
reste des fractions est considéré comme nul.

IV.3.3 Interfagage ADML1 vers PiwaTl : (ADMtoPiwarT)

Les fractions gazeusesdf, Sz et Sy) de l'effluent issu du digesteur sont rapidement
strippées et ne sont donc pas considéré dansettiace.

Les nitrites (Roi), les nitrates (fpa) et les fractions inertes soluble et particuldBeet
X)) sont directement transférés dans les fractiongaies de PiwaT.

Une fraction (gn_active des hétérotrophes est considéré active dansibterdr aérobie et
est donc directement répartie dans la fractign de PiwaT pendant que la fraction « non-
active » est assimilé a dusX

Les fractions solubles biodégradables d’ADM somhs@es et transformées en substrat
rapidement biodégradableg]Slans PiwaT. De la méme maniére, les fractionscpdaires
deviennent du Xdans ASM. Les relations IV.36 et V.37 illustrexet transfert.

Ss = Ssu + Saa + Sfa + S/a + Snu + Spro + Sac (|V'36)
XS = (1_ fBH_active) |:XBH + Xsu + Xaa + Xfa + Xc4 + Xpro + Xac + Xh2 + XC + Xch + ><pr + ><Ii (IV'37)

L’azote inorganique (&) est directement converti en azote ammoniacaly)(SL'azote
organique soluble (p) est issu des acides aminég) 8t de la fraction soluble inerte;\De
méme, l'azote organique particulaire \gX est issu des fractions particulaires excepté la
fraction inerte. Les relations V.38 et IV.39 ilttent ces correspondances. L'azote
particulaire inerte () est issu de la fraction particulaire inertg)(X
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Swo =(N; [5) +(N, [B,) (Iv.38)
xND :(NXC D(C) +(Naa |:Xpr) + Nbac |]xsu + Xaa + xfa + Xc4 + xpro + Xac + xh2 + XBH) (IV'39)

Enfin, les fractions restantesg(Xgaa, Xsal €t Xp) sont considérées comme nulles.

IV.3.4 Continuité des charges a l'interface

Le pH et I'alcalinité ont une trés grande impor&mu cours des processus de digestion
anaérobie. Il convient donc de les modéliser awt. Ainsi, afin de finaliser linterface, il
est important de prendre en compte I'équilibre dbharges d'un c6té et de l'autre de
l'interface, afin de garantir la continuité de eetli et de calculer I'alcalinité dans les deux
modeles (S« et Sc). La continuité des charges a travers l'interfasedécrite par la relation
IV.40.

|.Salk W;Irll + SNH UJ',S,T,, + SNO>< w’(\:‘%XJPiWaTl = |.SAGV DJ'/c\rgsv + SIN D)'lcr\? + Suc wf(? + SNOx wl(\:l%XJADMDénit (IV'4O)

S représente la concentration d'un composé & ®tfait référence a la charge de ce
composé et dépend du pH et du pKa selon les retatia41 a 1V.46.

lOpKa ~PH apm

o _ "UMuey (IV.41) o _ (IV.42)
AGV 1+10 PKa=PH apw NOI 1+ 1OPKa ~PHaom

Ic — —
1+1QPKaPHaom
o =1 (IV.46)

1OPKa’ PH apm

o _ (IV.45)
IN 1+1OPKa’pHADM

Ainsi, pour l'interface ADMtoPiWaT, l'alcalinité exprime selon la relation IV.47.

S = |_SAGV B)'/cxr(‘sv + Sy Ilchr\? + Sic D:Yﬁ? + Syox ml(\:lré)x]ADMDénil B |.SNH Djm + Syox ml(\:lrz)xJPiWaTl (IvV.47)
ak — c
a g
Le pH n’étant pas inclus dans le modéle PiwaT1srenons considéré, pour ce calcul,

un pH constant en sortie de réacteur aérobie ¢Béfja

De méme, pour I'interface PiWaTtoADM, I'alcalinig&exprime selon la relation 1V.48:

S, = |,Sa|k D7;|T< + Sy D:YISIPL + Syox Dﬂ'ri%xjpiw:ﬂl B I.SAGV D:’/c\r(]sv +Sc mlcr\? *+ Syox ml(\:lré)x ]ADMDénit (Iv.48)
nc ~ ch
a.
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V.4 Vérification du modéle DIGESTAERO

Les «sous-modeles » ADM et PiwaT composant le heo@8GESTAERO ont été
modifiés pour étre conformes a nos besoins : distin nitrite/nitrate et intégration de la
deénitrification dans le digesteur. De plus, lesxdsaus-modéles ont été couplés sur la base
d’hypotheses préalablement décrites. L’ensembleedemodifications apportées doit donc
étre vérifié mathématiquement afin de garantirukstgsse de la modélisation, notamment au
niveau de la conservation de I'azote et de la DD®.méme, et dans I'optique d’'un calage
ultérieure, les parametres sensibles du modélesmioétre identifiés. Dans ce cadre, une
configuration proche des conditions expérimentalesté implémentée sous un logiciel de
calcul numeérique.

IV.4.1 Domaine de vérification

IV.4.1.1 Configuration d’étude

Afin d’évaluer la justesse et la sensibilité du mledDIGESTAERO, la filiere présentée
sur la figure IV.13 a été implémentée. Le taux eldrculation et le taux de bypass appliqués
sont respectivement de 3 fois et 0,5 fois le déhitant, fixé a 1rhj™. Le temps de rétention
hydraulique pour le réacteur anoxie/anaérobie ethéeanoxie sont respectivement de 12 et
10 jours.

0,5 nf.j?
/\ Interface
V=42 ADMtoPiWaT "
. - V =40 .
-1 . A\ 4 -~ -
1me] (HRT =12) > (HRT =10) > Ly
Réacteur anoxie/anaérobie Réacteur aérobie/anoxie
3 it
Interface
PiwaTtoADM

Figure 1V.12 : Configuration de la filiere DIGESTAERO

Les réacteurs sont de type CSTR a alimentatiorodisaie fonctionnant sur 2 cycles de
12 heures par jour. Il n’y a ni décantation ni rediation des boues et donc les temps de
séjour hydrauligue et de rétention des boues ggmbe

L’alimentation du digesteur est réalisée en 0,1lrdveawivie de 11,8 heures de contact
anaérobie. Le soutirage est également réalisé &nh8ure en direction du réacteur
aérobie/anoxique. La température du digesteur @ssidérée comme constante et égale a
35°C.

L’alimentation du réacteur aérobie/anoxique edigéa en 0,1 heure suivie de 5,9 heures
de phase anoxigue et de 5,9 heures de phase aétofiie le soutirage est effectué en 0,1
heure. Durant la période aérobie, le transfertae/iene est modélisé en utilisant uralde
500 h'. La température du réacteur est considérée cornnstante et égale a 30°C.
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I\V.4.1.2 Caractéristiques du lisier brut

Les caractéristiques de [linfluent utilisé pour la
simulation sont présentées dans le tableau 1V.25DCO
totale est de 52 kgDCO:fncomposée a 57% d'inerte et

% E', 43% de biodégradable. Cette derniére est principaie
g 3 ° composee de fractions solubles et d’'acides graatileol
© £ (77%). La teneur en azote organique est égale 861,0
5 L o kgN.m® et composé a 81% d'inerte et & 19% de
0o g © biodégradable. La charge en azote minérale esvalguie
- a 2,394 kgN.ni. Les caractéristiques de cet effluent sont
= proches des valeurs d’un lisier de porcs moyenrhétiées
2 par Boursieret al. (2005) et représentatifs du domaine
- g N d’étude.
g™ 3
o 2
§ T3 IV.4.1.3 Implémentation du modéle
? a Le modele PiwaT1 a eté implémente suivant les valeu
- o calées et optimisées pour le traitement aérobidigier
§ v o proposées par Bélinet al. (2007). Ces valeurs ont été
= £ g présentées préalablement dans le tableau 1V.12.
= x é, Le modéle ADM1 modifié a été implémenté suivant des
S valeurs par défaut issues de la littérature. Lasupatres
3 . %_ 1 concernant le modele d’origine sont issus des trawie
é < 8 Batstoneet al. (2003) sur la digestion thermophile de lisier
= = bovin. Les parameétres concernant la denitrificatians le
2 T o modéle ADML1 sont issus des travaux de Bédéinal. (2007)
g 7 § al sur la modélisation du traitement aérobie de l'azht lisier
s |3 2 de porcs par nitrification/dénitrifiation.
8 B o Dans les deux cas, ces parametres ont été obtanss d
- S| 9 § < des conditions différentes de celles appliquéess date
9 2 @ S étude. On ne pourra donc pas les considérer comme
= 9 i représentatifs bien que l'ordre de grandeur desuwslle
§ Ol & o soit. Cependant, la vérification mathématique dudéh®
k=) & 8., @ n'est pas affectée par cette considération. Cemuxalsont
= = présentées dans le tableau 1V.16.
IS
# 9 < Les paramétres des interfaces ADMtoPiWaT et
o PiwaTtoADM sont présentés dans le tableau I1V.17.
" Naa Ny, Nbac €t N correspondent a la teneur en azote
4 S 2 respectivement des acides aminés, des macromaécule
S complexes, de la biomasse et de l'inerte d’ADM. Ces
" valeurs font référence aux valeurs par défaut éee par
5 5 le rapport scientifigue IWA sur 'ADM1 (Batstonet al.,
= (0]
g o 2002).
- fi xs représente la teneur en lipides de la fractian X

d’ASM. Ce parameétre est identique a la teneur @dds du
Xc présent dans ADM1.
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Tableau IV.16 : Valeurs des parametres ADM1 (1/2)

Désintégration & Hydrolyse Consommation des acides aminés
Kais it 12 Km_aa kgDCO_S,kg*DCO_Xyj 50 @
fsixc - 01 2 Ks aa kgDCO_§,m* 05 2
fuxc - 035 * Yaa kgDCO_X,:kg*DCO_S, 008 @
fehxc - 0,15 @ Kdec_xaa j'1 0,02 2
forxc - 0,15 @ fva,aa - 0,23 2
fiixc - 0,25 2 fouaa - 0,26 2
Khyd_ch it 10 @ foro.aa - 0,05 2
Khyd_pr it 10 @ facaa - 04 @
Khyd_i j'1 12 a fho.aa - 0,06 2
frai - 0,95 2
Consommation des LCFA
Parametres Globaux Km ta kgDCO_$,kg'DCO_X,,.j* 2 2
Ks_n kmoleN.m? 1.10* ® Ks fa kgDCO_S,.m* 04 2
PHuL aa - 55 @ Yia kgDCO_X,.kg'COD_S, 0,06 =@
PHL aa - 4 Kihz_fa kgDCO_S,.m* 310° *°
K\ noa kgN.mi3 - Kgec_xta it 0,04 @
K noi kgN.m?*
Consommation du valerate/butyrate
Consommation des sucres - Pour la digestion anaérobie

Kin_su kgDCO_§,:kg'DCO_X " IO K cs kgDCO_$,kg*DCO_X.4j™ 43 @
Ks_su kgDCO_§,m* 1@ Ks ca kgDCO_S,m* 04 2
Y kgDCO_X,,kg'DCO_§, 01 2 Y kgDCO_X.,.kg'DCO_S, 0,06 @
Kdec_xsu it 0,04 2 Kz ca kgDCO_S,.m* 3.10° °
fousu - 0,132 @ Kdec_xca j'1 045 2

forosu - 0,269 2 - Pour la dénitrification
facsu - 0,407 * Km_noa_ca kgDCO_S,kg'DCO_Xgpj ™ 11,3 *®
fhz.su - 0,192 = K noi ca kgDCO_Sc4.kgDCO Xnj™ 11,3 °®
Ks_noa_ca kgDCO_S,m* 0,02 °
K's_noi_ca kgDCO_S,m* 0,02 °P

a -Valeurs issues de Batstone et al. (2003)

b - Valeurs issues de Béline et al. (2007)

fxs xba€St la teneur en composes particulaires biodégiesldans la biomasse autotrophe.
Ce parametre est estimé a partir de la quantitatere inerte produit pendant le déces de la
biomasse autotrophe. Cependant, la production déemanerte pendant le déces de la
biomasse est différente entre le modele ADM et teléle ASM/PiWaT. En effet, pour ce
dernier, le décés de la biomasse forme,é Xs et f, de X (inerte). Pour une valeur par
défaut de f égal a 0,08,,§ wnaest €égal a 0,92. Pour ADM, le déces de la bioméssee
intégralement du X lequel est transformé en (i-fc) de protéines, lipides et sucres
complexes, et,f xc d'inertes. Pour une valeur par défaut decfégal a 0,35, alorsf xsa€st
égal a 0,65. Afin d’étre en accord avec les réastimochimiques présentes dans ADM,xba

est fixé a 0,65 pour les deux modéles. Cette hgsethconduira cependant a une
surestimation de la fraction inerte du modéle ASM/I&T
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Tableau IV.17 : Valeurs des parametres ADM1 (2/2)

Consommation du propionate Consommation de I'hydrogéne
- Pour la digestion anaérobie - Pour la digestion anaérobie
Kum_pro kgDCO_S,,kg'DCO_Xyrori™ 6.8 a Km_2 kgDCO_S,.kg’DCO_Xpj ™ 35
Kss_pro kgDCO_S§,,m"* 0335 2 Ks 2 kgDCO_S,.m* 5.10°
Yoo kgDCO_X,o-kg'DCO_S,, 0,05 @ Yio kgDCO_X,,.kg'DCO_S, 0,06
K\ H2_pro kgDCO_$,m* 1.10° 2 PHuL_H2 - 6
Kdec_pro it 0,04 2 PHLL h2 - 5
- Pour la dénitrification Kdec_t2 it 0,04
Km_noa_pro kgDCO_S,kg'DCO_Xonj ™ 113 ° - Pour la dénitrification
Kum_noi_pro kgDCO_S,,kg'DCO_Xbh.j* 11,3 P Km_noa_h2 kgDCO_S$,.kg'DCO_Xpj ™
K's_noa_pro kgDCO_§,,m" 002 ° Kum_noi_h2 kgDCO_S,.kg’DCO_Xpj™
K s_noi_pro kgDCO_S§,,m"* 002 ° Ks_noa_n2 kgDCO_S,.m*
K's_noi_h2 kgDCO_S,.m*
Consommation de l'acétate Parameétres de la biomasse hétérotrophe
- Pour la digestion anaérobie Kdec_xbh it 0,62
Kem_ac kgDCO_S$.kg'DCO_Xo ™" 16,3-22 ? Ks_noa kgN.m?® 0,5.10°
Ks ac kgDCO_Sac.i 117 @ Ks_noi kgN.m?® 0,5.10°
Yac kgDCO_X,-kg'DCO_S, 005 @ Y nox,ca kgDCO_X%,,kg'DCO_S, 0,53
PHUL ac - 7 2 Y nox.pro kgDCO_X,kg'DCO_So 0,53
PHLL ac - 6 2 Y noxac kgDCO_X%,-kg'DCO_S, 0,53
KiNH3 kmoleN.ni® 0,011 @ Y nox.n2 kgDCO_X%,,kg’DCO_S,
Kdec_ac it 0,04 @
- Pour la dénitrification
Kin_noa_ac kgDCO_S.kg'DCO_Xi™ 11,3 °®
Kin_noi_ac kgDCO_S.kg'DCO_Xi™ 11,3 °®
K's_noa_ac kgDCO_§.m* 002 °
K noi ac kgDCO_§.m* 002 °

a -Valeurs issues de Batstone et al. (2003)

b - Valeurs issues de Béline et al. (2007)

feH_aciive représente la fraction de la biomasse hétérotrafgretrifiante provenant du
digesteur et active dans le réacteur de nitrifacdtienitrification. &y _inere représente la
fraction de la biomasse hétérotrophe dénitrifianpFovenant du réacteur de
nitrification/dénitrification et inerte dans le digteur. La biomasse hétérotrophe étant aéro-
anaérobie facultative, les parametres de décegsatvavers les interfaces sont fixés a 1 pour
fBH_active€l @ O POUrdH inerte

L’intégralité du modele a été implémentée sous piage-forme de calcul scientifique
MATLAB/SIMULINK ®. Le programme résultant est composé de blocsrelifégant le
réacteur anoxie/anaérobie du réacteur aérobie/areixrésolvant séparément les équations
biologiques, chimiques ou physiques. Cette strectmodulaire simplifie par ailleurs la
modification, la suppression ou I'addition de faons dans le modele.

La résolution du modéle est réalisée par I'utiiead’un solveur a pas de temps variables
« odel5s » avec une tolérance absolue de“*letQune tolérance relative de 1210Afin
d’atteindre des conditions de pseudo-équilibresitaulation a été réalisée sur 3 temps de
séjour hydraulique. Les bilans matiéeres et I'étddesensibilité ont été calculés a partir des
données de sortie du modéle durant 1 jour ou Zsyabnsécutifs aprés avoir atteint I'état de
pseudo-équilibre.
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Tableau 1V.18 : Valeurs des parameétres des interfas

Parametres Valeurs Unités ADMtoPiWaT PiwaTtoADM

Naa 0,098 kgN.kg'DCO X X

Nbac 0,086 kgN.kg'DCO X X

N; 0,028 kgN.kg'DCO X X

Nye 0,0376 kgN.kg'DCO X X

fi_xs 0,25 kgDCO.kg'DCO X

fxs_xba 0,65 kgDCO.kg'DCO X

fan_inerte 0 X
fan_active 1 - X

IV.4.2 Vérification mathématique du modele

A lorigine, les modeles ASM/PiwaT et ADM ont ét&riés pour retranscrire les
transformations de I'azote et de la DCO lors deganiémes d’épuration biologique. La
justesse de la modélisation impliqgue donc que Ik matieres a I'intérieur des modeles
soient corrects. De méme, la mise en place d'iated entre les 2 modeles nécessite
également la méme justesse.

Lors de précédent travaux, le modele PiwaTl (Beur@003, Bélinest al, 2007) et le
modéle ADM1 (Batstonet al, 2002) ont été validé du point de vue de la corsEm de
I'azote et de la DCO. De facon similaire, les ifdees ADMtoASM et ASMtoADM doivent
donc étre validées.

IV.4.2.1 Interface ADMtoPiWaT

Les figures IV.14 et IV.15 illustrent respectiverhégs transformations de la DCO et de
I'azote a travers l'interface ADMtoPiWaT. Les doesésont exprimées en kilogrammes de
DCO ou d’azote par metre cube. L'influent a étéafadlement digéré ce qui explique que la
DCO totale (33,371 kgDCO.f) soit principalement inerte (89%). La fraction dégradable
restante (3,541 kgDCO:H est majoritairement soluble (72%). De méme, ftazotal (1,433
kgN.nm®) est principalement sous forme inerte (52%) et amiacale (44%). De plus les
valeurs de Set X sont proches des concentrations de linfluent [@al 1V.15) ce qui
indique que le procédé est proche de I'état stativa.

> Bilan DCO

Conformément a la description des interfaces, Hastibns inertes issues d’ADM sont
directement transférées dans les fractions siredait ASM/PiWaT. Les fractions solubles
biodégradables (AGV, Sucres, Acides-aminés et LCEFAPM sont sommeées pour former
du & dans ASM/PiwaT. Pour ce qui concerne les fractipadiculaires biodégradables
(Biomasses sauf g, Macromolécules complexes, Protéines, Lipidesuetrés complexes),
celles-ci sont également sommées pour former [tidra Xs d’ASM/PiWaT. La biomasse
hétérotrophe ¥4 issue d’ADM est transférée dans la fraction siirélae PiwWaT @y acive=
1).
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Finalement, comme le montre la figure 1V.14, la D@@ale de l'effluent est égale a la
DCO totale de l'influent.

Ceci souligne la justesse de linterface concerdantonservation de la DCO et sa
répartition entre les fractions biodégradablesidekiet particulaires.

Variables d’entrée Interface Variables de sortie
(ADM, enkgDCO,n®) ADMtoPiWaT (PiwaT, erkgDCO.n?)
DCO Totale = 33,371 DCO Totale = 33,371
Inerte S, (3,124) A > S (3,129)
(29,830) \ Inerte
X, (26,706) > X, (26,706) (29,830)
Xp(0,000)
Xgy (0,070) > Xgy (0,070)
| g dabl Particulaire Biodégradable
Particulaire Biodégradable Biomassg0,215)~_| (0,980)
(0,980) ™~
X¢ (0,041) / > X 5(0,910)
Macromoléculgo,654y|
SOlUble(glgg]é.)gradabli:: Monomereg1,191)—| SS @ 561)} Soluble Biodégradable
' VFA (1,370 (2,561)

Figure 1V.13 : Conservation de la DCO a travers I'nterface ADMtoPiwaT

> Bilan Azote

Contrairement a ASM/PiWaT, I'azote organique d’ADRNést pas considéré séparément
de la DCO. Ainsi, conformément a la description d#erfaces, I'azote inclus dans les
fractions organiques d’ADM est transféré dandiastions correspondantes d’ASM/PiWaT.

Variables d'entrée Interface Variables de sorties
(ADM, in kgN.m?) ADMtoPiWaT (PiwaT, erkgN.md)
N Total = 1,433 N Total = 1,433
Inerte N-X, (0,748) A > Xy (0,748) Inerte
(0,748) \ (0,748)
N-Xpg (0,026) > Xyp (0,046)
Particulaire Biodégradable Particulaire Biodégradable
(0,052) N-X¢ (0,001 (0,052)
N-Biomasse0,025) o / » N-Biomasse€0,006)
N-S,,(0,001) / » S,p (0,001)
Soluble Biodégradable S (0,632) / > S (0.632) Soluble Biodégradable
(0,633) Soa (0,000) / > Syoa (0,000) (0,633)
Snoi (0,000} / > Syo;(0,000)

Figure 1V.14 : Conservation de I'azote a travers Interface ADMtoPiwaT

Pour ce qui concerne la fraction soluble biodédobejd' azote des acides-aminés (M)S
est directement transféré dans la fraction d’aacganique soluble I’ASM/PiWaT (g). Les
fractions minérales sont quand a elles similairesrges 2 modeles. L'azote des fractions
particulaires biodégradables (Biomasses sayf, Rrotéines et Macromolécules complexes)
est sommeé pour former dyXdans ASM/PiwaT.
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Finalement, comme le montre la figure IV.15, 'aztdtal de I'effluent est égale a I'azote
total de l'influent.

Ceci souligne également la justesse de lintertareernant la conservation de I'azote et
sa répartition entre les fractions biodégradalbdagoes et particulaires.

IV.4.2.2 Interface PiwWaTtoADM

Les figures IV.16 et IV.17 illustrent respectiverhégs transformations de la DCO et de
I'azote a travers l'interface PiwaTtoADM. Les doesésont exprimées en kilogrammes de
DCO ou d'azote par metre cube. L'influent a étéaf@Blement nitrifié/dénitrifieé ce qui
explique que l'azote total (0,838 kgN¥nsoit majoritairement inerte (89%). La fraction
biodégradable restante (0,091 kgN)nest composée de nitrate (34%) et d’azote incérpor
la biomasse (62%). De méme, la DCO totale (30,5B30O.m°) est principalement inerte
(97%). La fraction biodégradable restante est ca®pale la biomasse.

> Bilan DCO

Conformément a la description des interfaces, lamhsse autotrophe issue
d’ASM/PiWaT est transformée en protéines, lipidesueres complexesii(fs = 0,25), et en
inertes (s xva= 0,65). La biomasse hétérotrophe est quand dratieférée directement dans
la fraction correspondante d’ADMg(f inere= 0). La fraction X possede le méme devenir que
la biomasse autotrophe exceptée quelle ne formedfmasrte. Concernant les fractions
particulaires inertes d’ASM/PiWaT (XXp et la part inerte de la biomasse autotrophe)esell
ci sont sommeées pour former dy dkans ADM. La fraction inerte soluble est quana ell
directement transférée dans la fraction correspaeddlADM. Dans cette configuration, il y
a peu de DCO biodégradable soluble et pas d’azgenmue soluble. Ainsi cette fraction est
directement transférée dans la fraction des ssinmgses dans ADM.

Variables d’entrée Interface Variables de sortie
(PiWaT, erkgDCO.n#) PiWwaTtoADM (ADM, enkgDC.m3)
DCO Totale = 30,515 DCO Totale = 30,515
S (3,115) ‘\ > S (3,115) Inerte
(Izgejgjg) X, (26,448) > > X, (26,756) (29,871)
Xp (0,280 g
Xaan + Xga (0,081) P X, (0,064)
Particulaire Biodégradable B oAl l_ PR Particulaire Biodégradable
(0,672) Xs(0,014) . / > Xy * Xcy (0,002) (0,643)
Xgy (0,577) > Xgy (0,577)
Soluble Biodégradable_{ Monoméres{o,oo?Soluble Biodégradable
(0,002— _
(0,002) Ss -~ VEA (0.000) (0,002)

Figure IV.15 : Conservation de la DCO a travers I'nterface PiwaTtoADM

Finalement, comme le montre la figure V.16, la D@ale de I'effluent est égale a la
DCO totale de l'influent.

Ceci souligne la justesse de l'interface concerfeanbnservation de la DCO. Cependant,
la répartition entre les fractions biodégradabtdaldes et particulaires n’est pas conservée a
cause du décés de la biomasse autotrophe formanpam d’inerte. Dans ce cas-ci, cela
pourra conduire a une surestimation de la fragtierte particulaire dans ADM. Cependant la
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biomasse autotrophe étant faible par rapport aolamdsse totale et la DCO globale, I'impact
sera moindre.

> Bilan Azote

Contrairement a ADM, les fractions d’azote orgaeiglASM/PiWaT sont considérées
séparément de la DCO. Ainsi, conformément a largesm des interfaces, les fractions
azotées doivent étre considérées en paralléleradetsohs DCO d’ASM/PiwWaT pour pouvoir
étre transférées dans ADM.

Concernant la fraction d’azote organique solublg)Scelle-ci est directement transférée
dans la fraction d'azote minéraleNBd’ADM car il n’y a pas de Sdisponible permettant la
formation d’acide-aminés. Les fractions minéralemtssimilaires pour chague modele.
Concernant la fraction d’azote particulaire bio@dégble (Xp) d’ASM/PiWaT, celle-ci est
directement transférée dans la fraction protéinrkDi en fonction de la quantité desX
disponible. L'azote issue de la biomasse (excepigg est répartie entre les protéines et
I'inerte (fxs_xva= 0,65) en fonction de la quantité de néstant.

Variables d'entrée Interface Variable de sortie
(PiwaT, enkgN.m3) PiwaTtoADM (ADM, enkgN.m3)
N Total = 0,854 N Total = 0,838
Inerte \ \ > N Inerte
(0.764) Xy (0,764) \ > N-X, (0,749) (0.749)
Particulaire Biodégradable| N-Biomasseo,057) Sq o) » N-Biomassg0,050)
(0,058) \ Particulaire Biodégradable
Xnp (0,001) 3 N-Xpg (0,006) (0,056)
N-X (0,000)
(Ss indisponible)
S\p (0,002) N-S,,(0,000)
Soluble Biodégradable Sw(0.000). _ . TTTTo—fS S (0.002) Soluble Biodégradable
(0,033) Son (0,031) / > Syoa(0,031) (0,033)
Syo (0,000) > S0, (0,000)
L 7

Figure IV.16 : Conservation de I'azote a travers interface PiwaTtoADM

Conformément aux résultats présentés sur la fijuder, l'interface ASMtoADM induit
une légere différence entre les fractions partiegainertes (2%) et entre les fractions
particulaires biodégradables (4%) de l'azote. Cetiservation est due a la différence de
considération de I'azote entre les 2 modeles. BErlle sera d’autant plus importante que
les concentrations en azote seront importantete ddférence peut-étre considérée comme
négligeable. De plus, aucun processus biologiqestriié a ces fractions. Finalement, la
justesse de l'interface concernant la conservat®hazote et sa répartition entre les fractions
biodégradables solubles et particulaires est validé

IV.4.3 Sensibilité du modéele DIGESTAERO

Le modele couplé et vérifie mathématiquement passed nombre important de
parametres rendant le calage expérimental tréesadélAfin de le faciliter, il est donc
souhaitable d’identifier I'influence de chaque paédre sur le modéle. Le modéle ADM
modifié ainsi que les interfaces ont donc été éahar une étude de sensibilité. Pour ce qui
concerne le modele ASM/PiwaT, celui-ci a déja && @our du lisier de porcs lors de
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précédent travaux (Boursier, 2003, Béliee al, 2007). Pour cette raison, I'étude de
sensibilité ne sera pas réalisée sur cette partieatiele DIGESTAERO.

IV.4.3.1 Méthodologie

Afin de sélectionner un jeu de paramétres sensipteg le calage, deux approches
peuvent étre utilisées.

La premiere, décrite par Ruaet al. (2007), propose une identification des parametres
sensibles basée sur lI'analyse et I'expérience seqdu modele utilisé. Cette expertise
nécessite une connaissance aigue du systeme étysiéit conduire a une grande variabilité
des jeux de paramétres sélectionnés.

La deuxieme meéthode, illustrée par les travaux dgjais & Vanrolleghem (1997) et
Brun et al. (2002), propose une identification des paramé&mssibles basée sur le calcul
d’un indice de sensibilité pour chaque jeu de patess.

Le peu d’expérience acquise sur le modele ADMDbetouplage avec PiwaT ne permet
pas l'utilisation de la premiére méthode. De pliisyportance du nombre de parameétres ne
permet pas non plus de réaliser une identifiabilit@thématique pour chaque jeu de
parameétres. Par conséquent, l'utilisation d'une hawe simplifiée de type étude de
sensibilité, inspirée des travaux de Magri et F${2008) et proposant une évaluation de
I'impact de la variation de chaque parameétres ssirdonnées de sortie du modéle, apparait
plus judicieuse. Cette méthode présente toutefmisohvenient d’étre valide uniquement
pour une configuration et un influent proche dexcetilisés pour I'étude de sensibilité.

Pour cette étude de sensibilité, Kih al. (2006) proposent de faire varier un par un
chaque paramétre de 20% par rapport a leur valewéfirence tout en gardant fixes les
autres parametres. L'influence de ces parameéttesnssiite évaluée a travers 11 fonctions
objectives présentées dans le tableau 1V.19. Cellesprésentent des caractéristiques de
sortie ou le résultat de leurs interprétationsostt $nspirées des études de sensibilité et des
travaux de calage effectués sur les modeéles aér@im et al, 2006, Magri et Flotats, 2008)
et anaérobies (Wicheet al, 2008).

Tableau IV.19 : Fonctions objectives définies pourétude de sensibilité du modéle DIGESTAERO

Fonctions Objectives (OF) Unités Description
ADM modifié
1 DCO biodégradée / DCO biodégradable entrante % Efffefe rendement de conversion
2 Qcra = methane flow NM*CH, M gacteud Effet sur la production de méthane
3 %CH,; =Vepua I(Vena + Veod) % Effet sur la teneur en méthane du biogaz
4 Durée de dénitrification h Effet sur la dénitrificat dans le digesteur
5 Cinétique de production de biogaz Nm3bioga2j'l Effet sur la cinétique globale de production deghio
ASM/PiWaT
6 N biodégradé / N biodégradable entrant % Effetsuehdement d'épuration de l'azote
7  DCO biodégradée / DCO biodégradable entrante % Effiela consommation de la DCO
8 Consommation d'oxygene par cycle gO,.cycle® Effet sur l'activité des bactéries aérobies
9 Cinétique de nitritaion gN.h? Effet sur la cinétique de nitritation
10 Cinétique de nitratation gN.h* Effet sur la cinétique de nitratation
11 Cinétique de dénitrification g0o,.h? Effet sur la cinétique de dénitrification
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Les fonctions objectives permettent a la fois dearscrire les performances du procédé
(Pourcentage de dégradation, teneur en méthanmgarzbet débit de méthane) mais aussi les
performances des voies métaboliques clés liées rmélhanisation, la nitrification et la
dénitrification. De plus, 'ensemble de ces fonatiGcont mesurables expérimentalement.

La sensibilité du modéle a la modification de ldeua de chaque paramétre est alors
évaluée selon la relation IV.49 proposée par Dac&aVanrolleghem (2001) ;

_ OF.(p. +Ap.) —-OF (p.
5” - p, D ](p| p|) |(p|)|]-
OF;(p;) Ap,

00 (IV.49)

L'indice de sensibilité&; est défini pour chaque parameiret fonction objectivg. Les
valeurs par défaut présentées précédemment sagéss pour chaque parametrg. (Apres
avoir atteint I'état de pseudo-équilibre du modekpi-ci est utilisé en modifiant la valeur
par défaut de chaque parametre dAp égal a 20%. Les résultats sont signifiés par
I'utilisation de fléeches correspondant a quatreeniwx d’effets :

- Pas d'effet significatif,| 5; | < 10%, aucune fléche ;

- Effet significatif mais modéré, 10%]|<;; | < 30%, une fléche ;
- Effet important, 30% $35; | < 60%, deux fleches ;

- Effet trés important] ;| > 60%, trois fléches.

La direction des fleches renseigne si I'effet égjatif () ou positif ().
La configuration du modéle et de I'influent utilespour I'étude de sensibilité est similaire
a celle préalablement décrite pour la validationh@aatique du modele.

IV.4.3.2 Parameétres du modele ADM

> Digestion anaérobie

Seuls les parameétres sensibles du modele ADM, m@seun effet modéré a tres
important, sont présentés dans le tableau IV.20sdrssibilité de I'ensemble des parametres
du modele est présentée en annexe |.

Aucun des paramétres présentés dans le tableaO ié.présente d’effet significatif sur
les fonctions objectives 1, 2 et 3 caractéristiqless performances du procédé (Abattement de
la DCO, débit de méthane et teneur en méthane afyab). Ceci est la conséquence d’'un
temps de séjour non limitant pour la réalisatios daies métaboliques excepté I'acidogenese
des acides gras a longues chaines. En effet, lardedes tableaux en annexe 1 souligne que
seule la constante de Monod de I'acidogenése d€ALK,, 15 présente un effet modéré sur
I'abattement de la DCO (OF1) et sur le débit dehaéeé (OF2). Cependant, la valeur tres
faible de la constante par défaut & fomparée aux autres valeurs explique la sertgibili
modérée de ce paramétre.

Les parameétres liés a l'acidogenese des sucrgs,(kt Ks ), l'acétogenese du
propionate (¥r), la méthanogenese aceétotrophg £k Ks acet Yao), le décés des biomasses
ainsi que l'inhibition par I'ammoniac (Ku3) et par le pH (pklac €t pHiac) présentent un effet
modéré a tres important sur la fonction objectiveoBcernant la cinétique de production de
biogaz. Ces effets sont les conséquences de lafioadidin de la vitesse de conversion du
substrat soit en substrat élémentaire soit en hioga
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Pour ce qui concerne les effets du pH sur la mét@amese acétotrophe, ceux-ci sont a
relativiser car ils sont tres rarement observéslautigestion des effluents d’élevage pour
lesquels le pH est plutét de I'ordre de 8 (Chyndvettal, 1998).

Concernant l'inhibition par 'ammoniac, ce parareetst également a relativiser car une
acclimatation progressive a I'ammoniac des boues die la digestion des lisiers a pu étre
mise en évidence par Boghaal. (2006).

Tableau IV.20 : Parameétres sensibles du modéle ADM

P e Mw OF
0
km_su 70 _22%0//(; E
0
0
Yoro 0,05 _22%0//(:) $
0
0
Ks ac 1,17 _22%0//(; .
0
Yac 0,05 _22000//(; $$
kdec_aII 0,04 ou 0,02 _22%0.{/(; **
0
K\ NH3 0,011 _22%0//(; $
pHuIac 7 _22%(:{/2 **
PHjac 6 _22 %(Z/'; 7 * \

Au vue de ces résultats, une attention particultera étre apportée au calage des
parameétres régissant l'acidogenése des sucresétd@ggnése du propionate et la
méthanogenese acétotrophe. De plus, la constamtbikifion de I'ammoniac devra étre
précisée.

> Dénitrification

Seuls les parametres sensibles liés a la dérific dans ADM, présentant un effet
modéré a trés important, sont présentés dansleatab/.21. La sensibilité de 'ensemble des
parametres liés a la dénitrification dans ADM esgtspntée en annexe 2.

Aucun des paramétres présentés dans le tableali . présente d’effet significatif sur
les fonctions objectives 1, 3 et 5 caractéristiqlessperformances du procédé (Abattement de
la DCO et teneur en méthane du biogaz) et de ktigire de production du biogaz. Pour ce
qui concerne les performances du procéde, cedaesinséquence de flux d'oxyde d’azote
relativement faible et d’'une dénitrification trempide dans le digesteur, et de I'ordre de 10
minutes pour un cycle de 12 heures. La présencendiedes et nitrites (inhibition de
'acétogenése et de la méthanogenese) et l'acties wbies métaboliques liées a la
deénitrification sont trop faibles et breves pouoiawn impact significatif sur le procédeé.
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Les parametres liés a la croissance de la bion{agsea son rendement de conversion
(Y) et & son décés {& xno) présentent un effet modéré a tres important gufohction
objective 4 concernant la cinétique de dénitrifmat Ces effets sont les conséquences de la
modification de la quantité de biomasse réalisantdénitrification et son affinité pour le
substrat.

Les parametres concernant la dénitrification aipate lI'acétate et du propionate
présentent plus d’effets que ceux a partir dgsGeci est du au fait que la dénitrification se
déroule juste apres le remplissage du réacteur,anbou ces composés sont majoritaires.

Tableau IV.21 : Parameétres sensibles liés a la dénfication dans ADM

Valeurs par
P detouth AP OF2 OF4
20% - -
km_n03_c4 11.3 -20% _ ¢¢
20% - Vv
k 11,3
m_no2_c4 ) -20% _ ¢
20% - A
Kc4_n02 0102 -20% _ *
20% 2 Vv
Y 0,53
nox_C4 ’ -20% ¢ ¢¢
20% - \7
km_noB_pr 11.3 -20% _ ¢¢
20% 2 Vv
Yno><_pr 0,53 -20% _ ¢¢
20% - \7
km_noa_ac 11.3 -20% _ ¢¢
20% - 2%
km_n02_ac 11,3 -20% _ ¢¢
20% \” \7
Yno><_ac 0,53 -20% ¢ ¢
20% - AMA
kdec_Xn0>< 0162 -20% _ *w*
20% - A
K 4
S_no3 5.10 -20% _ *

Au vue de ces résultats, le calage des parameééeslla dénitrification dans ADM
concernera principalement ceux liés a la croissaeck biomasse (§, a son rendement de
conversion (Y) et a son décesdkxnoy. Cependant, étant donné I'impact non significsitif
les processus liés a la méthanisation (OF1, 2,53 et la rapidité de la dénitrification dans le
digesteur qui rend difficile la mesure expérimentdés ions nitrates et nitrites, le calage de
ces parametres ne sera pas prioritaire. Le pluoriam a ce stade est de garantir la
stcechiométrie des réactions et d’assurer les hitatieres.

IV.4.3.3 Parameétres des interfaces

Conformément a la présentation des interfaces sésdi précédemment, certains
paramétres utilisés sont peu ou pas renseignésladitt®rature ce qui rend leur utilisation
difficile sans une calibration spécifique et précis’étude de sensibilité doit permettre dans
ce cas de cibler les paramétres des interfacgdussensibles des interfaces.
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» Parametres de l'interface ADMtoPiWaT

Les parametres de cette interface concernent keuteen azote des composés issues
d’ADM (Naa Nxc, Nbao €t N) et la fraction de biomasse hétérotrophe issudigiesteur et
active dans le reacteur aérobign(fcivd. Parmi ces 5 parametres présentés dans le tableau
V.22, seul Na et Nyac présentent un effet modéré sur les fonctions tibgc 9, 10 et 11
correspondant aux cinétiques de nitrification enitiéication. Cet effet modéré est la
conségquence de la modification de la concentragionazote de l'influent au travers la
modification de la teneur en azote des fractiogsuiques.

Plus généralement, la faible sensibilité de ceamatres est principalement due a une
quantité de matiere biodégradable, et donc d’amoganique, provenant du digesteur trés
faible par rapport a I'azote minérale présent)(SConcernantgh acive aucun effet n’est
observé car la concentration eppXdans le réacteur aérobie est importante et netieme
supérieure a la quantité dgXprovenant du digesteur.

Au vue de ces résultats, une calibration précisecele paramétres ne s’avere pas
nécessaire dans le cas d’'une configuration proeleelle utilisée et préalablement décrite.

Tableau 1V.22 : Sensibilité des parametres de I'irface ADMtoPiwWaT

Fonctions objectives pour ASM/PiWaT

o Valeurs par OF6 OF7 OF8 OF9 OF10 OF11
défault
20% - - - - -
20% - - - } ) )
Ny 0,0376 20% i i 3 - . -
20% - - - -
Npac 0,086 _200/‘; ] ] ] 1~ 1* N
: - - - ; N _
N, 0,028 _22%0//1 i ) ) - - -
0,8 - - - - - )
fBHfact 1 0 _ _ _ _ - -

» Parameétres de l'interface PiwaTtoADM

Les paramétres de cette interface concernent éutesn azote des composés d’ADM, la
teneur en lipides du (fii xs), la teneur en Xde la biomasse autotrophgs (fod et la fraction
de biomasse hétérotrophe issue d’ASM/PiWaT eténdans ADM (§n inerd. Parmi ces 6
parameétres présentés dans le tableau V.23, sguwlefe présente un effet important a tres
important sur la fonction objective 4 correspondarta cinétique de dénitrification. Cet effet
important s’explique par une concentration impddage Xgy apportées par la recirculation
depuis le réacteur aérobie vers le digesteur cadeparla biomasseg¥X présente dans ce
dernier.

La faible sensibilité des autres parametres s’'guplipar le fait que la teneur en azote des
composés organiques ou inertes n'a pas d'influengeles processus concernés par les
fonctions objectives choisies. Concernagtfa et fi xs, aucun effet n'est relevé car la
concentration en composés particulaires biodégteslatans le digesteur est importante et
nettement supérieure a la quantité apportée pacieculation depuis le réacteur aérobie.
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Tableau IV.23 : Sensibilité des paramétres de l'irtrface PiwaTtoADM

Fonctions objectives pour ADM

Valeurs par

pi défault pi OF1 OF2 OF3 OF4 OF5
20% - - - - -
Naa 0,098 -200;0 ] ] ] ] ]
0, - - - - -
Nye 00376 20 _ _ _ _ _
0, - - - -
N; 0,028 22%0//00 ] ] ] * ]
20% - - - - -
fi xs 0,25 0% ] ] ] ] ]
20% - - - - -
fxs_xba 0:35 _200/00 _ _ _ _ _
fBH inert 0 0.2 ] ) ) o0 )
- 1 - - - A4 -

Au vu de ces résultats, seule une calibration peédu &n_inere SEMble nécessaire pour
une configuration similaire a celle utilisée et gablement décrite. Cependant pour les
mémes raisons que celles mentionnées précédemmecgrnant la dénitrification dans le

digesteur, ce parameétres n’est pas prioritaire.
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V.5 Conclusions

Face a la complexité du systeme Digestaero et dE®$sus mis en jeu, associée aux
fluctuations des caractéristiques du lisier adraitine approche numérique a été développée
afin d’optimiser cette filiere de traitement. Le débe ainsi développé décrit 'ensemble des
transformations biologiques liées a I'éliminatioa tazote et de la DCO dans le réacteur
aérobie/anoxie, I'ensemble des transformationsobiques et physico-chimiques liees a
'abattement de la DCO dans le réacteur anoxige€fabie et enfin permet une
« communication » entre les procédés aérobie €érabig.

Le modele ADM1, représentant les processus anayoliété modifié pour prendre en
compte la dénitrification dans le digesteur. Palacil a fallu considérer dans le modele les
fractions nitrites et nitrates ainsi que les bioseaset les réactions associés. Il a fallu
eégalement prendre en compte I'effet des oxydesotéaet de la dénitrification sur le pH.
L’inhibition de la méthanogenese par la dénitrifica a également été prise en compte.

Le modele ASML1 a été également modifié lors dedaténts travaux. L'introduction de
la différenciation entre nitrite et nitrate, et [@®cessus associés permet de prendre en compte
le shunt des nitrates. De plus ce modele, PiwaTlargement été éprouvé pour la
modélisation du lisier.

Deux interfaces permettant la communication erdgsedeux modeles ont également été
mises en place. Elles permettent de faire cortéecomposés d’'un modele d’origine vers un
modele destinataire. Elles permettent égalemernireledre en compte I'influence du pH et
I'alcalinité aux interfaces des deux modeles. Astale, un certain nombre d’hypothéses ont
du étre avancées et ont nécessité une vérificatethématique.

L’ensemble du modéle a été implémenté sous une-fiane de calcul numérique
MATLAB/SIMULINK. Les parametres par défaut utilisésnt issus de la littérature pour le
modéele ADML1 et pour le modéle ASM/PiWaT.

La justesse de limplémentation des interfaceséaédaluée par la vérification de la
conservation de la DCO et I'azote. Une |égere difiée liée a la différence de prise en
compte de l'azote entre le modele ADM et ASM/PiWaTeté soulignée pour linterface
ASMtoADM. Malgré cela, la justesse de I'implémeidatdes deux interfaces a été veérifiée.

La sensibilité du modele, au travers de 11 fonstiobjectives décrivant a la fois les
performances du procédé et les cinétiques des woétaboliques, a également été évaluée.
Concernant les interfaces, seul le paramétre coaocerle devenir de la biomasse
hétérotrophes depuis le réacteur aérobie vers destiur #n inend présente un effet
important et nécessiterait d’étre calé précisén@oncernant le modele ADM, les parametres
régissant l'acidogenese des sucres, l'acétogen@serdpionate et la méthanogenése
acétotrophe présentent des effets importants sysdformances et nécessiteront d’étre calé
précisément. Pour les paramétres concernant l#rifiéation, leur sensibilité est uniquement
importante sur la durée de dénitrification dansniedele ADM, bien que celle-ci reste tres
bréeve. Leur calage nécessitera d'étre juste d'umtpde vue stcechiométrique mais ne
représentera pas un point clé de la modélisation.

Finalement, le modéle DIGESTAERO est vérifié mathgtguement et informatiquement
et 'étude de sensibilité a permis de dégager Xampetres clés liés a ADM et a l'interface
ASMtoADM, et 11 parametres facultatifs lies a lanitiéfication dans ADM. Ceux-cCi
nécessiteront d’étre calés a partir de donnéesriexpdtales issues des expérimentations
notamment sur le pilote. Par la suite, ce modélarrpoétre utilisé pour I'optimisation du
procéde.
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Chapitre 5 :

Résultats Expérimentaux
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L’évaluation des performances du procédé DIGESTAERD la biodégradation de
I'azote et de la matiére organique du lisier aréadisée a partir de la caractérisation précise
de l'influent et de I'effluent et de la détermir@tide parametres clés de fonctionnement.

Ce chapitre présente donc une discussion desatssalitenus sur le pilote du procédé.

V.1 Caractérisation du lisier d’alimentation

La caractérisation du lisier d’alimentation dangptecédé est une étape essentielle afin
d’évaluer les performances de traitement du prac&idle-ci repose a la fois sur une
quantification des caractéristiques physico-chiragmais aussi de sa biodégradabilité. Pour
cela, les protocoles décrits dans le chapitre <Nkt et Méthodes » de ce mémoire ont été
utilisés.

V.1.1 Analyses physico-chimiques

V.1.1.1 Le lisier source

Le lisier source provenait de la fosse de stockdigae exploitation située a Meslin
dans les Cétes d’Armor (22). Il s'agit d’'un élevagaisseur-engraisseur composé de 400
truies et 6 300 porcs charcutiers produits chagqueéea Le temps de stockage du lisier est de
2 mois dans les préfosses sous les batiments nu#s dans la préfosse extérieure. Il subit
alors une pré-digestion en milieu anaérobie (déteitméthanisation) et a température
ambiante.

1 m de lisier a été prélevé tous les 2-3 mois envildectement dans la fosse de
stockage a l'aide d’'une pompe a immersion. Apremidage sur maille 6,3 mm afin
d’éliminer les particules non dégradables et sufillep de colmater le circuit hydraulique du
pilote, le lisier est stocké en chambre froide @ fifsqu’a son utilisation.

Les caractéristiques moyennes de ce lisier sordeptées dans le tableau V.1. Les
caractéristiques du lisier dit « moyen » sont selfsues des données Cemagref de 1997 a
2007 et présentées dans le tableau Il.1.

Les parametres de ce lisier sont relativement @®chu lisier dit « moyen » excepté la
fraction DCO soluble

En effet, la DCO soluble du lisier prélevé est )& moins élevée que celle du lisier
moyen. La méme différence est observée sur la taareAGV totaux. Ces résultats semblent
indiqués que le lisier prélevé a déja subi une affggion importante avant les prélevements.
Le lisier de cette exploitation a déja été utiliz@r le passé mais ne présentait pas ces
caractéristiques. Un changement de I'alimentationde la conduite de I'exploitation peut
expliquer ces observations bien que cela n’aittpi@nfirmé.

Les rapports DC@adN-NH;" et DCQounidN-NH4"™ sont respectivement de 17 et 3 pour
le lisier prélevé, alors que ces ratios sont rasgaoent de 17 et 6,5 pour le lisier « moyen ».
Dans I'objectif de se rapprocher d’un lisier moyetnde pouvoir réaliser une dénitrification
compléete, nous avons donc décidé de supplémentiside Daumeret al. (2005) précisent
gue le rapport stoechiométrigue DCO/N doit étre de75La biodégradabilité de la DCO aura
donc une importance prépondérante sur la possilakt réaliser ou non une dénitrification
compléte. La faible teneur en AGV laisse cependapposer que la biodégradabilité du lisier
source est faible.
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Tableau V.1 : Caractéristiques physico-chimiques dlisier source

Lisier source

Parametres Lisier Moyen*
Moyenne Ecart-type
pH 7,6 7,8 0,2
MS (kg.ni®) 49,0 44,1 3,2
MO (kg.ni%) 37,7 29,9 2,6
MES (kg.m°) 34,6 38,7 4,8
MVS (kg.m?) 25,2 27,7 3,6
NTK (kgN.m?) 4,4 3,8 0,1
NH," (kgN.m?) 3,0 2,5 0.1
DCO totale (kg@m®) 50,6 44,0 5,0
DCO soluble (kg@m®) 19,7 7,6 1,9
DBO; (kgO,.m™) 7,7 - -
AGV (kgO,.m?) 6,7 2,6 0,6
Ac acétique (kg@.m™) 2,76 1,67 0,42
Ac propionique (kg@.m™) 1,55 0,49 0,15
Ac isobutyrique (kg@.m™) 0,46 0,19 0,09
Ac butyrique (kg@.m™) 0,56 0,07 0,05
Ac isovalérique (kg@.m™) 0,77 0,15 0,10
Ac valérique (kgQ@.m™) 0,56 - -
P total (kgP.r) 1,3 1,0 -
K total (kgK.ni%) 2,1 - -
Mg total (kgMg.n®) 1,6 0,6 -
Ca total (kgCa.r) 4,0 1,5 -

* D'apres les données Cemagref présentées en tallda

Les teneurs en magnésium et calcium totales sohtfds inférieures aux valeurs
attendues et hors des limites minimum et maximuoeneées pour le lisier moyen. Bien
gu’'aucune explication ne puisse étre avancée,aresuts restent suffisamment importantes
pour ne pas induire des carences lors des traitsrbetogiques.

V.1.1.2 Le lisier supplémenté

Comme indiqué précédemment, afin d’avoir un lis@mparable au lisier moyen attendu
en terme de DCO et d’'AGV, et afin de s’assurer biodégradabilité suffisante pour réaliser
une dénitrification complete, le lisier source @ gtipplémenté en acétate, propionate, butyrate
et glucose.

Pour cela, environ 10 kgDCO3pier ONt été ajoutés systématiquement au lisier source
selon la répartition suivante :
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- 5 kgDCO.n? en glucose,

- 2,5 kgDCO.nT en acétate,

- 1,25 kgDCO.ri¥ en propionate,
- 1,25 kgDCO.ri¥ en butyrate.

Cette répartition a été choisie afin de ne pasrfagode voies métaboliques lors de la
digestion anaérobie tout en se rapprochant dur leigyen. Ainsi l'utilisation a la fois de
glucose, de propionate et de butyrate, et d’acgtatmet le maintien des voies acidogenes,
acétogenes et méthanogenes acétotrophe. Cepebalasgnce de composés nécessitant une
hydrolyse, a l'instar de I'hnémicellulose ou de Elalose par exemple, peut conduire a une
limitation de cette voie métabolique au profit denposés plus rapidement assimilable. La
répartition des AGV ajoutés est conforme a cellseolée dans le lisier brut moyen
(50%/25%/25%).

Tableau V.2 : Caractéristiques physico-chimiques dlisier supplémenté

Lisier supplémenté

Parametres Lisier Moyen* Lisier Source
Moyenne Ecart-type
pH 7,6 7.8 7.4 0,5
MS (kg.mi°) 49,0 44,1 52,7 5.4
MO (kg.ni°) 37,7 29,9 34,1 3,0
MES (kg.m") 34,6 38,7 43,6 6.8
MVS (kg.m) 252 27,7 29,6 45
NTK (kgN.m°) 4.4 38 3.8 0.2
NH," (kgN.nmi°) 3,0 25 2,4 0,3
DCO totale (kg@m™) 50,6 44,0 50,9 5,5
DCO soluble (kg@m™) 19,7 7,6 18,3 3,0
DBOs (kgO,.m™) 7.7 - ] -
AGV (kgO,.m™) 6.7 2,6 10,5 14
Ac acétique (kg@.m™) 2,76 1,67 5,21 0,79
Ac propionique (kg@.m™®) 1,55 0,49 3,20 0,54
Ac isobutyrique (kg@.m™) 0,46 0,19 0,26 0,04
Ac butyrique (kg@.m™) 0,56 0,07 1,41 0,26
Ac isovalérique (kg@.m™) 0,77 0,15 0,46 0,18
Ac valérique (kg@.m™) 0,56 - -
P total (kgP.r) 13 1,0 1,1 -
K total (kgK.ni%) 2,1 - - -
Mg total (kgMg.m°) 16 0,6 0,7 -
Ca total (kgCa.i) 4,0 15 3,2 -

* D'apres les données Cemagref présentées en tablda

L’ajout d’AGV nécessite cependant de neutralisar kridité en solution afin, d’une part,
d’avoir un pH représentatif d’un lisier moyen egudre part, d’éviter de déstabiliser le pH du
digesteur. Afin de neutraliser les AGV, Chynowethal. (1998) préconisent I'utilisation de
bicarbonate de sodium tout en rappelant la toxiditésodium (> 3,5 kg.H). Afin d’éviter
une inhibition par le sodium, du carbonate de oaic(CaCQ) a été utilisé pour realiser la
neutralisation selon la relation V.1.
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M, Moropi M
QCaCQ = ( Maoetate + propionate + rnbutyrate j |:€ CaCos j (V'l)

acétate M propionate M butyrate 2

M représente les masses molaires des espécestiespem la masse ajouté, et Q la
quantité de CaCOnécessaire a la neutralisation. Dans le cas dsup@lémentation de 10
kgDCO.m° répartie comme précédemment, cela représentoundg 5,4 kgCaCOM jsier.

Les caractéristiques du lisier ainsi supplémentd peésentées dans le tableau V.2. Dans
ce méme tableau sont également données les vat@yennes du lisier moyen attendu et du
lisier source.

En premiére approche, les caractéristiques du Ilsipplémenté sont proches de celles
attendues pour un lisier moyen, notamment en ceapserne la DCO soluble. L'ajout de 10
grammes de DCO biodégradable garantit un rappo®@dd&gradaniN-NHs" minimum de 4.

En prenant en compte la biodégradabilité du liseeree, cela garantit la réalisation d’'une
dénitrification complete.

Enfin, la supplémentation induit un ajout de 2,2 &gf’sier qui permet par ailleurs
d’atteindre les valeurs moyennes attendues powéiéatent.

V.1.2 La biodégradabilité

La biodégradabilité de la matiere organique a ataatérisée a la fois en aérobiose et en
anaérobiose. Ceci nous informe de la qualité dembiere organique (lentement ou
rapidement biodégradable) et de son potentiel métigne.

V.1.2.1 Biodégradabilité aérobie

La détermination de la biodégradabilité aérobielidier, et notamment des fractions
particulaires et solubles biodégradables, a étdiséea par la mesure de [Iactivité
respirométrique dont le protocole est décrit danshapitre « Matériels et Méthodes » de ce
mémoire. L’optimisation numérique des courbes desommation d’oxygéne proposée par
Aubry (2005) permet de déterminer la DCO biodégndaotale, la DCO rapidement
biodégradable ($ et la DCO lentement biodégradablesXBien que nous utilisions un
modele de type ASM1, I'optimisation numeérique dearbes respirométriques par le concept
ASM3 proposé par Aubry (2005) est justifiée pafaié que la biodégradabilité de celui-ci est
définie par rapport au modéle ADM.

Cette détermination a été effectuée sur 15 échantil de lisier d’alimentation
représentatifs des 300 jours d’étude sur pilotebhae activée utilisée est issue du réacteur
aérobie du pilote précédemment décrit. L'ensemble résultats est synthétisé sur la figure
V.1.

La DCO biodégradable moyenne du lisier d’alimeptagst de 18,5 + 2,2 kg@®n™>. Elle
représente environ 40% de la DCO totale. La fractiapidement biodégradable gfS
représente 65% de la DCO biodégradable A titreateparaison, Boursier (2003) présente
des teneurs en DCO biodégradable variant de 20@délla DCO totale, et des teneurs en S
de 5 a 25% de la DCO biodégradable. Globalemenrbjddégradabilité du lisier est donc
correcte et les difféerences observées sur lesidracts/Xs s’expliquent par le fait que
l'auteur a déterminé ces valeurs a partir du cond§M1, sous-estimant ainsi lg 8u profit
du Xs. Enfin, la DCO inerte du lisier est de I'ordre d2 I8y0,.m>. Cependant la répartition
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de linerte entre les fractions particulaire etubdé biodégradable n’est pas accessible. Sa
détermination pourra avoir lieu a partir des régslobtenus sur pilote

25
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Figure V.1 : Evolution de la biodégradabilité aérole du lisier brut par respirométrie

Concernant le rapport DGflegradanN-NH,", celui-ci se situe aux alentours de 7,7 et
semble donc suffisant pour la réalisation d’'unetdénation complete.

V.1.2.2 Potentiel méthanogéne

La détermination du potentiel méthanogéne a étiisééapar des essais batch de type
BMP dont le protocole est décrit dans le chapitMatériels et Méthodes » de ce mémoire.
Cette détermination a été effectuée a 35°C, erdictip et sur 5 échantillons de lisier
d’alimentation représentatifs des 300 jours d’étsde pilote. Le ratio substrat/inoculum
utilisé est de 2 kgDCO.KGMO. L'inoculum utilisé est issu des boues de digestiu pilote
précédemment décrit. La synthése des résultapséstntée sur la figure V.2.

Le potentiel méthanogéne moyen est de 0,216 + ONMBCH,.kg*MO. Vedrenne
(2007) et Moletta (2008) recensent quand a eux wddsurs de potentiel méthanogene
comprises entre 0,16 et 0,50 ROM.kg'MO. Le lisier supplémenté présente donc une
biodégradabilité de la matiére organique plutébléaimais inscrite dans la gamme de valeurs
recenseées dans la littérature.

Retranscrit par unité de matiére brute, le poténtigthanogene du lisier supplémenté est
de 'ordre de 8,9 + 1,1 Ni&H,.m3sier avec une teneur en méthane du biogaz de I'ordee 56
2 %. A titre de comparaison, les données obtenaed/pdrenne (2007) sur des lisiers de
porcs frais s’échelonnent entre 7,8 et 37,00y M 3jsier.
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Figure V.2 : Evolution du potentiel méthanogéne diisier supplémenté

De plus, en se basant sur la production théorigueéthane décrite par Burton & Turner
(2003) qui est de 0,35 Ni@H,.kg'DCOuegradee Ia part de DCO biodégradable du lisier peut-
étre estimé & 25,4 + 3,1 kgDCO’mce qui est assez proche de la DCO biodégradable
déterminée par respirométrie et de I'ordre de #2222 kgDCO.n7t. La différence s’explique
par le fait que les BMP ont été réalisés sur 50sjocontre 1 jour pour la méthode
respiromeétrique.

V.1.3 Conclusions

La caractérisation physico-chimiques du lisier seutous a amené a mettre en place une
supplémentation afin d’obtenir un lisier d’alimetia présentant des parameétres conformes
aux valeurs d'un lisier moyen préalablement défi@iette supplémentation concerne
uniquement la DCO soluble et ne modifie donc pasléres caractéristiques du lisier source.
Cependant, celle-ci modifie la répartition de lacfion DCO biodégradable soluble et
particulaire et peut donc induire un biais dansviaes métaboliques de biodégradation de la
matiere organique. La présence de DCO biodégradedilaine condition nécessaire pour
garantir une dénitrification compléte dans le réact aérobie/anoxique. Enfin, la
détermination du potentiel méthanogéne de cettéeregbermet de prédire la production de
meéthane maximum attendu dans le digesteur.

D’un point de vue plus général, la caractérisatarlisier brut nous fournit des données
de base pour évaluer les performances de traitetogotocedé DIGESTAERO.
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V.2 Analyse du procédé DIGESTAERO

L’analyse des performances du procédé DIGESTAEREéaréalisée sur 2 criteres
majeurs : la biodégradation de la charge organ&ue biodégradation de la charge azotée.
Ces criteres ont été observées a la fois sur le sthge et sur le réacteur de
nitrification/dénitrification.

Pour obtenir le jeu de données analyse, les exp@&sesur pilote se sont déroulées sur
300 jours incluant les 4 phases décrites dans dpith « Matériels et Méthodes » de ce
mémoire. L'intégralité des bilans physico-chimiquedsles abattements correspondant sont
présentés en annexe Il et IV.

V.2.1 Etude de la biodégradation de la charge organ ique

V.2.1.1 Procédé de digestion anaérobie

La voie métaboliqgue mise en jeu dans le digeststiiaebiodégradation de la charge
organique. Celle-ci est caractérisée en termesatt@hnent de la DCO et a pour conséquence
la production d’'un biogaz valorisable.

» Parametres physico-chimiques
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Figure V.3 : Evolution du pH dans le digesteur poulles phases 1, 2, 3 et4

Les figures V.3 et V.4 représentent respectiveniénblution du pH et du potentiel
d’oxydo-réduction pendant une semaine représestdivchaque phase. L'unité de temps est
I'heure et chaque pas de temps correspond a ue.cycl
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Concernant le pH, celui-ci est stable sur I'ensend@s phases considérées et sa valeur,
comprise entre 7,4 et 8,1, permet les mécanisnodagigues de la digestion anaérobie. Entre
les phases 1 et 2, le pH a augmenté de 7,6 a 8tladcroissement peut-étre imputé a la
dérive de la sonde pH qui n'a pas été changée ptwredtte période. Les phases 3 et 4 ont
conduit a une diminution du pH, aux alentours &e774, liée a la dilution de la concentration
en azote ammoniacal. Enfin, durant chaque cycleHlaugmente. Ceci est la conséquence de
la consommation des acides organiques (AGV). L’dapgacide organique via I'alimentation
a pour effet une diminution de ce pH.

-100+
-200+
-300 4
-400

-600

Potentiel d'oxydo-réduction (mV)

'700 T T T T T T T T T T T T T
0 12 24 36 48 60 72 84 96 108 120 132 144 156 168

Temps (h)

‘— Phase 1— Phase 2— Phase 3— Phase 41

Figure V.4: Evolution du potentiel d’'oxydo-réduction dans le digesteur pour les phases 1, 2, 3 et 4

Concernant le potentiel d’oxydo-réduction, celuiest stable sur I'ensemble des phases
considérées et au cours d’'un cycle, et sa valéwoesprise entre -640 et -530 Myhgcl. Les
variations observées entre chaque phase peuvenn@iuté a la dérive de la sonde. Durant
les phases 3 et 4, 'augmentation, de I'ordre den®) du potentiel d’oxydo-réduction est liee
a la recirculation des oxydes d’azote et au méopamnide deénitrification. Le retour a la valeur
initiale indique par ailleurs la fin de la dénitcéition dans le digesteur.

> Bilan DCO

Les figures V.5 et V.6 et I'annexe V illustrentb@tement moyen de la DCO totale et
soluble et I'abattement de la DCO biodégradablasda digesteur pendant les phases 1, 2, 3
et 4.

A ce stade, il est important de rappeler I'une difficultés majeures pour I'établissement
des bilans matieres, et notamment des bilans D&Ggue I'effluent étudié est complexe,
chargé et relativement peu biodégradable. D’un¢, perquantité importante de particules
entraine des difficultés d’échantillonnage et, malées précautions, la précision sur les
mesures est de l'ordre de 10%. A titre de companaiselle-ci est de 5% pour la fraction
soluble. D’autre part, la faible biodégradabilitér papport a la quantité totale entraine des
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taux biodégradables relativement faibles. Ainsi,censidérant une DCO totale entrante et
sortante de I'ordre de 50 et 35 kgDCO,nfes incertitudes sur la mesure sont respectivemen
de 5 et 4 kgDCO.M Ainsi, dans ce cas et au vu de la précisionat@ment mesuré se
situera entre 6 et 24 kgDCO3lIl n’est donc pas possible de faire la différeectre une
biodégradabilité de 6 ou de 24 kgDCO.mt donc la précision sur les bilans en termes de
DCO est faible. Cela signifie également que laédéhce entre un abattement de 20% et de
40% sur la fraction totale n’est pas forcémentisicative.

Durant la phase 1, les réacteurs fonctionnemerép@adamment I'un de l'autre. Les
caractéristiques opératoires ont été présentéedqemment dans le tableau 111.3.

L’abattement de la DCO totale et de la DCO solsholet respectivement de 25 et 40%. A
titre de comparaison, Hashimoto (1983) obtenaitir ges conditions opératoires similaires
présentées dans le tableau 1.6, un abattemena d2ClO totale de I'ordre de 60%. Les
performances de traitement sont donc inférieureset en lien avec la biodégradabilité du
lisier utilisé.
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Figure V.5 : Comparaison des concentrations en DCQ@ I'entrée et a la sortie du digesteur

Il est donc préférable d’évaluer les performanaesraitement par rapport a I'abattement
de la DCO biodégradable. Dans le cas de notre gfatattement de la DCO biodégradable,
présenté en annexe V et synthétisé sur la figube &t de 80% uniformément répartis entre
la DCO lentement et rapidement biodégradable (otisqeenent 70 et 80% d’abattement). I
apparait donc qu’une partie de la DCO biodégradabittante, de l'ordre de 4,1 + 0,4
kgO,.m™, n'est pas dégradée.
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Ceci peut-étre la conséquence d’'un temps de séjopircourt ou de la présence d’'une
inhibition, notamment par 'ammoniac.

Durant la phase 2, un bypass du lisier brut direetg vers le réacteur aérobie est mis en
place. Le digesteur peut donc toujours étre consid@mme indépendant. La seule différence
par rapport a la phase 1 est donc la diminutiotadeharge et 'augmentation du temps de
séjour hydraulique de 5 jours afin de connaitre Bopact sur I'abattement de la DCO
biodégradable. Les conditions opératoires sonil&s dans le tableau 111.3.

Concernant I'abattement de la DCO totale et solyblkesenté sur la figure V.5, les
performances sont similaires et respectivement 'oeré de 25 et 30%. Les mémes
conclusions que pour la phase 1 peuvent donc @tmecaes et I'attention doit porter sur les
fractions biodégradables. L'abattement des frastibiodégradable présente également des
résultats similaires & la phase 1. Un reliquat,8e+40,6 kgQ.m™ de DCO biodégradable est
encore présent dans I'effluent du digesteur.

L’allongement du temps de séjour du réacteur nlacdmas amélioré I'abattement de la
DCO biodégradable et le reliquat semble lié a umeticque faible peut-étre due a une
inhibition par I'ammoniac ou la présence d'une fi@t biodégradable par respirométrie
aérobie mais réfractaire en digestion anaérobi@e@ant, la concentration en AGV a la
sortie du digesteur, de I'ordre de 2,2 + 0,5 kg© indique que le concept de matiére
réfractaire semble peu probable.
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Figure V.6 : Comparaison des concentrations en DC®Oiodégradable a I'entrée et a la sortie du digesteu

Durant les phases 3 et 4, une recirculation duerlishéré/nitrifié du réacteur
aérobie/anoxique vers le réacteur anoxique/anagrast ajoutée a la configuration
précédente. Les conditions opératoires de ces plsase détaillées dans le tableau 111.3. La
mise en place de cette configuration a pour e#fediininution de la concentration en azote
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ammoniacale du digesteur par simple dilution, depgut permettre la levée d’une inhibition
par 'ammoniac (le pH étant identique).

Concernant I'abattement de la DCO totale et solybskesenté sur la figure V.5, les
performances sont inférieures aux 2 précédentesepheat respectivement de I'ordre de 15-25
et 25-45%.
donc pas possible de mesurer un abattement deactisifis dans le digesteur pour la phase 3.
Cependant, en considérant que la biodégradabdité cecirculation est nulle, I'abattement de
la DCO biodégradable est de I'ordre de 45%. Umueti de 4,4 + 0,6 kgn™ de DCO
biodégradable est encore présent dans I'effluemigiesteur. Il est intéressant de noter que ce
reliquat est le méme pour les 3 configurations et ta répartition soluble/particulaire de
celui-ci est également identique.

Comme indiquée précédemment, cette limitation cjoétpeut-étre la conséquence d’une
inhibition par 'ammoniac. A l'instar de la phasedes AGV sont présents dans I'effluent du
digesteur ce qui permet d’écarter 'hypothese desgmce de matiere réfractaire et renforce
celle d’'une inhibition.

» Rendement de conversion et Production de méthane

Les performances d’'un traitement par digestion iai@e sont évaluées non seulement
par I'abattement de la charge organique mais qasda production de méthane.

Tableau V.3 : Rendement de conversion et productiode méthane dans le digesteur en fonction du
volume introduit dans le digesteur ou dans la filiee globale

Phase 1 Phase 2 Phase 3 Phase 4

Rendement de conversion en méthane
Nm®kg'DCO,ouermigesiowr  0:24 * 0,05 0,26 + 0,04 0,18 + 0,03 0,13 + 0,06
Nm’.m3ge (@)  4,82%0,95 2,55 +0,32 2,15+0,39 1,88 + 0,59
Nmem3ge ()  4,82+0,95 5,11 + 0,65 3,59 0,65 2,69+ 0,94

Production de méthane
NMem2ced > 0,22 +£0,04 0,19 +0,03 0,09 £ 0,02 0,08 + 0,03
Teneur en méthane du biogaz (%) 59+4 63+4 59+1 59

(a) calculé a partir du volume de lisier entrantrida filiere
(a) calculé a partir du volume de lisier entrantrdde digesteur

Le tableau V.3 présente la synthése, pour chagasephies rendements de conversion,
des productions de méthane et des teneurs en reatliabiogaz présentés en annexe VI. La
figure V.7 propose, pour chaque phase, une congmarale la DCO abattue obtenue soit par
les bilans entrée-sortie ou soit par le rendementcahversion en méthane par unité de
volume introduit. La production de méthane paréidié DCO dégradée proposée par Burton
& Turner (2003) de 0,35 N?@H4.kg'lDCOdégradéepermet de calculer la valeur théorique de
DCO abattue.

En premier lieu, la figure V.7 souligne que lesabg DCO sont corrects pour les 4 phases
a l'incertitude de mesure pres. L'étanchéité au djazéacteur et le systeme de mesure de la
production volumique sont donc validés.

Durant la phase 1, le rendement de conversion ¢hame est de I'ordre de 0,24 + 0,05
Nm3.kg'1DCOa,-0uté pour une teneur en méthane de 59 = 4%. A titrecoparaison,
Hashimoto (1983) obtenait, pour des conditions ajoées similaires présentées dans le
tableau 1.6, un rendement de conversion de 'odke0,26 a 0,34 Nﬁkg’lDCOajouté pour
une teneur en méthane de 60 a 65%. Les performaanésionc similaires. Van Velsenal.
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(1979) et Zhangt al. (1990), dont les travaux sont présentés dans leaabl.6, présentent
des valeurs de production de méthane respectivedeent92 et 0,57 NPM > gacteud - dans
des conditions similaires & celles appliquées es@H, contre 0,22 + 0,04 Nm > gacteuj
pour notre étude. Il est donc difficile d’établin @lément de comparaison. Cependant, la
différence s’explique en partie par la différence aharge appliquée et la présence d'une
fraction biodégradable non dégradée. En effet teleament de conversion par volume de
lisier introduit, de 4,82 + 0.95 Ntm3iger, indique un rendement par rapport au potentiel
méthanogene du lisier brut de 54%.
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O Valeurs théoriques depuis production biogaz
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Figure V.7 : Comparaison de la DCO abattue et du lame de méthane produit

Concernant les performances relevées en phasdlés-cesont similaires a celles de la
phase 1. Le rendement de conversion en méthandeekordre de 0,26 + 0,04 Nhkg
lDCOajouté pour une teneur en méthane de 63 + 4%. L’augmentdt temps de séjour entre
les phases 1 et 2 permet d’atteindre une biodébildddégerement supérieure. Le rendement
de conversion par volume de lisier introduit, d&15+ 0,65 Nm.m s, indique un taux de
rendement par rapport au potentiel méthanogenesdr brut de 58%. La production de
méthane est de 0,19 + 0,03 RIm>¢actewj™. D’'une maniére générale, I'introduction d’'un
bypass diminue les performances globales de &dikt on atteint ainsi en prenant en compte
'ensemble du lisier entrant dans le systeme umleerent de conversion de 2.55 = 0,32
Nm>.m3isier. Kim et al. (2003) obtiennent & partir de leurs travaux susyleass des taux de
conversion similaire et de I'ordre de 0,20 a 0,253H¢g'1DCOa,-outé avec une production de
méthane de I'ordre de 0,7 & 0,8 Aim®¢actewj ™. Cette derniére est donc 4 fois supérieure a la
production obtenue. Ceci peut s’expliquer en pardiela différence de charge appliquée et la
présence d’'une fraction biodégradable non dégrdtiéa.peut par ailleurs révéler la présence
d’une inhibition ou la présence de matiére réfiieeta la digestion anaérobie pour des temps
de séjours inférieurs a 27 jours.

Les phases 3 et 4 présentent une production deametde l'ordre de 0,08-0,09
Nm®.m3¢acteui * @vec une teneur en méthane de I'ordre de 59 +Ciéte-ci est inférieure &
celle observée pour les phases 1 et 2 mais s'expliqr la diminution du temps de séjour
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hydraulique. A titre de comparaison, Huagag al. (2005) relevaient une production de
méthane de I'ordre de 0,15 & 0,17 TNm*gacteuj * pour un réacteur de type UASB avec un
temps de séjour de 40 jours et un taux de rectiounlde 1.

» Limitation de la biodégradation

Les performances du digesteur vis-a-vis de la lgatéation de la charge organique
semblent subir une limitation pouvant étre liéa giésence d’une inhibition, et notamment
par 'ammoniac.

La littérature propose un seuil d’inhibition dedigestion anaérobie par 'ammoniac pour
des concentrations allant de 1,5 & 4,0 kgN:NH* (Van Velsen, 1979, Hashimoto, 1986,
Angelidaki & Ahring, 1994). Les concentrations oh@&es dans le digesteur évoluent entre
1,2 kgN-NH,".m™ pour la phase 3 et 2,8 kgN-NHN™ pour les phases 1 et 2. Ces valeurs se
situent dans la fourchette de concentrations itrigbs.
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Figure V.8 : Production cumulée de méthane lors deest BMP en présence (LCTDN) ou non d’'ammoniac
(LCTD)

Ainsi, afin de mettre en évidence une inhibitiom P@mmoniac, des essais batch ont été
réalisés. Pour cela des essais reproduisent latioms du digesteur en fin de phase 2. Le
lisier digéré a été centrifugé afin de séparebtmses du surnageant contenant le;Nét les
AGV. Les boues ont ensuite été remises en solaiwac un volume identiqgue a celui du
surnageant récupéré) dans un tampon pH = 8 éqoivalepH du digesteur. L’'ajout de iyH
a été assurée par une solution de,GlHe fagon a obtenir une concentration initialasike
flacon de 2,8 kgN-N&f.m. La production de biogaz a été stimulée par I'ajteiDCO sous
forme d’AGV (acétate, propionate et butyrate) dgofaa obtenir une concentration initiale
dans le flacon de 10 kgDCOnLa figure V.8 présente la production cumulée dhane
(en mL) au cours du temps pour un lisier non cimgé (LDTD), pour un essai en présence
de NH;" (LCTDN) et pour un essai en absence dg'NHCTD).
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Les valeurs de potentiel méthanogénes obtenuesssuithires pour les 3 essais et de
I'ordre de 4,3 NMCH,.misier. A tire de comparaison, le lisier digéré en phagerésentait
une valeur de potentiel méthanogéne de I'ordre, @8+30,3 NMCH,.m3isier (Annexe VII). 1l
apparait donc que les trois essais ne sont pagicagivement différents, aussi bien en termes
de dynamiques que de valeurs finales. Cela illudrec une absence d’inhibition notamment
par I'ammoniac. Cependant, ces résultats sont abteénpartir d’'une boue provenant du
digesteur fonctionnant depuis 160 jours a une ehaanstante en azote ammoniacale de
I'ordre de 0,1 kgN-NH".m3j™ et une concentration de 2,8 kgN-NHin>. Une acclimatation
des boues au cours du temps est donc possible p€ecpermettre de soulever I'hypothése
d’'une sélection de biomasse acceptant des contienra&n azote ammoniacale importante
mais présentant des cinétiques ou un rendemenodédradation plus faible.

Concernant la possibilité de présence de composéedradables en aérobiose mais
réfractaire en anaérobiose, des tests BMP ont ragale été réalisés a partir de 5 lisiers
digérés récupéré en fin de cycle et représentdéfs phases 1, 2 et 3. Les résultats sont
présentés en annexe VII. Les 5 lisiers présenterst tin potentiel méthanogéne résiduel. La
fraction identifiee comme biodégradable par respétie aérobie du lisier digéré (annexe V)
est également biodégradable en anaérobie maigadone (> 50 jours).

Finalement, le réacteur présente une limitatiorét@ie non liée a une inhibition par
I'ammoniac. De plus, 'augmentation de la charggaoique ne permet pas une augmentation
de la production de biogaz et les performances krhbe dégrader.

V.2.1.2 Le réacteur de nitrification/dénitrification

» Parametres physico-chimiques

Les figures V.9, V.10 et V.11 illustrent I'évolutiorespectivement du pH, du potentiel
d’oxydo-réduction et de I'oxygene dissous pendanttycle représentatif de chaque phase.
L’'unité de temps est I'heure. La phase anoxiqudéeule de 0 a 6 heures pour les phases 1
et 2 et de 0 & 7 heures pour les phases 3 etphdse aérobie a lieu a partir de 6 heures pour
les phases 1 et 2 et 7 heures pour les phases 3 et

Concernant le pH, celui-ci est stable sur 'ensend@s phases considérées et sa valeur,
comprise entre 8,0 et 8,6, permet le déroulemerd oecanismes biologiques de
nitrification/dénitrification. Lors de la mise enamthe de I'aération, une diminution nette du
pH est observée. Ceci caractérise la phase détidn. La fin de cette étape se traduit par
une nette augmentation du pH.

Concernant le potentiel d’oxydo-réduction, les egcprésentent des profils répétables
pour une méme phase. lllustrés sur la figure VcH3, cycles se divisent en 2 étapes. La
premiere étape, entre 0 et 6/7 heures, correspdaddanitrification. Durant cette étape, le
potentiel chute de 80 mV a -500 mV. De plus, legrises présentent un palier aux alentours
de -150 a -250 mV correspondant a la fin de latd&oation. Les courbes rejoignent ensuite
un second palier aux alentours de -500 mV corregguutra la sulfato-réduction. La deuxiéme
étape, entre 6/7 et 12 heures, correspond a I&aaition. Le potentiel augmente rapidement
de -500 mV a 80 mV. Dans le cas de la phase 4étake I'aération avant la fin du cycle
entraine un début de dénitrification et donc ungeklu potentiel.
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Figure V.9 : Evolution du pH au cours d’un cycle par les phases 1, 2, 3 et 4
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Figure V.10 : Evolution du potentiel d’'oxydo-réducton au cours d'un cycle pour les phases 1, 2, 34t

Concernant la concentration en oxygene dissouscyeles sont répétables pour une
méme phase. lllustrée sur la figure V.11, I'évalatde la concentration au cours d’un cycle
se divise en 2 étapes. La premiére, de 0 a 6/7ebew@st une étape sans aération. La
concentration en oxygene est logiguement nulle 'est cl'étape de dénitrification. La
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deuxieme étape correspond a la mise en marcheoxigg€nation. Sans régulation (courbe
bleue), la concentration évolue suivant 3 paliengespondant successivement a I'étape de
nitritation, de nitratation et a la respiration egdne.
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Figure V.11 : Evolution de la concentration en oxygne au cours d'un cycle pour les phases 1, 2, 3et

» Bilan DCO

Le réacteur de nitrification/dénitrification a powpcation premiére l'abattement de
I'azote. Cependant, ce type de procédé met égateemejeu la biodégradation de la charge
organique, mais sans production de biogaz valdas&n effet, la biodégradation aérobie de
la charge organique conduit a I'accroissement diédamasse et la production de £0O

La figure V.12 illustre I'abattement moyen de la O@tale et soluble durant les 4 phases
d’expérimentation.

L’abattement moyen sur la DCO totale est le méme f@s 4 phases et de I'ordre de 25 a
30%. De plus, I'abattement de la DCO totale estépar90% par I'abattement de la DCO
soluble. L’abattement moyen de cette derniére e$bddre de 70 & 85% avec un résiduel de
DCO soluble de I'ordre de 2,7 kg@™ pour les 4 phases. L'absence d’AGV dans le lisier
nitrifié en sortie du réacteur (annexe 1V) permet dg&finir ce reliquat comme de la DCO
inerte et soluble. Dans la perspective de mod@isatu procédé, cette fraction pourra étre
assimilée a SA titre de comparaison, Boursier (2003), pouréercteur aérobie seul, obtenait
des abattements sur la DCO totale et soluble siesl&t respectivement de I'ordre de 20% et
80%. De plus, l'auteur obtenait également une ifsactoluble non dégradée, de I'ordre de 3
kgO,.m*3, qualifiée de soluble inerte.

Finalement, un changement de configuration du gi®céaffecte pas les conditions et les
performances de traitement de la charge carbonéeldaéacteur aérobie. On soulignera tout
de méme que ces performances sont meilleures qudadigestion anaérobie. En effet, en
sortie de digesteur un reliquat I’AGV et de DCOdgégradable respectivement de l'ordre de
0,9-2,2 et 4,1-4,9 kgDCO:fn Cependant, I'épuration de la charge carboné®neuit pas ici
a la formation d’'un gaz valorisable.
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Figure V.12 : Comparaison des concentrations en DCQ@ I'entrée et a la sortie du réacteur aérobie
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V.2.2 Etude de la biodégradation de la charge azoté e

V.2.2.1 Le digesteur

Conformément a la présentation des mécanismes digdation anaérobie réalisée dans
le chapitre « Traitement et Epuration des Lisieresdigesteur n’a pas vocation a abattre les
formes azotees.

Comme le confirme la figure V.13, les concentradie@n azote total ne varient pas
significativement entre l'entrée et la sortie dweaditeur et ce pour toutes les phases
considérées. Cela va dans le sens qu'aucune bamign de I'azote n’est réalisée dans le
digesteur. Une tendance a 'ammonification de fazmeut cependant étre observée. Ceci est
la conséquence de I'hydrolyse des protéines eadeégss aminés. Néanmoins, les écart-types
relevés démontrent que cette tendance n’est pauficigive, ce qui confirme la faible
biodégradabilité du lisier initiale et que les pipales biodégradations ont déja eu lieu au
cours du stockage.

Concernant les phases 3 et 4, la recirculatiorédateur aérobie vers le digesteur entraine
une partie de la dénitrification dans le digest@apendant, les cinétiques étant trés rapide, le
suivi analytique des formes oxydées de l'azote tnjggs possible dans le digesteur.
Cependant, comme l’illustre la figure V.4 préalabémt présentée, le suivi du potentiel
d’oxydo-réduction permet de relever une hausseatengtiel au moment de l'introduction des
formes oxydées de l'azote et de I'ordre de 50 m& rétour a la valeur initiale de la courbe
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indique la fin de la dénitrification. Ici, la dur@ke la dénitrification peut-étre estimée a 20
minutes.
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Figure V.13 : Comparaison des concentrations en a#a I'entrée et a la sortie du digesteur

La formation de W dans le biogaz est également un témoin des mécesisie
deénitrification dans le digesteur. Comme lillusteefigure présentée en annexe VI, lors des
phases 3 et 4, les teneurs enallgmentent de 5% durant la phase 2 a 20% duratialse 4.
Cet accroissement de la teneur ersblfait au profit d’'une diminution de la teneur@@, du
biogaz et traduit la présence du mécanisme derdiaiion. La teneur en CHest quand a
elle constante et de l'ordre de 57%. Cependandirtanution des vitesses de productions,
décrites dans la partie VI.2.1.1., indique quendésanismes de dénitrification ont un effet sur
la production de méthane en réduisant le gisemeBt@O disponible.

V.2.2.2 Le réacteur de nitrification/dénitrification

Dans les procédés de traitement du lisier, le eéacérobie/anoxique a pour principale
fonction la biodégradation de I'azote. Celle-ci eatactérisée en termes d’abattement de la
charge azotée et de vitesse de nitrification.

> Bilan azote

La figure V.14 illustre I'abattement moyen de I'égdotal et ammoniacal durant les 4
phases d’expérimentations.

L’abattement moyen sur I'azote ammoniacal est lenm@our les 4 phases et proche de
100%, ce qui entraine un abattement de I'azotd, tdéal'ordre de 55 a 65%. Ces résultats
confirment les travaux de Boursier (2003) qui obteane élimination de I'azote total de 62 a
72% liée au rendement d’élimination de I'azote amiacal de I'ordre de 100%. De plus,
Béline et al. (2001) rapportent que I'abattement de l'azotelteta stations de traitement
réelles est compris entre 60 et 70%.
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La figure V.14 illustre également la présence d'twraetion organique et/ou inerte de
I'azote, de I'ordre de 1,3 kgN:fh non-accessible voire non biodégradable par ttemnant
aérobie classique. Dans la perspective de modeélsatu procedé, cette fraction sera
assimilée a l'azote inclus dans, X, et S. Une separation de phase en téte de station peut
néanmoins permettre de capter cette fraction deaffddumeset al, 2005).
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Figure V.14 : Comparaison des concentrations en aa I'entrée et a la sortie du réacteur
aérobie/anoxique

» Vitesse de nitrification

Les performances d’un procédé de nitrification/tiéiation peuvent étre évaluées par le
temps nécessaire pour oxyder l'azote. La caraetéis des vitesses de nitritation et de
nitratation des boues du réacteur aérobie pernggttlier ces performances.

Le tableau V.4 présente les vitesses de nitritagbnde nitratation mesurées par
respirométrie aérobie durant les 4 phases d’exgétations et ajustées a 28°C (pH 7,5) selon
les relations V.2 et V.3 proposée par Boursier 800

VNitritation (T) = VNitritation (ZOOC) DI-'O7(T_20) (V.2)

VNitratation (T) =V (ZOOC) Eﬂ--04(T_20) (V.3)

Nitratation

Les vitesses moyennes de nitritation sont simegu@ur les trois premiéres phases et sont
de I'ordre de 20,0 mgN:Lh™. A titre de comparaison, Boursier (2003) obtigrpr une
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charge similaire, des vitesses comprises entret &b angN.L>.h* pour des températures
respectivement de 25 et 29°C et des pH de 8,5et 8,

Tableau V.4 : Vitesse de nitrification mesurée parespirométrie pour la boue du réacteur aérobie (mage
effectuées a 20°C et pH 7.2)

Phase 1 Phase 2 Phase 3 Phase 4
Vitesse de nitritation (mgN:Lh?) 19,5+0,9 19,2427 22,2+5,1 109+1,2
Vitesse de nitratation (mgN:Lh™) 79+172 56+29 8,9+1,9 0

Les vitesses moyennes de nitratation sont similaer les trois premiéres phases et
varient de 5,6+ 2,9 & 8,9 + 1,9 mgN.b™. A titre de comparaison, Boursier (2003) obtient
des vitesses du méme ordre de grandeur et ded'ater7,5 & 17,6 mgN1h' pour des
températures respectivement de 25 et 29°C et dee@;b et 8,7.

D’'une maniére générale, la cinétique de nitritatest supérieure a la cinétique de
nitratation ce qui peut entrainer I'accumulatiomp®raire de nitrites dans le réacteur. Ce
parametre peut ainsi permettre de vérifier la neseplace d’'un shunt des nitrates dans le
réacteur de nitrification/dénitrification et notaramt par I'obtention d'une vitesse de
nitratation nulle.

L’optimisation du procéedé par le modele, présenl@es le chapitre suivant, a permis de
définir les conditions opératoires nécessaires fjobtention du shunt des nitrates dans le
réacteur aérobie a partir de la phase 3. La phasst Happlication de ces conditions. Pour
mémoire, le shunt est obtenu par la mise en plageedaération continue pendant 2 heures
suivie par un arrét de I'oxygénation lorsque quedacentration en oxygene dissous dépasse
le seuil de 2 mg@L™. Le tableau V.4 montre une suppression de I'aétimitratante et une
diminution de l'activité nitritante. Le shunt degrates est donc effectif pour ces conditions
opératoires. La baisse de la vitesse de nitritgtimurra cependant conduire dans certains cas,
avec un lisier variable et donc une charge varia@nleazote en entrée, a une nitrification
incompléte.
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V.3 Bilan du procédé

L’étude de la mise en place du procédé Digestaetoagers de quatre phases successives
a permis d’établir le bilan des performances dwc@dé présentées dans le tableau V.5. Ces
performances sont évaluées sur 2 parametres : @ tbtale et I'azote total.

Le bilan sur le digesteur illustre des cinétiqueshébdégradation lentes conduisant a un
abattement de la DCO totale de l'ordre de 20% emp#ant la production d’'un biogaz
présentant une teneur en méthane de 59%. Le rent@meméthane est de l'ordre de 4,8
Nm>.m3iser pour une productivité de 0,2 NmMgacenw”. Cependant, comme prévu, la
digestion anaérobie ne permet pas la biodégraddédiazote.

Le bilan sur le traitement aérobie illustre un &draent de la DCO totale de I'ordre de
30% mais sans production de méthane. Le traitea@obie permet également un abattement
de l'azote de l'ordre de 65% pour des vitessesidlatation et de nitritation respectivement
de 23,9 et de 39,2 mgNh™. Ces valeurs, déterminées par interprétation @esbes
expérimentales de pH et de potentiel d’oxydo-rddoctsont supérieures aux valeurs
présentées dans le tableau V.4. Ceci est lié fuéince du pH sur les vitesses de nitrification,
et indirectement sur les paramétres cinétiqueseftat, les vitesses de nitrification ont été
déterminées soit par respirométrie a 20°C et a f@Hs@it par interprétation des courbes
pilotes a 28°C et a pH 8-8,7. De plus Boursier @@0démontré que lorsque le pH passe de 7
a 8, la vitesse de nitratation est multipliée pdd& méme, entre 7 et 8,5, le taux de nitritation
est multiplié par 2.

Pour pouvoir a la fois éliminer I'azote et produthe méthane il est donc nécessaire de
coupler les 2 procédeés. Deux configurations sarsanvisageables.

La configuration « bypass » permet un abattemeitSdé de I'azote pour des vitesses de
nitritation et de nitratation de I'ordre de 38,52€t9 mgN.*.h™. Cette configuration permet
également un abattement de 35% de la DCO totaléypass conduit a la production d’'un
biogaz présentant une teneur en méthane de I'del@8%. Le rendement en méthane est de
I'ordre de 2,5 Nmim3sier pour une productivité de 0,2 Nm>gactewj ™. La diminution du
rendement est liée a la perte d'une partie de |&® ibdégradable au profit du réacteur
aérobie (bypass).

Tableau V.5 : Bilan de performance du procédé Digésero (les vitesses de nitritation et nitratation
indiquées dans le tableau correspondent aux vitesse2elles dans le réacteur calculées a partir deshées
physico-chimiques, T°C-28-30°Cet pH~8)

Réacteurs séparés Bypass et
Bypass . .
Digesteur Réact. Aéro. Recirculation
Abattement DCO totale (%) 25 30 35 45
Production de CHINM®.M ™ cacteud ) 0,2 - 0,2 0,1
Rendement en méthane (I\afrm'3 lisier) 4,8 - 2,5 2.1-19
teneur en CHl(%) 59 - 63 59
Abattement NTK (%) 5 65 65 55-65
vitesse de nitritation (mgN:Lh™) - 39,2 38,5 44,5
vitesse de nitratation (mgN’th™) - 23,9 20,9 26,9
HRT total (j) 22 17 42 30

" Calculé a partir du volume de lisier entrant ddadiliére
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La configuration « bypass et recirculation » perometbattement 45 % de la DCO totale
et de 55-65 % de I'azote. Les vitesses de nitatadt de nitritation, respectivement de 26,9 et
de 44,5 mgN.%.h?, sont du méme que celles observées pour les coafigns séparée et
bypass. Cette configuration conduit a la productitum biogaz présentant une teneur en
méthane de I'ordre de 59%. Le rendement en métasnde I'ordre de 2,1-1,9 Ntm3gier
pour une productivité de 0,1 Nm™gacewj™. La baisse de rendement est liée & I'utilisation
de la matiére organique pour la dénitrification gléndigesteur. La baisse de productivité est
la conséquence de la dilution des flux liés a¢arcalation.

Etant donné qu’aucune inhibition par I'ammoniac pa étre mise en évidence, la
dilution de 'ammoniac en entrée de digesteur parekirculation présente ainsi un intérét
limité dans le cas du lisier utilisé dans cettalétu

A ce stade, la configuration avec bypass propose des meilleures performances.
Cependant, un seul taux de bypass et une seulgecbaganique/azotée ont pu étre testés.
Bien que ce travail ouvre un certain nombre deepigtour I'optimisation, la lourdeur des
expérimentations ne permet pas cependant de f@ecbup d’expérimentations.

Le jeu de données obtenues sur les différentesgemafions permettra tout de méme de
caler le modele précédemment proposé. Par la $uiiésation du modele doit permettre (i)
de confirmer ou non que le bypass est la meill@aafiguration, (ii) de tester différents
temps de séjour et charge pour l'optimisation dpasg, (iii) d’analyser les causes de la
limitation de la biodégradation anaérobie et efifiy d’établir une stratégie pour la mise en
place du shunt des nitrates.
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Chapitre 6 :

Calibration du Modéle et
Optimisation du Procédé

159



VI. Calibration du modeéle et Optimisation du proééd

Les caractéristiques et les parametres identibissdes essais sur pilote ont servi de base
au calage du modéle Digestaero, utilisé pour liojsation du procédé.

L’optimisation numeérique du procédeé a permis d’idf@ar une configuration idéale pour
le procédé. De plus, cette optimisation a permisike en place expérimentale du shunt des
nitrates sur le procédé Digestaero.

VI.1 Calibration du modele DIGESTAERO

Afin d'utiliser le modéele DIGESTAERO pour étudier @ptimiser le procédé, le modele
doit étre ajusté aux conditions du procédé et chstsat. Cette calibration du modéle doit
donc faire correspondre les résultats modéliseégeawltats expérimentaux, et permettre ainsi
l'ajustement des paramétres cinétiques du modélex aunétiques observes
expérimentalement.

Les travaux de Bélinet al. (2007) ayant déja conduit au calage du modele ABMAT
pour du lisier de porcs, notre effort de calibmatidu modéle est donc a porté sur la partie
ADM1 du modele. Une validation de la calibration modele ASM/PiwaT a cependant été
réalisée. Enfin le modéle a été évalué dans ségralité.

VI.1.1 Fractionnement du lisier d’alimentation

Afin de réaliser un calage correspondant aux carditexpérimentales, il est nécessaire
de fractionner I'influent de maniére représentafpae rapport au lisier d’alimentation utilisé
sur le pilote. Ce fractionnement peut donc étrblédapartir des caractéristiques du lisier brut
préalablement décrit dans le tableau V.2, et pariqulierement a partir de la concentration
en DCO totale, des fractions lentement et rapidénteodégradables de la DCO, des
concentrations en AGV et des concentrations eredntdl et ammoniacal.

Le fractionnement de type ADML1 ainsi obtenu essenéé sur la figure VI.1. La DCO
totale est répartie entre les fractions solublepagticulaires inertes ou biodégradables. La
notation des valeurs en bleu indique que cellesot issues des analyses physico-chimiques
préalablement présentées. Celles en rouge illudsrvaleurs déterminées par respirométrie
aérobie. Enfin celles en vert soulignent les vaatalculées a partir des valeurs des autres
fractions.

La fraction rapidement biodégradables)(RIeterminée par respirométrie aérobie est
considérée comme un substrat n'ayant pas besaire digdrolysé en anaérobiose. La valeur
de la fraction §est donc répartie entre les fractions de DCO $oldb modéle ADM1, c'est-
a-dire les AGV (& Soro, Sou et Sa), les sucres simples {p et les acides aminés b La
valeur des AGV est déterminée a partir des conagomis mesurées experimentalement dans
le lisier d’alimentation. Le reliquat des8st assimilé a des sucres simples, conformémlant a
stratégie d’interfacage aérobie-anaérobie décaites de paragraphe IV.3.2.

La fraction lentement biodégradable s{Xdéterminée par respirométrie aérobie est
considérée comme un substrat ayant besoin d’étteolygé en anaérobiose. La valeur de la
fraction Xs est donc répartie entre les fractions particudaihe modéle ADM1 conformément
a la stratégie d’'interfacage aérobie-anaérobieitdedans le paragraphe IV.3.2. La valeur de
la fraction X, est déterminée a partir du taux d’azote dans tetipes (N et du taux
d’azote dans les molécules complexegdNdécrit dans tableau V.17 et respectivement de
I'ordre de 0,098 et 0,0376 kgN.RBCO. Le reliquat de X est réparti entre les sucres
complexes et les lipides selon un rajigsfdécrit dans le tableau 1V.17 et de 'ordre de 0.25
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DCO totale
50,9 kgQ.m3

DCO soluble inerte ($
2,7 kgQ.m3

DCO particulaire inerte ()X
29,7 kgQ.m?3

A
A 4

DCO rapidement biodégradable)S
12,0 kgQ.m3

DCO lentement biodégradable X
6,5 kgQ.m3

A
Y

A 4 A 4

Acides Gras Volatils Autres monomeres

10,0 kgQ.m 2,0 kgQ.m3
Acétate () Propionate (g, LCFA(S,) | Ac.aminés (Q) | Sucres ()
5,2 kgQ.m 3,2 kgQ.m? 0,0 kgQ.m? 0,0 kgQ.m? 2,0 kgQ.m?
Butyrate (§,) Valérate ($,)
1,6 kgQ.n3 0,0 kgQ.m3

A 4

Molécules complexes

6,5 kgQ.m3
Protéines (X)) Lipides (%) Sucres (%)
2,5 kgQ.m3 1,0 kgQ.m3 3,0 kgQ.m3

Figure V1.1 : Fractionnement de type ADM1 pour la DCO du lisier d’alimentation
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Conformément aux résultats obtenus par Ekamal. (2007) et Vedrenne (2007), les
fractions non biodégradables en aérobiose sontid#&nés comme non biodégradables en
anaérobiose. Ainsi, le reliquat de DCO soluble olisesn fin de traitement aérobie et
considéré comme non biodégradable est donc assimi@déraction ADM1 de DCO soluble
inerte (9). La fraction X est alors obtenue par soustraction des préced#atgmns de la
DCO totale.

En considérant une production théorique de métpaneinité de DCO dégradée de 0,35
Nm°CH,.kgDCO?® (Burton & Turner, 2003), la valeur du potentiel hatogéne résultants de
ce fractionnement est de I'ordre de 6,5 ¥iH,.Mjsier. Ce fractionnement induit donc une
sous-estimation de I'ordre de 25% du potentiel xédlgene expérimental du lisier brut (8.9
Nm°CH,.m3sie)). Cette différence s’explique par la présence @’trnaction trés lentement
biodégradable obtenue aprés 60 jours d’incubattodifficile a prendre en compte dans le
modele ADM1. Cependant, cette faible cinétique dmgradation présente un impact
négligeable pour des temps de séjours inférie66sjaurs.

Concernant le fractionnement de l'azote, I'azotermmiacal est assimilé a la fractiop.S
L’azote total (NTK) est équivalent a I'azote ammawal auquel s’ajoute les teneurs en azote
des fractions ¥, Ssaet S et X,. Ces teneurs ont été decrites dans le tablead .I\C.&pendant,
avec le fractionnement de la DCO proposé, le blarNTK est de I'ordre de 3,5 kgNin
contre 3,8 kgN.ii analysée dans le lisier d’alimentation.

VI.1.2 Calibration du modele ADM1

Le tableau VI.1 et la figure VI.2 comparent, poaiisier digéré, les valeurs simulées par
I'utilisation du modéle non-calibré et les valeaspérimentales. Ces résultats font référence a
la configuration du digesteur au cours de la pHgse'est-a-dire non couplé au réacteur
aérobie/anoxique.

Tableau VI.1 : Comparaison des caractéristiques dlisier digéré issues du pilote et du modéle au cozide
la phase 1 (paramétres par défaut)

Parameétres \/gleurs Valeurs simulées
expérimentales

NTK (kgN.m™®) 3,6 0.1 3,5
NH," (kgN.nmi°) 2,7 0,0 2,5
DCO totale (kg@.m™) 38,2 37 33,3
DCO soluble (kg@m™) 10,9 12 4,4
AGV (kgO,.m™) 0,9 0.4 0,0

Ac acétique (kg@.m™) 0,4 0,2 0,0

Ac propionique (ng.m'3) 0,5 0,2 0,0

Ac butyrique (kg@.m™) 0,0 - 0,0

D’une part les résultats du tableau V1.1 montrew lbonne corrélation entre les valeurs
simulées et expérimentales concernant I'azotegotal

Les résultats du tableau VI.1 soulignent égalenueet surestimation des cinétiques de
dégradation issues du modele, et notamment eniceoguoerne la fraction soluble incluant
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les AGV. La conséquence est une sous-estimatiofepandele de la concentration en DCO
soluble et en AGV du lisier.

20
18
16
14
12 A

10

VCH, cumulé (NL)

0 T T T T T 1

0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6
Temps ()
‘ —— Production modele —— Production pilote‘

Figure V1.2 : Comparaison du volume cumulé de Clproduit pendant un cycle sur le pilote et sur le
modele par défaut au cours de la phase 1

De méme la figure VI.2 indique que cela conduina surestimation de la production de
méthane, et une mauvaise représentation de la dgnande production. La teneur en
méthane, de I'ordre de 60%, est cependant correctepnévue par le modéle.

Un décalage important existe donc entre les valesimsulées et les résultats
expérimentaux. Ceci est lié a l'utilisation de paeédres par défaut du modele, c'est-a-dire non
calibrés pour les conditions de fonctionnement ilotgp DIGESTAERO. Un ajustement de
ces parametres est donc nécessaire. Cependanie alu\nombre important de parameétres a
calibrer, il est important de mettre en place umatégie de calage se basant sur I'étude de
sensibilité préalablement réalisée. Pour mémadseconclusions de cette étude ont permis de
souligner I'importance des parametres régissacidégenése des sucres, I'acétogenese du
propionate et la méthanogenése acétotrophe. Litidnbpar I'ammoniac peut également se
révéler un point clé de la calibration.

VI1.1.2.1 Méthodologie de calibration du modéle

Bien qu’il n’existe pas dans la littérature de aamsus concernant le calage du modéle
ADM1, plusieurs stratégies peuvent étre réperter{&vrault, 2008).

La premiere stratégie repose sur un calage a plartionnées pilote relevant d’'un régime
pseudo-permanent (Lubkenal, 2007, Boubaker & Ridha, 2008, Wicheznal, 2008). Afin
de caler les couplesKs, cette stratégie nécessite des cinétiques de giiodude biogaz
variables, ce qui n’est pas le cas pour le pilot e E5TAERO. De plus, avec cette méthode,
seule la cinétigue de méthanogenese pourrait é@tge.cLes résultats de la calibration ne
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pourraient alors pas étre transposés dans le nas #ariation du temps de séjour de par son
incidence sur la dynamique des production de biogaz

La deuxieme stratégie repose sur la calibratiolaggoduction de méthane consécutive a
un ajout ponctuel d’AGV dans le digesteur (Batstenal, 2003, Kalfaset al, 2006). Ce type
de stratégie nécessite une durée d’expérimentatipartante a cause notamment d’un retour
a I'état d’équilibre relativement long (3 fois kemips de séjour). De plus, pour étre exploitable
les résultats doivent étre obtenus durant un régimménu ou batch. Bien gu’elle soit la plus
intéressante pour calibrer chaque étape de latatigeenaérobie, cette stratégie est cependant
difficile a mettre en ceuvre dans le cas du pilol@ ESTAERO. En effet, des ajouts d’AGV
ont été testés sur le pilote mais la lenteur desiygues de dégradation n'a pas permis
d’observer des changements pertinents pour la risatiéh.

Une stratégie alternative, proposée par GiraulD82Cet inspirée de celle utilisée par
Batstoneet al. (2003) et Kalfagt al. (2006), consiste a réaliser un calage du modekrtir
de données issues de tests méthanogénes en ebhathtests « batch » sont réalisés selon
la méthode de mesure du potentiel méthanogéngatia de la boue du digesteur a laquelle
un ajout d’AGV ou de glucose seul est effectué. ettt permet ainsi de simuler des pics de
substrat dans des conditions similaires a cellegligesteur. Une fois la calibration sur les
tests batch réalisés, le modele calé est ensuitardé aux valeurs expérimentales du pilote.

Pour ce faire, une premiere simulation du pilotecales parametres par défaut permet
d’obtenir les caractéristiques de la boue. A paltirces caractéristiques, une simulation des
tests « batch » est réalisée. A la suite de I'ejusnt des cinétiques sur les tests « batch »,
une nouvelle simulation du pilote permet d'obtelds caractéristiques de la boue. Le
processus est alors réitéré jusqu'a concordance ch®ctéristiques simulées et
expérimentales.

VI.1.2.2 Calibration du modele en condition batch

L’étude de sensibilité a permis de souligner l'impoce des parametres régissant
'acidogenése des sucres, l'acétogenése du prdpiofe méthanogenese acétotrophe et
I'inhibition par 'ammoniac.

Des expérimentations préalablement décrites danpalagraphe V.2.1 ont permis
d’écarter I'nypothése d’une inhibition par I'ammaaqi dans le digesteur. La constante
d’inhibition K, nuz est donc fixée a une valeur élevée de fagon a saepcette inhibition
dans le modele.

Pour étudier les étapes importantes et précédemaitées, des ajouts de glucose, de
butyrate, de propionate et d'acétate ont été eféect

Ces ajouts de substrat correspondent a un pic deentration dans le digesteur de 4
kgDCO.M>¢acteurSOIt 10 fois la charge journaliére moyenne en AGM. essai témoin sans
ajout est également réalisé afin de connaitre dalymtion de biogaz liée a la boue. De fagon
similaire & la mesure du potentiel méthanogéne,tdésss ont été incubés a 38°C. La
production de biogaz a été suivie quotidiennememt mesure de pression et analyse en
chromatographie en phase gazeuse.

Le calage grace aux tests «batch » est obtenu cparparaison des résultats

expérimentaux a la production de méthane simulékigsixement due a I'ajout de substrat.
Les paramétres ont été ajustés de maniére itéjasge’'a concordance visuelle des courbes
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de production de méthane. Les résultats obtens ajalage pour I'acétate, le propionate, le
butyrate et le glucose sont présentés sur la figue

La figure VI.3 souligne une bonne corrélation etdievaleurs simulées et expérimentales
pour les substrats I'acétate, le propionate etlleage. La cinétigue du butyrate est sous-
estimée mais au vu de la faible influence de lagéhese du butyrate sur la production de
méthane révélée par I'étude de sensibilité, iltnpes utile d’aller beaucoup plus loin dans le
calage.

Conformément aux conclusions de I'étude de seitsibitette corrélation donc a été
réalisée par l'ajustement des parametres liés agdbgenese des sucres, I'acétogenese du
propionate et des et la méthanogenése acétoclaste. Les paraméastgsagont présentés
dans le tableau VI1.2.
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—— Modélisation acétate —— Modélisation propionate —— Modélisation butyrate —— Modélisation glucose

m Expérimentation acétate e Expérimentation propionatee Expérimentation butyrate e Expérimentation glucose

Figure V1.3 : Comparaison des courbes de productiode méthane simulées et expérimentales pour
I'acétate, le propionate, le butyrate et le glucose

L'ajustement du k s, et du Ks s, fait évoluer leur valeur respectivement de 70 a 11
kgDCQ, kg DCOhiom.j ~ et de 1 & 1,8 kgDCOM™. La cinétique globale (KK ) résultant de
ces modifications est diminuée de 10 fois. Bierilguéxiste pas de valeur comparative dans
la littérature, cela va dans le sens de la revitigwe du modéele ADM1 réalisée par Batstone
et al. (2006) qui souligne une mauvaise représentatiola dégulation de la dégradation du
glucose en digesteur. Dans ce cas, la modificgtmte donc sur I'ajustement de la cinétique
apparente de la dégradation mais ne résout pasoldeme de représentativité des voies
métaboliques.

L'ajustement du K ac et du Ks ¢ fait evoluer leur valeur respectivement de 22 a 7
kgDCO. kg DCOhiom.j* et de 1,17 & 1,5 kgDGEOM>. La cinétique globale (KKs)
résultant de ces modifications est diminuée dei$ o titre de comparaison, Wicheet al.
(2008) pour du lisier bovin et & 38°C proposenkymle 4,2 kgDCQ. kg DCOhiom.j™.

L'ajustement du K pro €t du Ks oo fait evoluer leur valeur respectivement de 6,88a 1
kgDCOhro.kg 'DCOiom.j * €t 0,335 & 0,6 kgDCEM™.
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D’'une maniére générale, le calage a porté sur Hhaindition des constantes de
consommation des substratg)let 'augmentation des constantes de demi-saturgiur le
substrat (K). Cela a pour conséquence une baisse des cingtigudégradation des substrats
concernés et donc une baisse des vitesses de poodde biogaz. Ces résultats sont en
adéquation avec les observations effectuées suédatiats par défaut du modele.

Tableau VI.2 : Valeurs ajustées des parameétres dalage de ’ADM1 a la suite des tests batch

Parametres Vale,urs Par vValeurs ajustées
défault

Km_su ) 70 11
Ks_su (kgDCOy, kg 'DCOyiom.i ) 1 1,8
Km_ac () 22 7

Ks_ac (kgDCO,.kg ' DCOyiom.i ™) 1,17 1,5
Km_pro ) 6,8 18
Ks_pro (kgDCQ,,,kg 'DCOyiom.i ") 0,335 0,6
Km_ca ) 43 15

Il est a noter que les Kajustés présentent des valeurs élevées, ce quiisigque la
concentration en substrat doit étre trés importaotg pouvoir atteindre la vitesse maximale
de dégradation du substrat considéré. Cette olismrydéja mise en avant par Batst@bel.
(2003), souligne la possibilité de formation decfidbactériens dans le digesteur et de la
limitation diffusionnelle des substrats a I'intémiede ces flocs.

Enfin, ces résultats proposant une variation ingmte par rapport aux parametres par
défaut et ayant pour conséquence une diminution cilestiques de biodégradation des
substrats suggerent la possibilité de la séleaiome biomasse adaptée aux gammes de
concentrations élevées en ammonium mais posséedentactivité limitée. Cet effet peut
eégalement étre imputé a la nature des substrats.

VI1.1.2.3 Validation de la calibration sur le digesteur seul

Les tests « batch » ont permis d’obtenir un jeupdeametres calés présenté dans le
tableau V.7. Une évaluation de ces parametres@aparaison aux données expérimentales
obtenues sur pilote est donc nécessaire pour vakdealage du modele ADM1. Cette
validation est effectuée sur les paramétres deéesexpérimentaux ou simulés du digesteur.
Les résultats sont présentés dans le tableau Wr8 comparaison des productions
expérimentales et simulées de méthane dans leteligesst également réalisée. Les résultats
sont présentés dans la figure VI.4.

Ces résultats illustrent une bonne corrélationeelas résultats simulés et expérimentaux.
Néanmoins, a DCO totale équivalente, la concentrasimulée en DCO soluble est 2 fois
inférieures a celle mesurée. Parallelement, la lsition de la teneur en AGV et de la
production de méthane est bien corrélée aux valewperimentales. Les cinétiques de
biodégradation sont donc globalement bien représent.a différence sur la DCO peut alors
étre imputée a l'analyse de la DCO. En effet, ladD$bluble se mesure, selon la méthode
présentée en partie Il1.2.1, sur le surnageanted¢ritugation du lisier. La centrifugation ne
permet donc pas de séparer 'ensemble de la DC@@yaire au sens du modele ADML1. I
en résulte donc une surestimation analytique d®@D soluble au profit de la DCO
particulaire.
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Tableau VI.3 : Comparaison des caractéristiques dlisier digéré sur le pilote et sur le modeéle caléua
cours de la phase 1

Parameétres \/qleurs Valeurs simulées
expérimentales

NTK (kgN.m*) 3,6 01 35
NH," (kgN.m°) 2,7 0,0 2,6
DCO totale (kg@m™) 382 37 374
DCO soluble (kg@m™) 10,9 12 41
AGV (kgO,.m*) 0,9 0.4 0,5

Ac acétique (kg@.m™) 04 02 04

Ac propionique (kg@.m?) 0,5 0.2 0,1

Ac butyrique (kg@.m®) 0,0 - 0,0

Finalement, a I'aide d’'une étude de sensibilitémi@thode alternative de calibration a
permis de définir un jeu de parametres calés tamadpe sur le pilote de traitement.
Cependant, son domaine de validité reste restetite calage nécessite d'étre confronté a
d’autres données expérimentales.

16
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VCH, cumulé (N L)
o

0 T T T T T 1

0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6
Temps (j)
‘ — Production modele —— Production pilote‘

Figure V1.4 : Comparaison du volume cumulé de Clproduit pendant un cycle sur le pilote et sur le
modele calé au cours de la phase 1

VI.1.3 Validation de la calibration du modéle ASM/P  iWaT

Comme cela a été indiqué précédemment, aucun calagété réalisé sur le modele
ASM/PiWaT. Les parametres utilisés sont ceux is#es travaux de Bélinet al. (2007).
Cependant, afin de garantir une modélisation caoitéret juste de I'ensemble du procédé
DIGESTAERO, une évaluation du jeu de paramétresnoddele ASM/PiwaT a été effectuée.

167



VI. Calibration du modeéle et Optimisation du proééd

Ainsi, le tableau V1.4 compare, pour le lisier gdes valeurs simulées par I'utilisation du
modele ASM/PiWaT et les valeurs expérimentales. @&siltats font référence a la
configuration du réacteur aérobie/anoxie en phast4t-a-dire indépendant du digesteur.

Dans I'ensemble les données simulées par le madeM/PiWwaT sont cohérentes par
rapport aux données expérimentales, a I'incertilelenesure pres.

De méme, les vitesses de nitritation et de niti@tagxpérimentales et simulées sont du
méme ordre de grandeur.

Tableau VI.4 : Comparaison des caractéristiques dlisier aéré sur le pilote et sur le modéele ASM/Piwa
au cours de la phase 1

Parametres \,/a_lleurs Valeurs simulées
expérimentales

NTK (kgN.m°) 1,3 03 1,3

NH," (kgN.m®) 0,1 0.1 0,0

DCO totale (kg@m™) 35,0 5.4 35,6
DCO soluble (kg@m™) 2,5 11 3,1
Vitesse de nitritation (gN.ihh™) 39,2 09 34,1
Vitesse de nitratation (gN:fth ™) 23,9 12 20,5

Ainsi, les paramétres utilisés par Béleteal. (2007) peuvent étre utilisés et permettent de
représenter correctement les processus mis enajesi ld réacteur de traitement biologique.
Cela souligne également que, malgré leurs comglexies modéles sont robustes.

VI.1.4 Validation du modele sur le pilote du procéd ¢é

Chaque compartiment du modele DIGESTAERO, c'esteadds interfaces, le modéle
ADM et le modéle ASM/PiWaT, ont été évalués et partalés.

Une évaluation du modele complet par comparaison @onnées expeérimentales
obtenues sur pilote est donc nécessaire afin dieevale couplage et le calage. Cette
validation est effectuée sur les parametres deesexpérimentaux ou simulés du digesteur et
du réacteur aérobie/anoxie. Les résultats sonteptés dans le tableau VI.5 et VI.6. Une
comparaison des productions expérimentales et éaaulle méthane dans le digesteur est
également réalisée. Les résultats sont présentds figure VI.5. L’ensemble de ces résultats
font référence a la configuration en phase 3 dasieyr et du réacteur aérobie/anoxie, c'est-a-
dire avec bypass et recirculation.

Conformément a la validation du calage du modéleMARes données simulées par le
modéle DIGESTAERO pour le digesteur, illustréessdentableau V.10, sont relativement
bien corrélées aux valeurs expérimentales. Néarandén modéle surestime les fractions
azotées. Ceci peut-étre lié a la prise en compla decirculation dans le modele. De méme,
la DCO soluble simulée est inférieur de 1,5 fola BCO soluble mesurée. De facon similaire
a I'évaluation du calage du modéle sur le pildtgydothese d’'une différence liée a I'analyse
de la DCO et de la non correspondance entre lidrasoluble analysée et la fraction soluble
du modeéle peut étre avancée. Cette hypothéese rdsraée par une bonne corrélation des
productions cumulées de méthane, présentées diguta VI.5, et des concentrations en

168



VI. Calibration du modeéle et Optimisation du proééd

AGV. Ceci renseigne par ailleurs sur la bonne regmtativité des voies métaboliques et de
leurs cinétiques.

Tableau VI.5 : Comparaison des caractéristiques dlisier digéré sur le pilote et a partir des données
simulées par le modéle DIGESTAERO au cours de la pise 3

Parameétres \(a_tleurs Valeurs simulées
experimentales

NTK (kgN.m?) 2,2 02 2,7
NH," (kgN.m®) 1,2 0.1 1,7
DCO totale (kg@.m™) 322 26 37,1
DCO soluble (kg@m™) 7.1 10 4,7
AGV (kgO,.m™) 0,7 0.2 0,5

Ac acétique (kg@.m™) 0,4 0,1 0,4

Ac propionique (kg@.m™) 0,3 01 0,1

Ac butyrique (ng.m'3) 0,0

Conformément a I'évaluation du modele ASM/PiWaTs ldonnées simulées par le
modele DIGESTAERO pour le réacteur aérobie/anoxidgjiiestrées dans le tableau V.11,
correlent les valeurs expérimentales a I'incerttdé mesure pres.

VCH, cumulé (N L)
N
L

O T T T T T 1
0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6

Temps (j)

‘— Production modéle— Production piloté

Figure V1.5 : Comparaison du volume cumulé de Clproduit pendant un cycle sur le pilote et sur le
modele DIGESTAERO au cours de la phase 3
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De méme, les vitesses de nitritation et de niti@tagxpérimentales et simulées sont du
méme ordre de grandeur.

Tableau VI.6 : Comparaison des caractéristiques dlisier aéré sur le pilote et a partir des données
simulées par le modéle DIGESTAERO

Valeurs

Parametres expérimentales Valeurs simulées
NTK (kgN.m?) 1,2 0.2 0,9
NH," (kgN.m®) 0,1 0.1 0,0
DCO totale (kg@m™) 27,1 3.1 33,9
DCO soluble (kg@m™) 2,9 0,6 2,7
Vitesse de nitritation (gN.ihh™) 445 102 51,1
Vitesse de nitratation (gN:fth ™) 26,9 5.3 29,2

D’une maniere générale le modele DIGESTAERO cahdul donc correctement le
couplage des procédés de nitrification/dénitrifmaet de digestion anaérobie

VI.1.5 Conclusions

L’étude de sensibilité préalablement réalisée amigerde souligner les paramétres
sensibles du modele nécessitant un calage. Legeaathmetres identifiés, une fois calés, a
permis une bonne corrélation des valeurs expératenet simulées.

Le modéle DIGESTAERO présente donc une bonne reptatvite des processus
biologiques et de leur cinétique mis en ceuvre danmocédé de couplage de la digestion
anaérobie et de la nitrification/dénitrification.

En I'état, le modele peut ainsi étre utilisé a dieés d’optimisation du procédé et
notamment pour la mise en place du shunt deseastettla détermination de la configuration
optimale.
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VI.2 Optimisation du procédé Digestaero

La calibration du modele DIGESTAERO nous permendigager son utilisation a des
fins d’optimisation. Ainsi, les procédés aérobiesamaérobies ont été optimisés séparément
avant de réaliser finalement une optimisation duptage des procédeés.

V1.2.1 Optimisation du traitement biologique de 'a  zote

VI1.2.1.1Le shunt des nitrates : rappel

Comme cela a été décrit dans la partie 11.3.4 deneamoire, l'une des voies
d’optimisation du traitement aérobie de l'azote lesimise en place d’'un shunt des nitrates
lors des étapes de nitrification et de dénitrifmat Pour la conduite du procédé
DIGESTAERO, la mise en place du shunt doit perraettr

- une diminution de I'énergie consommée par I'aératio

- une augmentation de la quantité de DCO pouvanin@&ttbanisée via une diminution du
taux de bypass,

- une augmentation de la charge en azote et/ou uni@wtion de la taille de I'ouvrage
pour le traitement aérobie.

Afin de mettre en place le shunt, les différentestégies existantes relevées par Beetet
al. (2001) ont pour finalité l'inactivation de la bi@asse nitratante. Pour ce faire, trois
stratégies éprouvées en conditions opératoireétéritientifiées :

-le controle de I'oxygéne dissous aux alentours @endgQ.L™* (Hanakiet al, 1990,
Jianlong & Ning, 2004),

- le contréle de la température aux alentours de 533@G-3Hellingaet al, 1988, Van
Kempenet al, 2001),

- un controle des inhibitions.

Concernant les inhibitions, celles-ci portent pipatement sur le contréle du pH et de la
teneur en ammoniac libre ou en acide nitreux (Amgenet al, 1976, Abelling & Seyfried,
1992). Cependant, les conditions expérimentalésfett pouvoir tampon du lisier permettent
difficilement la mise en place d'une inhibition pane diminution ou une augmentation
significative du pH. Cette stratégie ne sera dasgvaluée.

Concernant la température, le réacteur aérobiametifmné a 30°C durant les 300 jours
d’expérimentations sans affecter les cinétiquesittgation et de nitratation présentées dans
le tableau V.4. Un contréle seul de la tempérapangr la mise en place du shunt n’est donc
pas satisfaisant pour son établissement.

Finalement, seul le contréle de I'oxygene dissaésgnte une potentialité expérimentale,
d'une part par la facilité de sa mesure, et d’aytset par la possibilité de régulation.
L’évaluation de cette stratégie a été realisée I'pétisation de la partie ASM/PiWat du
modele pour une configuration du procédé similaine phases 1 et 2 sur le pilote du procédé.
Le lisier d’alimentation utilisé est le lisier fitamnné selon les parametres ADM1 présenté
précédemment.
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VI.2.1.2 Régulation de la concentration en oxygene dissous

La modélisation d’'une régulation de I'oxygene dissautour d’une concentration cible
de 1, 0,5 et 0,3 mgQ. " a permis d’estimer dans ces conditions d’aéragopourcentage
d’azote biodégradable nitrité et nitraté. Les rigdslsont présentés dans le tableau VI.7.

Tableau VI.7 : Pourcentage d’'azote biodégradable hifié en fonction de la régulation en oxygéne disais

Quantité d'azote dégradé

Configuration
Nitritation Nitratation
O, non régulé 96% 96%
O, régulé & 1,0 mgoL™ 96% 94%
O, régulé a 0,5 mgoL™ 96% 86%
O, régulé 4 0,3 mgeoL™ 96% 14%

Bien que la littérature indique un seuil de 0,5 mg® pour obtenir un shunt durable
(Hanakiet al, 1990, Jianlong & Ning, 2004), le modéle indigu woncentration plus basse
et de I'ordre de 0,3 mgQ.. Lors des essais en phase 2 sur le pilote, ungatén « tout ou
rien » de 'oxygéne dissous aux alentours de 1 sigta été mise en place. Les résultats des
vitesses de nitrification présentés préalablemantsde tableau V.4, montrent que, malgré
cette régulation, les vitesses de nitratation ehittéation sont similaires a celles obtenues
lors de la phase 1. La régulaton & 1 m4§® n'a donc pas permis de limiter
significativement I'étape de nitratation et les éipnces confirment donc les données issues
de la modélisation.

Ainsi, pour obtenir un shunt significatif, il seraiécessaire de réguler la concentration en
oxygeéne dissous aux alentours de 0,3 mig® Cependant cette régulation ne suffit pas a
assurer un lessivage complet de la biomasse miteatAinsi, bien que le shunt soit effectif, il
n’en est pas moins instable dans la durée. De @lus,point de vue pratique, la régulation de
I'oxygéne dissous & une valeur de I'ordre de 0,®sig" rend impossible I'utilisation d’un
signal «tout ou rien » et nécessite I'utilisatdalgorithme de contréle plus compliqué. De
plus, il est impossible d’assurer de maniere fiabldurable une telle précision de mesure sur
le terrain.

Ainsi, I'obtention d’'un shunt sur la simple régidet de I'oxygene dissous autour d’'une
valeur seuil est difficilement réalisable et applite sur le terrain.

VI1.2.1.3 Régulation de la durée d’aération

Contrairement au traitement des eaux useées, laeplugs nitritation n'est pas
systématiquement limitante et une accumulation deten peut étre observée a faible
concentration en O Lorsque I'ensemble de I'azote biodégradable anétéé, cela se traduit
par un saut de concentration en oxygéene dissousliébaisse de sa consommation, comme
l'illustre la zone encadrée sur la figure VI.6.

Le principe de la régulation de la durée d’aérationsiste alors a arréter I'aération a la

fin de I'étape de nitritation, permettant ainsilofeiter le temps de croissance des nitratantes
et de favoriser ainsi leur lessivage.
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0, dissous (mgQ.L™)

Azote minérale (kgN.nt)

Temps (j)

Figure V1.6 : Représentation superposée des courbe®xygene dissous, de nitrite, de nitrate et d’aze ammoniacal au cours d’'un cycle d'aération de 6dures

Ox. dissous simulé = = = N ammoniacal N nitrite = = = N nitrate‘
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La modélisation d’'un arrét de I'oxygénation autdiume concentration cible de 5, 4, 3 et
2 mgQ.L" a permis d'estimer dans ces conditions d’aératmnpourcentage d'azote
biodégradable nitrité et nitraté. Les résultatd poésentés dans le tableau VI1.8.

Tableau VI.8 : Pourcentage d’azote biodégradable trifié en fonction du seuil d’arrét de I'oxygénation

Quantité d'azote dégradé Durée d'aération

Configuration Nitritation Nitratation dans le cycle

O, non arrété 96% 96% 58%
O, arrété a5 mgoL™ 96% 88% 45%
0, arrété a 4 mgoL™ 96% 8% 43%
0, arrété a 3 mgoL™ 96% 6% 42%
0, arrété a 2 mgoL™ 96% 1% 37%

Dans notre configuration, un shunt significatif elstenu pour un arrét de I'oxygénation a
partir d’'une valeur seuil de 2 mgQ™ et jusqu’a 4 mg@L™. Cependant, afin de garantir un
lessivage efficace de la biomasse et permettrei ains shunt durable, un arrét de
I'oxygénation & une concentration de 2 mdJ est préférable.

Comme indiqué dans la partie V.2.2.2 de ce mémois,données ont été confirmées
expérimlentalement. En effet, le shunt a été dunadhe obtenu avec un arrét de I'aération a 2
mgO,.L ™.

VI.2.2 Optimisation du temps de séjour du digesteur

Les résultats obtenus sur le digesteur en phaseleeprésentés en partie V.2.1 de ce
mémoire ont mis en avant la présence d’une fradtiodégradable non-accessible aux temps
de séjours utilisés expérimentalement de 22 ed @3]
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Figure V1.7 : Evolution des performances du digesi&r en fonction du temps de séjour appliqué
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Une des voies d’optimisation possible est dondoigjement du temps de séjour dans le
digesteur. Afin d’évaluer son impact sur la produttde méthane et la biodégradation des
fractions carbonée, des temps de séjour de 2B®RB5, 40 et 50 jours ont été implémentés
avec le modele ADM1 calé. Le lisier d’alimentatiotilisé est le lisier fractionné selon les
parametres ADM1 présenté précédemment.

La figure VI.7 compare la production de méthanedoeiadaire du digesteur et la part du
potentiel méthanogene du lisier brut atteint encfiom du temps de séjour appliqué. Une
augmentation du temps de séjour de 20 a 50 joarmeai de capter 10% de plus du potentiel
méthanogene du lisier brut mais entraine une ditiwnude moitié de la production
journaliere en méthane du digesteur. Comme I'ilusd figure V1.8, cette augmentation du
taux de capture est liée a une augmentation dette&ent de la DCO particulaire de I'ordre
de 15% entre un temps de séjours de 20 jours BDdeurs. Par contre, I'abattement de la
DCO soluble est optimum et de I'ordre de 90 % poutemps de séjour de 20 jours.

100
90 -
80

70+

Taux d'abattement (%)

60

50 A

40

20 25 30 35 40 50
Temps de séjour (jours)

‘ OAGV B DCO soluble biodégradable ODCO particulaire biodégradabl%

Figure V1.8 : Evolution de I'abattement des fractims biodégradables carbonées en fonctions du temps d
séjour appliqué

Parallelement, la comparaison du suivi des phaseis2lsur le digesteur, présentée en
partie V.2.2, souligne que le passage d’'un tempséjlaur de 22 a 27 jours ne permet pas
d’obtenir une différence significative ni sur I'dteament de la DCO particulaire, ni sur la
production hebdomadaire de méthane et ni sur ereent du potentiel méthanogéne.

Du point de vue de la conduite du procédé, I'agpiin d’'un temps de séjour de 30 jours
est donc le meilleur compromis entre taux de captlur potentiel méthanogene, production
hebdomadaire de méthane et abattement de la DQiOutere. Cependant, le découplage du
temps de séjour hydrauliqgue et du temps de sépesssolides dans un réacteur séquencé
permettrait d’obtenir des performances supérienotamment en termes d’abattement de la
DCO particulaire.
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VI.2.3 Optimisation de la filiere couplée

Les résultats expérimentaux obtenus sur le pilotgrdcédé et présentés en partie V.2
permettent de considérer la configuration bypasange le procédé le plus intéressant en
terme d’abattement de l'azote, d’abattement de &ODet de production de méthane.
Cependant, ces résultats ont été obtenus a pamitisier moyen et constant représentatif des
lisiers rencontrés en Bretagne. Afin d’évaluer daux les configurations de couplage, il est
nécessaire de pouvoir les comparer en conditiosléesg c'est-a-dire avec un lisier moyen
présentant une variabilité de la DCO biodégradableours du temps.

Ainsi, I'évaluation des stratégies de couplage @& #atalisée a l'aide du modele
DIGESTAERO préalablement calé. Le temps de séjourédcteur aérobie a été fixé a 20
jours et la température a 10°C. Afin de réalisesHent, I'arrét de I'aération est fixé pour une
concentration de 4 mgQ.™. Le temps de séjour du digesteur a été fixé aoB@sjet la
température a 38°C. Le lisier d’alimentation uéligst le lisier moyen et les variations
journalieres associés de ces caractéristiquesidgdin Boursier (2003), et communément
observée sur le terrain. Les caractéristiques ddis@r et de son fractionnement sont
présentées respectivement dans le tableau V119 aheexe VIII. Sa période de variabilité est
de 84 jours. Les variations de la DCO totale somprises entre 30 et 58 kg™ alors que
les variations de la DCO biodégradable sont corapristre 10 et 27 kg®n>. Les variations
de I'azote total se situent entre 3 et 5 kgN.aors que les variations de I'azote ammoniacal
oscillent entre 2,0 et 3,5 kgNin Ces résultats illustrent une variation du ratio
DCOoiodégradab/el\lbiodégradableentre 4 et 6.

Tableau VI.9 : Caractéristiques du lisier variabledéfini par Boursier (2003)

Min Moyenne Max
DCO totale (kgO,.m™) 30,7 46,7 57,4
DCO biodégradable (kgdn®) 10,4 20,2 27,1
soluble 4.0 8,7 12,0
particulaire 6,4 11,5 15,1
DCO inerte (kg@m®) 20,3 26,5 30,3
soluble 3,0 3,0 3,0
particulaire 17,3 23,5 27,3
NTK (kgN.m™) 31 4,0 4,9
N-NH," 2,0 2,8 3,5
Norganique 0,6 0,5 0,6
Ninerte 0,5 0,7 0,8

VI.2.3.1 Critéres d’évaluation

Afin de pouvoir comparer les 3 filieres de couplagssible (« bypass », « recirculation »
et « recirculation + bypass ») et d’'optimiser celbg il est nécessaire de définir des criteres
de performances sur les procédés. Ces criteresdéomst a la fois le traitement de I'azote,
qui est la priorité, et la valorisation de la megierganique. Conformément au décret 2001-34
du 10 janvier 2001, les limites de rejets acceptlgt les moyens techniques a mettre en
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ceuvre sont fixés au cas par cas (possibilités dogige, gestion en irrigation,...) par arrétés
préfectoraux. Les seuils des critéres d’évaluateEnont donc fixés de maniére arbitraire.

Ainsi, pour qu’une filiere soit admissible, ellewla présenter un abattement minimal de
'azote total de 70% et de l'azote biodégradable886&6. La teneur maximale en azote
ammoniacal et en nitrite doit étre respectivememtO2 et 0,25 kgN.th L'abattement
minimal en DCO totale et biodégradable est fix@peesivement & 35% et 85%. Enfin, le bilan
énergétique du procédeé doit étre positif.

Afin de déterminer le bilan énergétique du procdds, dépenses énergétiques seront
associées a la consommation en oxygene dans leuéa®@robie. Celle-ci est déterminée
conformément aux calculs proposés par Daueteal. (2005) et est considérée comme la
somme de la DCO biodégradée dans le réacteur aéevhie I'azote nitrifié exprimé en
équivalent Q a laquelle est retranchée 'azote dénitrifié. @gbort en oxygene est exprime
en kgQ.m3sier. L'aération est considérée comme réalisée pagaieur de surface de types
turbines lentes dont I’ASB moyen est de 1,5 k@ hapsomse (Daumeret al, 2005). Le ratio
apport en oxygéne sur ASB permet de déterminerolassammation énergétique liée a
I'aération exprimée en kWhe. Cependant, cette estimation est imprécise car redl
prend pas en compte I'agitation et le maintienesnptérature du digesteur.

La production énergétique est associée a une satmn du biogaz par cogénération.
Selon 'ATEE (1998), la cogénération permet de naéy 85% du potentiel énergétique du
méthane produit estimée & 9,94 kWh Riinane

V1.2.3.2 Etude de la filiere « bypass »

Le bypass partiel du digesteur est une stratégedplage qui permet d’apporter dans le
réacteur aérobie/anoxique la quantité de carboffesante pour réaliser une dénitrification
complete. D’'un point de vue stcechiométrique, latdéation seule requiert 1,71 kgDCO'kg
Ngenivie Cependant la croissance bactérienne nécessikentags un substrat carboné et la
consommation totale en DCO est alors proche d&gDB0.kg Ngenivite Ainsi, en donnant
la priorité a la dénitrification et en réalisantdBunt des nitrates, il est possible d'identifier
pour le lisier moyen préalablement décrit une gandm@ariation du taux de bypass de 20 a
50% (Girault, 2008).

Comme les résultats expérimentaux acquis en phaséf@ le démontrer, cette stratégie
offre le compromis le plus intéressant a la foisegmes d’abattement de I'azote qu’en termes
de valorisation de la matiere organique. Cepenlisntravaux sur pilote ont utilisé un seul
taux de bypass d’'une valeur de 50% et avec um &éimentation constant.

Afin d’évaluer la pertinence d’'une configuration plags, l'utilisation du modéle
DIGESTAERO permet de prédire le comportement ddiliare a des taux de bypass
différents et pour un lisier variable en entrée.

Les résultats de fonctionnement pour des taux gadsyde 20, 30 et 40 % sont présentés
dans le tableau VI.10.

Bien qu’une variation du taux de bypass ne permete d’améliorer significativement
I'abattement de la DCO et de I'azote sur la filiesa diminution par 2 implique néanmoins
une augmentation de la production de méthane de 8@ s’explique par le fait que la
DCO est dégradée en priorité dans le digesteuallPl@ment, cette diminution de I'apport en
DCO dans le réacteur aérobie/anoxique a pour caeség une diminution de I'apport en
oxygene, soit un besoin en aération moindre. Cegpgndomme l'illustre la figure VI.9, cette
diminution, dans le cas d'un taux de bypass 20%irpoentrainer occasionnellement une
accumulation de nitrite dans le réacteur aérobieeetians le cas d’'une diminution du ratio
DCOoiodégradabﬂ\lbiodégradable
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Tableau VI.10 : Performance de la configuration « ippass » pour des taux de bypass variable et avec un
lisier en entrée variable

R _ Taux de bypass
Parameétres de fonctionnement

40% 30% 20%
Abattement Azote totabiodégradable) 81% (98%) 81% (98%)  80% (97%)
N-NH," en sortie (kgN.i) 0,003 0,004 0,004
N-NO," en sortie (kgN.ri¥) 0,043 0,045 0,050
Apport en oxygene moyen (kg®'3) 12,1 10,4 9,0
Abattement DCO totale (biodégradable) 38% (92%) 38% (93%)  39% (94%)
Production de CEH(NM>.m>qe) 3,4 4,0 4,5
Bilan énergétique (kWh.i}) 20,6 26,9 32,0
Dépenses énergétiques (KWH.n 8,1 6,9 6,0
Production d'énergie (kWh.ih) 28,7 33,8 38,0

" Calculé a partir du volume de lisier entrant daadiliere

Plus globalement, les criteres d’évaluation du @décsont respectés. Bien que l'agitation
et le chauffage du digesteur ne soient pas prioerpte, le bilan énergétique du procédé est
positif.

Au vue des résultats présentés, le taux de bygasawm est de 30% évitant ainsi des
augmentations de la concentration en nitrites. &l& permet d’atteindre un abattement en
azote et DCO biodégradable respectivement de 98%t et une concentration en nitrite en
sortie de filiere de 0,045 kgN:m et ce malgré les fluctuations de lintrant. Ldabi
énergétique associé est de 26,9 kWhsm.
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Figure V1.9 : Evolution des concentrations en nitries de I'effluent en fonction du taux de bypass
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VI.2.3.3 Etude de la filiere « recirculation »

La recirculation du lisier nitrifié vers le digesteest une stratégie de couplage qui permet
la dénitrification dans le digesteur. La gestioncdtbone est auto-régulée et la méthanisation
a lieu apres la dénitrification. L'abattement thgoe de l'azote biodégradable peut étre
représenté en fonction du taux de recirculatiopermet d’obtenir la courbe représenté en
figure VI1.10. Celle-ci indique que pour obtenir wbattement minimal sur |'azote
biodégradable de 85%, il est nécessaire de mettpdaee un taux de recirculation de l'ordre
de 5 fois le débit d’entrée. Pour un temps de té&eridentique, ce taux de recirculation
entraine, par conséquence, une augmentation dumeotlu digesteur de 5 fois. De plus, au-
dela d’'un taux de recirculation de 2 fois le débéntrée, le gain sur I'abattement de I'azote
devient inférieur a 10% par unité de taux de redation

Cette stratégie apparait donc difficile a mettrepacte sur le terrain de part les volumes
des bassins et les circuits hydrauliques qu’eltgeadre.

Cependant, afin de confirmer les hypotheses prétésleet de les valider sur un lisier
variable, le modeéle DIGESTAERO calibré a été wdilgvec des taux de recirculation de 50,
100, 150 et 200%. Les performances de cette camafign sont présentées dans le tableau
VI.11.
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Figure VI.10 : Abattement théorique de I'azote bio@gradable en fonction du taux de recirculation

Conformément aux hypotheses établies précédemieetebleau V.16 indique que les
objectifs en termes d’abattement en azote ne smsatisfaits. De plus, la recirculation induit
une diminution de la charge en DCO entrante dadgyksteur et conduit a une diminution de
la production en méthane et plus globalement a dmeinution des cinétiques de
biodégradation qui sont fonction de la concentraéin espéece biodégradable.
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Malgré un bilan énergétique favorable et un abaténde la DCO satisfaisant, cette
stratégie ne peut étre appliguée étant donné aipgettif prioritaire est le traitement de
I'azote.

Tableau VI.11 : Performance de la configuration « ecirculation » pour des taux de recirculation varidle
et avec un lisier en entrée variable

. . Taux de recirculation
Parametres de fonctionnement

50% 100% 150% 200%
Abattement Azote totabiodégradable) 43% (50%) 53% (63%) 60% (71%) 65% (77%)
N-NH," en sortie (kgN.nt) 0,002 0,002 0,002 0,002
N-NO," en sortie (kgN.ri1) 1,6 1.2 0,9 0,8
Apport en oxygene moyen (kg(m'3) 8,4 9,8 11,0 11,5
Abattement DCO totalgbiodégradable) 38% (93%) 37% (95%) 37% (95%)  37% (96%)
Production de CEHNM>.m> ) 4,7 4,2 3,8 3,6
Bilan énergétique (kWh.ih) 34,1 29,0 24,8 22,7
Dépenses énergétiques (ka?.)n 5,6 6,5 7,3 7,7
Production d'énergie (KWh.ih) 39,7 35,5 32,1 30,4

VI.2.3.4Etude de la filiere « bypass + recirculation »

Les essais d’optimisation de la filiere « bypassbdémontré que plus le taux de bypass
est faible, plus la production de méthane est élest le bilan énergétique favorable.
Parallelement, plus le taux est faible et plusdgque d’avoir une accumulation temporaire de
nitrites est élevé avec un influent variable. Laenén place d’'une recirculation en plus du
bypass présente donc l'intérét de pouvoir démntrifiette accumulation temporaire dans le
digesteur. Cependant la mise en place d’'une rdatron peut induire une diminution de la
production de méthane et donc du bilan énergétique.

Comme les résultats expérimentaux acquis en phasé @ le démontrer, cette stratégie
induit une diminution de la production de méthame, qui conforte les hypothéses
précédentes. Cependant, les travaux sur piloteutigé un seul taux de bypass et de
recirculation d’'une valeur respectivement de 4098@%, et avec un lisier d’alimentation

constant.

Afin de confirmer les hypothéses précédentes etvatl@r la pertinence d’une
configuration « bypass + recirculation », l'utifismm du modéle DIGESTAERO calibré
permet de prédire le comportement de la filierendawx de bypass fixé a 10% et a des taux
de recirculation variables et ce pour un lisieiiatale en entrée.

Les résultats de fonctionnement pour des taux ciecudation de 0, 100 et 200 % sont
présentés dans le tableau VI.12.
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Tableau VI.12 : Performance de la configuration « ppass + recirculation » pour un taux de bypass de
10% et des taux de recirculation variable et avecnulisier en entrée variable

Taux de recirculation

Parameétres de fonctionnement

0% 100% 200%
Abattement Azote totabiodégradable) 65% (78%) 79% (95%)  82% (99%)
N-NH," en sortie (kgN.it) 0,009 0,009 0,008
N-NO," en sortie (kgN.ri¥) 0,600 0,138 0,030
Apport en oxygene moyen (kg®'3) 7,5 8,6 9,3
Abattement DCO totale (biodégradable) 38% (93%) 39% (96%)  39% (97%)
Production de CEH{NmM>.m> )" 5,0 4,6 4.4
Bilan énergétique (kWh.i}) 37,2 33,1 31,0
Dépenses énergétiques (KWH.Jn 5,0 5,7 6,2
Production d'énergie (kWh.ih) 42,2 38,9 37,2

" Calculé & partir du volume de lisier entrant daadiliére

Au vu des résultats, un taux de recirculation d@%Guffit pour que la filiere ait une
efficacité equivalente a une filiere « bypass »cawe taux de bypass de 20%. Cependant, une
accumulation de nitrites est tout de méme obsedades le réacteur aérobie/anoxique. Le
passage a un taux de recirculation de 200% perenééltminer. Bien que la production de
méthane diminue avec la mise en place de la rdation, le faible taux de bypass permet de
garantir une production et un bilan énergétiquisfeagants.

Plus globalement, les criteres d’évaluation du @décsont respectés. Bien que l'agitation
et le chauffage du digesteur ne soient pas prioerpte, le bilan énergétique du procédé est
positif.

Finalement, I'ajout d’'une recirculation de 100%nslde cas d’'un taux de bypass faible,
permet d’améliorer I'efficacité de la filiere. Camlant, celui-ci induit un doublement du
volume du digesteur et la mise en place d’'un difeydraulique complexe. D’un point de vue
pratique, le procédé parait donc difficilement #&mille et les volumes importants
augmentent sa dépense énergétique en termes déagkeaat d’agitation du digesteur.
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VI.3 Bilan générale du procédé

Conformément aux résultats expérimentaux et simulés stratégie de type « bypass »
pour le couplage est la plus cohérente. En effethnae l'illustre la figure VI.11, I'application
d’'un taux de bypass de 30% se révele un comproatisfasant entre une production de
méthane optimal, un abattement de I'azote maxirhalne compacité du systeme la plus
grande possible.

Chaleur et

e 5
agitation 40 kwh.m 7 kWh.m? 0 kWh.m?

R

) Réacteur aérobie/anoxie
Digesteur
. _ HRT = 20 jours
Lisier HRT = 30010urs | Aération/Anoxie = 5h/7h Lisier traité
brut T=38C X "| (arrét aération a 2-4 mgO2/)
Méth. Nit. + Dénit.

Bilan énergétique
+ 27 kWh.m3

Figure VI.11 : Bilan énergétique du procédé DIGESTARO avec une filiere bypass

Ainsi, I'application de cette stratégie sur undrsivariable et représentatif des lisiers
rencontrés en Bretagne permet un abattement ded'déatal et biodégradable respectivement
de I'ordre de 81 et 98%. La production de méthascié est de I'ordre de 4,0 Rm3gier
pour un abattement de la DCO totale et biodégradeddpectivement de I'ordre de 38 et
93%. Dans le cas étudié, la mise en place du stesnitrates dans le réacteur aérobie par
arrét de I'aération au-dela de 2 mgO"' permet de limiter les dépenses énergétiques diées
celle-ci.

Finalement, le procédé présente un bilan énergepmsitif et de I'ordre de 27 kWh.m
3sier. Cependant, ce dernier ne prend pas en comptdélesnses liées a I'agitation et le
maintien en température du digesteur.

Afin de maximiser les gains énergétiques et de mmiser les dépenses, la mise en place
d'un bypass variant entre 20 30% avec un contréle de la concentration eintgstdans le
réacteur peut-étre une derniéere voie d’optimisation

182



VI. Conclusion et Perspectives

Chapitre 7 :

Conclusions et Perspectives

183



VI. Conclusion et Perspectives

L’industrialisation de I'élevage (porcs, volailles) a entrainé une spécialisation et une
concentration de la production dans certaines ndgiBretagne, Pays de Loire). Cette
concentration a engendré localement, des épandagessifs d’effluents d’élevage, ce qui a
conduit a des déreglements environnementaux teldagpollution de I'eau par les nitrates.
De composition extrémement variable d’'une explaitat une autre, ces effluents présentent
de forte teneur en sels, en matiéres séches (49°kgt en suspensions (36 kg’jret en
azote ammoniacal (3 kgN¥ associées a une biodégradabilité faible. Ent,efferapport
DBO/DCO de l'ordre de 15% est relativement failbde mpport & une eau usée (70%), ce qui
traduit une faible biodégradabilité de la matiérgamique. Cette biodégradabilité se traduit
par des valeurs de potentiel méthanogéne compeistes 0,16 et 0,50 f8H,.kg'MO. Les
systemes de traitement développés doivent prendrecanpte ces caractéristiques
particuliéres (possibilité d’'inhibition, charge banée et azotée importante,...). De plus, leur
mise en ceuvre a I'échelle de la ferme implique&gaht que ces traitements soient simples
et robustes.

Dans ce cadre, et afin de réduire la charge azappertée aux sols, le traitement
biologique de l'azote de type « boues activéestiaegement le plus répandu (>70% des
installations). Ce traitement met en jeu deux pssae bactériens : d’'une part la nitrification
en présence d’oxygene pour oxyder 'ammonium emtei$s et, d’autre part, la dénitrification
en absence d’'oxygene (anoxie) pour réduire leatedren Bl Ces deux processus présentent
par ailleurs un intermédiaire de réaction commenhitrite. Au vue des concentrations
élevées en MES de l'effluent et de la nécessité&idmlicité et de robustesse pour une
installation a la ferme, les procédés de type C®URSBR semblent les mieux adaptés.
L’application d’un temps de séjour hydraulique @2D jours et/ou d’'une charge de l'ordre
de 0,1 & 0,3 kgNH.m > ¢acteuj * doit ainsi permettre une élimination de I'azotenzoniacal
supérieure a 90%. Cependant, la nitrification n&tesun apport d’oxygene réalisé par des
aérateurs consommant de I'ordre de 0,6 & 1 kWADkgore La mise en place et le maintien
d’un shunt des nitrates peuvent permettre de rédiesrcolts liés a cet apport en oxygéne. Ce
procédé encore expérimental nécessite une maiteiseonditions du réacteur (température,
oxygéne dissous, pH et charge azotée) mais prégerinéérét économique certain.

Parallelement, face a l'augmentation des codts gétigues et afin de réduire les
émissions de gaz a effet de serre, la digestiogérahe&e des déjections animales est une
alternative développée dans différents pays eurgp@@anemark et Allemagne notamment).
Ce traitement est un procédé biologique faisaetvehir de nombreuses voies réactionnelles
permettant finalement la production d’'un biogazovighble. Pour les mémes raisons que
celles citées pour le traitement biologique dedtaz les procédés de type CSTR ou SBR
semblent également les mieux adaptés pour la dgeahaérobie du lisier. L'application
d’'un temps de séjour hydraulique de 10 a 25 joucsi@l’'une charge organique de l'ordre de
2 & 5 kgDCO. M gacteud * doit ainsi permettre une production de 0,6 & 0*GHa.M> sacteud
pour un abattement de la DCO totale de l'ordre @&0.6La valorisation du biogaz par
cogénération permettrait alors de récupérer 85%athepotentiel énergétique (9,7 kWh.m
3CH,). Cependant, la digestion anaérobie n’affecte lpaguantité totale d'azote dans les
déjections, avant et aprés traitement, et est d@&scpeu développée dans des régions en
excédent structurel telles que la Bretagne, oinli@ation de I'azote reste la priorité.

Le développement d’une filiere couplant la digestemaérobie et un procédé aérobie
pour I'élimination de I'azote pourrait ainsi perrmet pour des régions d'élevage développé,
d’'une part de faire face aux contraintes envirorergales, et d’autre part de réduire les colts
énergétiques a I'échelle de I'exploitation. Dansadre, I'objectif de ce travail de these a été
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de mettre au point un procédé de traitement derlisouplant la digestion anaérobie et
I'élimination de I'azote par nitrification / dénification.

La réalisation d'une dénitrification complete pan yost-traitement de [Ieffluent
méthanisé est difficile car la source de carboneeswaire a cette deénitrification a été
consommeée durant la digestion anaérobie. Pourtplusieurs auteurs ont démontré
expérimentalement la faisabilité d’un tel couplage.

La premiere possibilité est une addition de carlexierne dans le réacteur aérobie via un
apport d’'une partie de l'effluent brut directemeat@ns ce dernier. C’est la configuration
bypass. Cependant, la variabilité du ratio DCO/Ncaurs du temps peut conduire, dans
certains cas, a une dénitrification incompléte (XQ@aible) ou au contraire une perte de
matiere biodégradable méthanisable (DCO/N élevé).

La seconde possibilité consiste a realiser la décétion dans le digesteur via la
recirculation d'une partie de l'effluent nitrifi€Cette configuration permet ainsi, dans un
premier temps, l'utilisation du carbone du lisi@up la dénitrification, puis, dans un second
temps, la méthanisation. Ce procédé présente kagarde fonctionner quelque soit le ratio
DCOI/N. Cependant, les flux hydrauliques liés aelarculation sont importants et conduisent
a des temps de rétention hydrauligue dans lesad@actaibles, ce qui nécessite la mise en
place d’'une rétention des boues (SBR, UASB).

Nous avons travaillé sur l'association de ces deptions dont l'une des voies
d’optimisation est d’appliquer le shunt des nitsaddin d’économiser, lors de I'élimination de
I'azote, une partie de la DCO qui sera alors diggerpour la méthanisation.

Afin d’acquérir les données expérimentales nécessa |'optimisation de la filiére
précédemment décrite, un pilote constitué de dewes d’'une centaine de litres a été
développé et instrumenté. La caractérisation plgsiqu pilote a permis de valider son
utilisation. Plusieurs configurations de fonctioment ont pu étre testées afin de caractériser
les principales performances du procédé. Ces peaioces ont été évaluées principalement
sur 2 parametres : la DCO totale et I'azote total.

L’effluent utilisé est un lisier de porcs dont legractéristiques ont été constantes sur la
durée des expérimentations, et présentant unerteneazote ammoniacal de 2,4 kgK.gt
un potentiel méthanogéne de 8,9 ¥0H,. M.

Le bilan sur le digesteur, fonctionnant avec un T&&H22 jours, présente un abattement
de la DCO totale de I'ordre de 20% pour une prddactie méthane de 0,2 N> ¢acieud ™
correspondant & un rendement en méthane de I'del®8 Nm.m3se. Le biogaz produit
présente une teneur en meéthane de 59%. Les ciestdg biodégradation observées sont
lentes et présentent une dynamique faible. Enfimroe attendu, la digestion anaérobie ne
permet pas la biodégradation de I'azote.

Le bilan sur le traitement aérobie/anoxique, famotant avec un TSH de 17 jours,
permet un abattement de I'azote total de I'ordré8%. Parallélement, le traitement aérobie
permet également un abattement de la DCO totalerdiee de 30% mais sans production de
méthane.

La configuration «bypass », fonctionnant avec dESH anaérobie et aérobie
respectivement de 27 et 15 jours, permet un abattende 65% de I'azote et de 35% de la
DCO totale. La dégradation de la DCO conduit apnogluction de méthane de I'ordre de 0,2
Nm®.m3¢acteu * COrrespondant & un rendement en méthane de I'del&®1 Nm.m3sier €n
prenant en compte uniquement le lisier entrant dardigesteur et de 2,5 Nm3jsier €n
prenant en compte la totalité du lisier entrantsdanfiliére. La diminution du rendement est
liée a la perte d’'une partie de la DCO biodégraelabl profit du réacteur aérobie (bypass). Le
biogaz produit présente une teneur en méthane%e 59
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La configuration « bypass et recirculation » perometabattement de 55-65 % de I'azote
et de 45 % de la DCO totale. La dégradation de@®@onduit a une production de méthane
de I'ordre de 0,1 NfM>gactewj™ correspondant & un rendement en méthane de I'oeire
3,6-2,7 Nm.m3sier €n prenant en compte uniquement le lisier enttans le digesteur et de
2,1-1,9 Nmi.m3sier €n prenant en compte la totalité du lisier entcamts la filiére. Le biogaz
produit présente une teneur en méthane de 59%aikaebde productivité est la conséquence
de la dilution des flux liée a la recirculation.

Dans le systéme étudié, aucune inhibition par I'amiac n'a pu étre mise en évidence.
La dilution de 'ammoniac en entrée de digesteurl@aecirculation présente ainsi un intérét
limité dans le cas du lisier utilisé dans cettalétu

L’'optimisation expérimentale d’'un dispositif aussimplexe nécessiterait une durée
d’expérimentation incompatible avec la durée d’thésse. L’approche numérique est alors un
outil pertinent pour I'optimisation du procéedé.

La modélisation du procédé Digestaero a été cdtestidu partir de deux modéles
existants : le modéle ADM1 et le modele ASM1. Led@éle ADM1 a été modifié pour
prendre en compte la dénitrification dans le dig@stPour cela, il a fallu prendre en compte
dans le modéele les fractions nitrites et nitrates,biomasses et les processus associés. Il a
fallu également prendre en compte I'effet des ogydlazote et de la dénitrification sur le pH.
L’inhibition de la méthanogenése par la dénitrifica a également été prise en compte. Le
modéle ASM1 a été également modifié lors de préudédgavaux. L'introduction de la
différenciation entre nitrite et nitrate, et le®gessus associés, permet de prendre en compte
le shunt des nitrates. De plus ce modéle modiid/aF1, a largement été éprouvé pour la
modélisation du lisier. Deux interfaces permetiantommunication entre les deux modeles
ont également été mises en place. Elles permetéefatire corréler les composés d’'un modele
d’origine vers un modele destinataire, moyennantcartain nombre d’hypotheses. Elles
permettent également de prendre en compte l'infleetu pH et I'alcalinité aux interfaces des
deux modeles.

Ce modele a été implémenté sous une plate-forméaM8imulink et la validité des
interfaces en terme de bilan DCO et azote a éi@éeerUne étude de sensibilité du modele,
au travers de 11 fonctions objectives décrivard #ois les performances du procédé et les
cinétiques des voies métaboliques, a égalememéaliéée. Concernant les interfaces, seul le
paramétre concernant le devenir de la biomasseotrghe depuis le réacteur aérobie vers le
digesteur présente un effet important. Concerrumddéle ADM, les parametres régissant
'acidogenése des sucres, l'acétogenése du prdpiosala méthanogenese acétotrophe
présentent des effets importants. Concernant lesygdres de la dénitrification, ceux-ci ont
peu d’influence dans la configuration étudiées.

L’étude de sensibilité et les données expérimenialidenues sur pilote et sur essais batch
ont permis le calage du modele. D’une maniéere gémécelui-ci a porté sur la diminution des
constantes de consommation des substrafs €k 'augmentation des constantes de demi-
saturation pour le substrat{K

En I'état, le modéle a été utilisé a des fins dioation du procédé et notamment pour
la mise en place du shunt des nitrates et la détation de la configuration optimale. De
cette optimisation, la configuration bypass ressoomme la plus intéressante. La
modélisation a également permis d'observer et desamwer un shunt des nitrates lorsque
I'aération est stoppée quand la concentration eygéne dissous passe au-dessus de 2-4
mg.L™ . Ces observations ont été validées expérimentalesoe le pilote.
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VI. Conclusion et Perspectives

Conformément aux résultats expérimentaux et simulés stratégie de type « bypass »
pour le couplage est la plus cohérente. Pour itnant d’un lisier variable représentatif des
lisiers rencontrés en Bretagne, I'utilisation di@mps de séjour de 30 jours pour le digesteur
(a 38°C) et de 20 jours pour le réacteur aérobimeeun abattement de I'azote total et de la
DCO totale respectivement de 81 et 38%. La prodnae méthane associée est de I'ordre de
4,0 Nn?.m3sier entrant dans la filiére La mise en place du sllestnitrates dans le réacteur
aérobie obtenue dans notre cas par arrét de faérdarsque la concentration en @épasse
2-4 mgQ.L™" permet de limiter les dépenses énergétiques Béeslle-ci. Finalement, le
procédé présente un bilan énergétique positif dtoddre de 27 kWh.njse. Cependant, ce
dernier ne prend pas en compte les dépenses licggtation et le maintien en température
du digesteur.

Afin de maximiser les gains énergétiques et de mmiser les dépenses, la mise en place
d’'un bypass variable entre 2030% avec un contréle de la concentration eftgstdans le
réacteur peut-étre une nouvelle voie d’optimisation

La mise en place d’une filiere sur lisier frais mettrait d’obtenir une biodégradabilité
supérieure. Cependant, cela nécessite de repassélidres en place dans les exploitations.
Cette optimisation n’est alors envisageable que tmcas de nouvelles installations.

Afin d’améliorer la biodégradabilité de I'influenil, est également possible d’optimiser
les pré-traitements. A ce titre on peut citer leS-fpaitements thermiques, chimiques ou par
ultra-sons. Cependant, le colt de mis en placeedesalutions doit étre comparé aux gains
engendrés afin d’estimer leur viabilité. De ménmest possible également d’ajouter des co-
substrats, de type graisses industrielles par ebeemafin d’améliorer le potentiel
méthanogene de linfluent. Cependant, les poswbilid'inhibition du procédé et la
dépendance face a la source de co-substrats dedtrenpris en compte lors de la mise en
place de cette filiere a I'échelle de I'exploitatiagricole.

La discussion sur les résultats a permis d’avadesrhypotheses qu’il serait intéressant
de vérifier.

En tout premier lieu les résultats semblent soelignne adaptation de la flore aux
concentrations élevée en ammoniac. En 'absenceediahibition marquée, I'utilisation
d’outil tel que la biologie moléculaire permettrdié souligner, d'une part, I'évolution des
especes au cours de la phase d’acclimatation (anigtimen croissante de la charge en
ammoniac), et d’autre part, les especes présentgmiat de fonctionnement nominal du
procéde.

Enfin, les résultats de calage du modele ont migwedence des constantes d’affinités
(Ks) pour les étapes de la méthanogenése relativeéhevdes. Cela souligne la possibilité
d’'une organisation spatiale des biomasses danmdelifnitant la diffusion et I'accés aux
substrats. L'utilisation des outils de biologie émilaire, et plus particulierement la technique
FISH, permettrait de confirmer cette hypothése 'atlapter le modéle aux phénomeénes
observés dans les flocs.

Finalement, ce travail a permis la création et isenen place d’un outil méthodologique
simple d'utilisation et pertinent. En effet 'assmion de I'outil numérique, le modele
DIGESTAERO, et expérimentale, le pilote DIGESTAERQOes essais batch, a permis, d’'une
part, une optimisation rapide du procédeé, et daptrt, de répondre a un certain nombre de
problématique scientifique (shunt des nitratesestign de la DCO). Cet outil est maintenant
facilement transposable pour des travaux compléurest faisant intervenir les procédés
aérobies et anaérobies. De plus, l'utilisation @t eutil sur d’autre substrat permettra
eégalement d’apprehender la variabilité des parasetr
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Annexes

Annexe | : Etude de sensibilité des parametres d'origine del 'ADM1

» Parametres concernant I'hydrolyse et la désintéigrat

Fonctions objectives pour ADM

D Vaéi‘]ﬂ;i P ap, OF1 OF2 OF3 OF4 OF5
kdis 1 _22%2 ] ] ] ) )
Khyd_ch 10 _22%00/2 : : : : :
khyd_pr 10 _22(())00//(; : : : : :
0, - - - - -
Koy s 12 PR _ _ _ _

» Parameétres concernant I'acidogenese

Fonctions objectives pour ADM

o0 70 bR ﬁ Z : ¢
.1 T
Y, 0.1 _22%1//‘; ] ] ] : 3
e 50 S0 : : : :
Ks aa 05 _22%00//(:, ] ] ] i :
Y. 0,08 _22%(;/2 ] ] ) ] ]
- 2 2 * . ] -
Ks 1a 04 _22%2}; ] ] ] i i
Y 0,06 _22%1/2 ] ] ] ] ]
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» Parametres concernant I'acétogenése

Fonctions objectives pour ADM

b Vaé%‘:;zl‘t’ar Ap; OF1 OF2 OF3 OF4 OF5
s 43 e : : : v
Kot 04 S : : : :
Yeu 0,06 _22%00//‘; ] ] ] ] v
o : : Z v
Ks_pro 0,335 e ] : : : v

0, - - - -
Y pro 0,05 _22%0//2 ) - - - $

» Parameétres concernant la méthanogenese

P ik OFL  OR OFs O OFS
20% : - - - M
Kk
m_ac 22 -20% - - - - i
20% . - - - v
Ks ac 1,17 0% ] . ] ) A
20% : - - - M
Y
a 0.05 -20% : . : : vy
20% . - - - -
km_h2 35 _20(;; _ - - - -
20% . - - - v
Ks no 5.10° 0% ] ] ] ) :
20% . - - - -
Y
i 0,06 -20% - - - - v
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» Parametres concernant le déces des biomasses

Fonctions objectives pour ADM

% G 4 OFL O O oOF OFs
20% - - - ) W
Kgec ai 0,04 ou 0,02 -20% ) } i} - MM
20% : : - : v
kdec_)(su 0,04 _20(;) _ _ - - -
20% - - - ) )
kdec_Xaa 0102 _200;:) _ _ - - -
20% - - - ) )
kdec_Xfa 0,04 _20(;) _ _ - - -
20% - - - )
kdec_XcA 0104 -200;:) - - - - -
20% - - - ) )
I(dec_Xpro 0-04 -20% _ _ _ - -
20% : : - : v
kdec_)(ac 0104 -20% - - - - ¢
20% - - - ) v
kdec_XhZ 0104 -20% - - - - -
» Parametres concernant les inhibitions
Fonctions objectives pour ADM
| Vaﬁ;ﬁ” AP, OF1 OF2 OF3 OF4 OF5
20% - - - } -
K 5
Ih2_fa 3.10 20% ) . R - -
20% - - - - )
K 5
1h2_c4 3.10 20% _ . R - -
20% - - - } -
5
th2_pro 1.10 -20% _ _ _ _ -
20% - - - - O
K
|_NH3 0,011 -20% - - - - v
20% - - - } -
K 4
S_IN 1.10 -20% ; - - - -
20% - - - - W
pHulac 7 20% i . . . -
20% : : - - WY
pHllac 6 20% ) } ; - A
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Annexe |l : Etude de sensibilité des parametres de la dénitrif  ication
de TADM1

» Parametres concernant la dénitrification a partesiC4

Fonctions objectives pour ADM

Valeurs par

of défault Ap; OF1 OF2 OF3 OF4 OF5
Kmnssos 113 o : : : A -
s 13 ST
L
Kewa 002 S : L
Y nox c4 0,53 22%0;’ - v v v -
-20% : A : A :

» Parametres concernant la dénitrification a parte gropionate

Fonctions objectives pour ADM

» dmn % O OF2 OB oM O
km_no3_pr 11,3 _22%05/1 : : : ¢¢¢ :
Km noz_pr 113 _22(())0;; : : : ﬁ- -

5 - : B N -
Kor nos 0,02 _22%;00 ) _ . w_ -
5 - ; - -
Kpr_noz 0,02 _22%5/1 i ) ) ) }
0 R N -
Vs 088 2%V
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» Parametres concernant la dénitrification a partindétate

Fonctions objectives pour ADM

Km_no3_ac 11,3 22%052 :‘1.
ke 113 20 : R
Kiws 002 S8 : : : :
Come o020
Yoo 083 2V - . Y . :

» Parametres concernant la dénitrification a partiH@

Fonctions objectives pour ADM

Valeurs par

pi défault Ap; OF1 OF2 OF3 OF4 OF5
Knnosre 113 o : : : : v
e 113 0 : : : :
Ko 002 S : : : :
Knz_no 0,02 o j : : : :
0, - - - -
Y nox_h2 0,53 _22%;’() ] ] _ 1_‘ _

» Parameétres généraux de la dénitrification

Fonctions objectives pour ADM

Valeurs par

P; défault Ap; OF1 OF2 OF3 OF4 OF5
20% - - - M -
kdec_Xnox 0,62 -20% - - - 22 7 -
20% - - - - -
K1 noa 0.2 0% ] . ] A ]
20% - - } . )
K
I_no3 0,2 -20% _ _ - - -
20% - - } . )
K 4
S_no2 5.10 -20% _ _ - - -
20% - - - o -
K 4
S_no3 5.10 -20% _ _ - @ -
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Annexe Il : Abattement moyen observé sur le digesteur pendant les
4 phases de traitement

Parameétres Phase 1 Phase 2
Influent Effluent Influent Effluent
pH 74 o5 79 o2 - 74 05 8,0 02 -

MS (kg.nm?) 52,7 54 368 41 -30% 527 54 360 52 -32%
MO (kg.m?®) 34,1 30 21,8 35 -36% 34,1 30 20,8 37 -39%
MES (kg.n°) 436 68 27,2 50 -38% 436 68 21,0 65 -52%
MVS (kg.m®) 296 45 166 37 -44% 296 45 121 43 -59%
NTK (kgN.m®) 38 02 36 ot 7% 38 o2 37 02 5%
NH," (kgN.nmi%) 24 03 27 o0 11% 24 03 2,8 01 13%
DCO totale (kgQ.m?) 509 55 38,2 37 -25% 50,9 55 38,7 182 -24%
DCO soluble (kg@m™) 18,3 30 10,9 12 -41% 18,3 30 13,2 11 -28%
AGV (kgoz.m'3) 10,5 14 0,9 04 -92% 10,5 14 2,2 05 -80%
Ac acétique (kg@.m™) 5,2 08 0,5 02 91% 5,2 08 0,6 0.1 -88%

Ac propionique (kg@.m) 3,2 0,5 0,4 0.2 -87% 3,2 0,5 1,6 0,4 -52%
Ac isobutyrique (kg@.m™) 0,3 0,0 - - >-99% 0,3 0,0 - - >-99%
Ac butyrique (kgQ.m?) 1,4 03 - - >-99% 1,4 03 - - >-99%
Ac isovalérique (kg@.m™) 0,5 0,2 - - >-99% 0,5 0,2 - - >-99%
Ac valérique (kgQ.m™) - - - - >-99% - - - - >-99%

Paramatres Phase 3 Phase 4
Influent* Effluent Influent* Effluent
pH - - 8,0 0,1 - - - 7,9 0,1 -

MS (kg.mi®) 476 - 39,9 28 -16% 452 - 36,7 20 -19%

MO (kg.m?) 295 - 228 21 -23% 279 - 20,8 16 -25%
MES (kg.n) 395 - 292 27 -26% 375 - 283 16 -24%
MVS (kg.mi®) 259 - 171 21 -34% 245 - 16,7 13 -32%
NTK (kgN.m®) 2,3 - 22 o2 -4% 23 - 21 o1 -6%
NH," (kgN.m®) 1,1 - 1,2 o1 6% 1,2 - 1,1 o1 -3%
DCO totale (kg@m™®) 373 - 322 26 -14% 385 - 294 41 -24%
DCO soluble (kg@m™) 9,5 - 7,1 10 -25% 10,4 - 5,8 06 -44%
AGV (kgO,.m?) 4,5 - 0,8 02 -81% 49 - 03 o1 -93%
Ac acétique (kg@.m?) 2,2 - 0,4 01 -82% 2,4 - 0,3 01 -86%

Ac propionique (kg@.m™) 14 - 0,4 01 -68% 1.5 - - - >-99%

Ac isobutyrique (kg@.m™) 0,1 - - - >-99% 0,1 - - - >-99%

Ac butyrique (kgQ.m®) 0,6 - - - >-99% 0,7 - - - >-99%

Ac isovalérique (kg@.m®) 0,2 - - - >-99% 0,2 - - - >-99%

Ac valérique (kgQ.m?) - - - - >-99% - - - - >-99%

*Valeur estimée a partir du taux de recirculation

209



Annexes

Annexe 1V : Abattement moyen observé sur le réacteur aérobie
pendant les 4 phases de traitement

Paramatres Phase 1 Phase 2
Influent Effluent Abattement Influent* Effluent Abattement
pH 7,4 05 8,5 0,1 - - - 8,4 0,1 -
MS (kg.ni%) 52,7 54 451 42 -14% 443 - 482 19 9%
MO (kg.m®) 34,1 30 245 52 -28% 275 - 28,7 49 4%
MES (kg.m?) 436 68 37,3 64 -15% 323 - 359 73 11%
MVS (kg.m?®) 296 45 249 46 -16% 209 - 243 54 17%
NTK (kgN.ni%) 38 02 1,3 o3 -67% 3,7 - 1,3 o1 -64%
NH," (kgN.m?®) 24 03 01 o1 -95% 2,6 - 01 o0 -98%
DCO totale (kg@m*) 509 55 350 54 -31% 448 - 32,7 75 27%
DCO soluble (kg@m™) 18,3 30 2,5 11 -86% 15,7 - 2,7 13 -83%
AGV (kgO,.m?) 105 14 - >-99% 6,3 - - >-99%
Ac acétique (kg@.m™) 5.2 0.8 >-99% 2,9 >-99%
Ac propionigue (kg@.m™) 3,2 0,5 >-99% 2,4 >-99%
Ac isobutyrique (kg@.m™) 0,3 0,0 >-99% 0,1 >-99%
Ac butyrique (kgQ.m™®) 1,4 0,3 >-99% 0,7 >-99%
Ac isovalérique (kg@.m®) 0,5 0,2 >-99% 0,2 >-99%
Ac valérique (kgQ.m®) >-99% >-99%
Paramatres Phase 3 Phase 4
Influent* Effluent Abattement Influent* Effluent Abattement
pH - - 8,3 0,1 - - - 8,4 0,1 -
MS (kg.ni’) 427 - 438 27 2% 393 - 38,6 23 -2%
MO (kg.m?) 255 - 26,0 22 2% 230 - 224 14 -3%
MES (kg.nm®) 329 - 36,4 31 11% 309 - 321 20 4%
MVS (kg.nm) 200 - 231 23 15% 188 - 200 10 6%
NTK (kgN.m®) 2,6 - 12 o2 -54% 2,4 - 09 o1 -62%
NH," (kgN.m?) 1,5 - 0,1 o0 -93% 1,3 - 0,0 o0 -98%
DCO totale (kg@m™) 352 - 271 a1 -23% 330 - 276 20 -16%
DCO soluble (kg@m™) 104 - 29 o6 72% 7.9 - 36 o7 -55%
AGV (kgO,.m?) 3,3 - - >-99% 2,0 - - >-99%
Ac acétique (kg@.m™) 1,6 >-99% 1,2 >-99%
Ac propionigue (kg@.m™) 1,2 >-99% >-99%
Ac isobutyrique (kg@.m) 0,1 >-99% >-99%
Ac butyrique (kg@.m™) 0,3 >-99% >-99%
Ac isovalérique (kg@.m®) 0,1 >-99% >-99%
Ac valérique (kgQ.m™) >-99% >-99%

*Valeur estimée a partir du taux de bypass et deércalation
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Annexe V : Evolution de la biodégradabilité aérobie du lisier digéré
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Annexe VI : Evolution de la production de biogaz et de sa tene
méthane dans le digesteur
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Annexe VIl : Evolution du Potentiel méthanogene résiduel du lis ier
digéré apres 57 jours d’incubation
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rsier

Caractéristiques du lisier variable défini par Bou

Annexe VIlI
(2003)
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