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Résumé

Ce travail de recherche a pour objectif essent@&ldier les mécanismes de stabilisation des
déchets ménagers, en s’orientant d’une part vatétErmination de parameétres indicateurs de
I'état stabilisé d’'un déchet et d’autre part véasdélération des processus de dégradation par
application du concept « bioréacteur », assoc@radirculation du lixiviat.

La caractérisation de la phase solide d'un décteste(ir en solides volatils, en carbone
organique, en fines, en papiers-cartons et en cs@spaommes dégradés) apparait
indispensable dans la détermination de son étatlédgadation, plus que son age. Des
parametres estimés lors de son relargage dans(¥a@, COD, teneur en ions) et dans le
biogaz (potentiel méthanogene) sont néanmoins comgitaires pour conclure sur son
caractéere polluant.

L’analyse d’indicateurs plus spécifiques comme rfemcromolécules organiques relarguées
dans le lixiviat et I'estimation de la pollution talique contenue dans le déchet et lessivée,
renforcent également la détermination d’'un étagtebilisation.

La composition du liquide mis en contact avec leheéé¢ influence fortement son relargage.
L'utilisation d’'un lixiviat dit stabilisé, chargénemacromolécules organiques peut augmenter
le relargage en polluants (organiques et minéraib@st mis en contact avec un déchet jeune
ou au contraire le réduire pour un déchet aptéadgeer les mémes espéeces organiques que le
lixiviat.

En raison des limites fournies par les résultatstdsts de lixiviation, des essais en colonnes
de déchets d’age différent et de composition difiée (hauteur de 1 m et masse de déchets
variant de 28 kg a 65 kg) sont meneés, pour étudgeeffets de la recirculation a un débit de
540 mL/j sur la dégradation des déchets.

L’accélération de la dégradation est particulienetmeise en évidence sur des déchets frais,
de composition plus ou moins fermentescible, ampdes parametres globaux mesurés sur les
lixiviats (DCO, AGV, TAC, conductivité) et sur ladgaz (% CH, % CQ). Le relargage de
polluants (quantité de matiere oxydable et de ggaduit) est accentué par ce type de
phénomene, de 1,7 a 2 fois plus par rapport alonoek sans recirculation. Des phénoménes
d’accumulation sont cependant remarqués pour oedaespeces ioniqgues comme les
chlorures ou les ions ammonium, qui dépendent pswptases de dégradation.

Au bout de 400-500 jours de dégradation, les caerde déchets semblent avoir atteint un
état stabilisé, du moins par I'analyse de leuwiati relargué (DCO<300 mgfl, AH entre

10 % et 20 %, AF entre 40 % et 50 %) et de leugdao(potentiel méthanogéne atteint en
particulier pour les déchets de 8 ans avec reaiticu).

Mots clés :

Déchet, lixiviat, biogaz, caractérisation, stalilisn, colonnes, recirculation, matiere
organique, métaux lourds



Abstract

The main goal of this research work was to studydfabilisation processes of municipal
solid waste (MSW). Representative parameters, whath required to evaluate the
stabilization state of wastes, were applied to sttlte acceleration of the degradation
processes in lab-scale landfill anaerobic bioreaadperated with leachate recirculation.

The characterisation of the wastes solid phase Yiaatile solids, organic carbon, fines,
paper-cardboard and degraded component contentgcisssary to assess its degradation
state. However, additional parameters are requsteth as the characterisation of water
extracted from the waste (i.e., Chemical Oxygent@un(COD), Dissolved Oxygen Content
(DOC) and ions content) and biogas composition ljaret potential). Those parameters are
nevertheless complementary to conclude on its g deature.

The analysis of more specific indicators such a&sdtganic macromolecules content in
leachates and the evaluation of the metal contdaraméevel in solid waste and its potential
remobilisation was showed to be consistent foretreduation of waste stabilisation state.

The composition of leachates used during recirmnainfluences greatly the waste
leaching behaviour. For instance, the recirculatba stabilised leachate containing organic
macromolecules can increase the release of padltu{@mnganics and minerals) if contacted
with young waste or on the other hand the reledgmltutant is reduced when the leachate
composition is similar to the organic species, \wtace expected to be released by the wastes.

Due to the experimental limits of the leaching sesteveral lab-scale landfill anaerobic
bioreactors containing different wastes types (eed 1 m and mass of waste varying from
28 kg to 65 kg) were operated to study the effettecirculation on the waste degradation at
flow rate of 540 mL per day.

The speed-up of waste degradation was clearly lesdtad from global parameters
measured on leachate (COD, content of volatiley fatids, alkalinity, conductivity) and on
biogaz (% CH and % CQ) for young waste containing different amount gadigradable
compounds. The leaching of pollutants (i.e., qugrdf oxidisable compounds and biogas
produced) is emphasized by this type of phenomeibg. leaching of pollutants increase
from 1.7 to 2 times compared to the columns withoetirculation. Phenomena of
accumulation are however noticed for certain i@pecies such as chlorides and ammonia,
which is related to the waste degradation state.

After 400-500 days of operation, the wastes coethim landfill anaerobic bioreactors
seem to reach a stabilised state as shown by thesaén of the leachate and biogas
composition. For instance, the methane potentia¢aghed in particular for the 8 years old
waste with leachate recirculation.

Keywords : municipal solid waste, leachate, characterisatistabilisation, columns,
recirculation, organic matter, heavy metals



Sommaire




Sommaire

Liste des abréviations

Introduction

I Contexte général

Sommaire
1
3
Premiere partie : Etude bibliographique 6
7
I.1 Les déchets ménagers en France 7
1.1.1  Définition du terme « déchet » 7
I.1.2  Evolution de leur réglementation 7
I.1.3  Quantités de déchets ménagers produits 7
I.1.4  Composition physico-chimique des déchets ménagers 8
1.1.4.1 Composition physique 8
1.1.4.2 Composition chimique
I.2 Elimination des déchets ménagers 9
I.2.1  Les différentes techniques utilisées
I.2.2  Enfouissement 10
1.2.2.1 Réglementation et définitions 10
1.2.2.2 Nombre de sites en France 10
1.2.2.3 Flux polluants générés par le Centre de Stockag®dehets 10
1.2.2.4 Suivi post exploitation 12
1.2.2.5 Le bioréacteur ou comment accélérer la dégradatsrdéchets 13
Il Mécanismes et caractéristiques de dégradation d’'utkéchet ménager 13
1.1 Les différentes phases de dégradation et le saila dégradation des déchets 13
1.L1.1  Evolution au cours du temps 13
11.L1.2  Composition du lixiviat au cours de la dégradation 15
11.1.3  Production de biogaz au cours de la dégradation 16
1.2 Facteurs influencant la dégradation des déchets 17
1.3 Indicateurs de I'état de dégradation d’un déchatagér extrait d'un CSD 19
11.3.1 Indicateurs physiques 20
11.3.1.1  Granulométrie du déchet 20
11.3.1.2  Composition du déchet 20
11.3.2 Indicateurs chimiques 21
1.3.2.1  Teneurs en humidité, en matiere organique et ésooarorganique 21
11.3.2.2  Analyse élémentaire 22
11.3.2.3  Teneur en cellulose 22
11.3.3 Capacités de relargage du déchet 23
11.3.3.1  Définitions et type de tests 23
11.3.3.2  Mise en place des techniques de lixiviation 23
11.3.3.3  Limites a I'estimation du relargage par les testbatch 26




Sommaire

11.3.4 Biodégradabilité du déchet 27
11.3.4.1  Définition et techniques 27
11.3.4.2  Principe des tests BMP “Biochemical MethanogeneRtal” 28
11.3.4.3  Autres tests respirométriques utilisés 28

1] Etude de la stabilisation du massif de déchets 29

.1 Définition de la stabilisation 29
n.1.1 Approche environnementale 29

1.1.2 Approche via les processus de dégradation du déchet 29

1.2 Etude de la stabilisation par I'intermédiaire denatiere organique du lixiviat 30

1.2.1 Humification 31

1.2.2 Caractéristiques des substances humiques 31

1.2.3 Techniques d’extraction des substances humiques 32

1.2.4 Interactions substances humiques et métaux lourds 33

1.3 Pollution métallique d’un déchet et stabilisation 34

1.3.1 Potentiel métallique des déchets ménagers 34

1.3.2 Formes chimiques des métaux au sein du déchet 36
111.3.2.1  Définition et protocoles d’extractions séquentielle 36

1.3.3 Mobilité des métaux lourds issus des décharges 37
111.3.3.1  Estimation des quantités de métaux lourds dangiléak 37
I11.3.3.2  Processus favorisant la mobilité des métaux lourds 39

v Etude sur pilotes : accélération de la dégradatiodes déchets 39
V.1 Moyens d'accélérer la dégradation des déchets 40
V.2 Bioréacteurs 40

Iv.2.1 Bioréacteur anaérobie 41

Iv.2.2 Bioréacteur aérobie 41

IvV.3 Utilisation de colonnes de déchets 42
IvV.3.1 Intérét 42
IvV.3.2 Synthése des études réalisées sur colonnes 42
IV.3.3 Impact des dimensions des colonnes et comparaisosii@s 42
V.4 Essais de recirculation en colonnes sur la dégaddes déchets 43
IV.5 Essais de recirculation de lixiviat sur site 44
Deuxieme partie : Matériels et Méthodes 46

I Etude des déchets 47

.1 Nature des déchets étudiés 47
I.1.1  Origine des déchets 47
I.1.2  Echantillonnage 47
1.1.2.1 Quantités de déchets prélevées a7
1.1.2.2 Conservation des échantillons 48

1.1.3  Trides échantillons de déchets 48




Sommaire

1.1.3.1 Séparation granulométrique des déchets 48
1.1.3.2 Composition des déchets 48
1.1.3.3 Composition du déchet type d’ordures ménagéreg (Rpt 49
1.1.4  Teneur en humidité des déchets 50
I.2  Caractérisation des déchets 50
I.2.1  Préparation des déchets 50
1.2.1.1 Séchage de I'échantillon 50
1.2.1.2 Broyage de I'échantillon de déchet 50
I.2.2  Mesure de la teneur en matiére organique ou sl 51
I.2.3  Mesure de la teneur en carbone organique 52
I.2.4  Mesure de la teneur en azote 52
1.2.5  Détermination des teneurs en métaux d’'un déchet 53
1.2.5.1 Dosage des métaux totaux 53
1.2.5.2 Fractionnement des métaux par extraction séquientiel 53
1.2.6  Détermination du potentiel méthanogéne 53
1.2.6.1 Principe 53
1.2.6.2 Mode opératoire (annexe 10) 54
I Tests de lixiviation 54
1.1 Principe 54
1.2 Protocole utilisé 54
1.2.1  Dispositif expérimental 54
11.2.2  Solutions d’élution utilisées 54
1.3 Types de tests utilisés 56
11.3.1 Tests de lixiviation a différents temps de contact 56
11.3.2 Tests de lixiviation avec des rapports liquide®kuccessifs 56
11.3.3 Tests de lixiviation réalisés avec les différertastions granulométriques du déchet__ 56
11.3.4 Tests de lixiviation réalisés avec les différertatgories de déchets 56
11.3.5 Analyses des lixiviats issus des tests 57
11 Mise en place des colonnes de déchets 57
1.1 Dispositif expérimental 57
n.1.1 Caractéristiques des colonnes 60
1.1.2 Instrumentation 61
1.1.3 Choix du débit d'irrigation et de recirculation 63
111.11.3.1  Débit d'irrigation 63
[11.L1.3.2  Choix du débit de recirculation du lixiviat 64
1.2 Démarche expérimentale a suivre pour la mise ectifimdes colonnes de déchets 64
1n.2.1 Préparation des déchets 64
111.2.1.1  Composition des déchets types utilisés 64
11.2.1.2  Broyage des déchets 65
1.2.2 Remplissage des colonnes 66




Sommaire

I11.2.2.1 La couche drainante

66

I11.2.2.2  Démarche suivie pour la mise en place des déchets

66

11.2.3 Saturation des colonnes et désaturation

66

1.3 Prélévement et analyses des lixiviats des colonnes

67

v Analyses des lixiviats

68

V.1 Conservation des échantillons

68

V.2 Détermination du pH, de la conductivité et du ptetmedox

69

V.3 Détermination des parametres globaux

69

V.4 Dosage des cations et des anions

69

V.5 Mesure de I'absorbance UV-visible

70

V.6 Détermination du Carbone Organique Dissous

70

V.7 Détermination de la pollution métallique

70

V.8 Extraction des substances humiques du lixiviat

71

IvV.8.1 Séparation des acides de type humique

71

IvV.8.2 Séparation des acides de type fulvique

71

Troisieme partie : Résultats-discussion

73

I Caractéristiques de I'état de dégradation des décteétudiés

74

I.1 Etat physique des déchets

74

I.1.1  Répartition granulométrique

74

I.1.2  Composition des déchets étudiés

75

I.2 Caractéristiques chimiques des déchets

76

[.2.1  Teneur en matiére organique ou en solides vold¢itsdéchets

76

I.2.2  Teneur en carbone organique des déchets

79

I.2.3  Teneur en azote organique des déchets

80

I.3 Potentiel de relargage des déchets

81

I.3.1 Lixiviation du déchet : équilibre de relargage

81

1.3.1.1 Lixiviation dans 'eau distillée

81

1.3.1.2 Lixiviation dans un lixiviat

84

1.3.2 Lixiviation avec renouvellement de la solution dibn

88

1.3.2.1 Essais avec I'eau distillée

88

1.3.2.2 Essais dans le lixiviat de Crézin

92

1.3.3 Influence de la granulométrie et de la compositionle relargage des déchets

1.3.3.1 Potentiel de relargage des différentes fractioasgométriques

93
93

1.3.3.2 Potentiel de relargage de certaines catégoriegcteet!

94

1.4 Potentiel méthanogéne des déchets étudiés

96

I.5 Corrélations entre les parametres mesurés

99

1.6 Conclusion-Discussion

104

I Etude de la pollution métallique d’un déchet de 8ms et de 20 ans

105

1.1 Métaux lourds et déchets

105




Sommaire

II.1.1 Estimations des teneurs en métaux lourds présantslds déchets 105
I1.1.2  Distribution métallique au sein des déchets 106
1.2 Relargage des métaux lourds aprés lixiviation debhelts de 8 ans et de 20 ans 110
I1.2.1 Lixiviation dans I'eau distillée 110
11.2.2  Lixiviation dans le lixiviat de Crézin 113

1.3 Conclusion-Discussion 114

1l Etude sur colonnes : impact de la recirculation duixiviat sur la dégradation des

déchets 115
1.1 Etude sur colonnes remplies de déchets de conposype ADEME 115
.11 Suivi analytique du lixiviat 116
I11.11.1.1  Parametres physiques : pH, température, potegtelxret alcalinité 116
I11.L1.1.2 Parametres liés a la matiére organique : DCO, Alaswe UV, COD, DB@) Acidité
volatile et MES 118
I11.L1.1.3 Paramétres indicateurs des formes azotées : NTI,, W, NO, 124
111.1.1.4 Parameétres indicateurs du relargage des sels uctivité, anions et cations majeurs des
lixiviats 126
I11.L1.1.5 Détermination des teneurs en métaux lourds 1
[1.1.1.6  Estimation des cumuls massiques de certains parsnddCO, Clet K 132
1.1.2 Suivi du biogaz 134
I11.L1.2.1 Biogaz, dioxyde de carbone et méthane produitégsatolonnes de déchets 134
111.1.2.2  Estimation du potentiel méthanogéne des déchetsaesnes 137
1.1.3 Cumuls massiques totaux en DCO des colonnes detdéch 139
1.2 Etude sur colonnes remplies de déchets en maferitgentescibles 141
1n.2.1 Suivi analytique des lixiviats 141
I11.2.1.1  Evolution de la teneur en matiere oxydable desiiks : DCO 141
I11.2.1.2  Estimation des cumuls massiques des colonnestte&shein 143
1.2.2 Synthése des résultats des colonnes de déchétéadil 143
1.3 Conclusion — Discussion 145
Conclusion 148
Références bibliographiques 152
Annexes 165

Liste des tableaux et des figures 181




Liste des abréviations




Liste des abréviations

AF : Acides Fulviques

AGV : Acides Gras Volatils

AH : Acides Humiques

BMP : Biochemical Methane Potential

CNC : Combustibles Non Classés

CO : Carbone organique

COD : Carbone Organique Dissous

Colonne J: Colonne Jeune

Colonne JR: Colonne Jeune Recirculée
Colonne V: Colonne Vieille

Colonne VR: Colonne Vieille Recirculée
COT : Carbone Organique Total

CSD: Centre de Stockage de Déchets

DBOs : Demande Biologique en Oxygene au bout de 5 jours
DCO : Demande Chimique en Oxygene

ICPE : Installations Classées pour la Protection deviEemnement
INC : Incombustibles Non Classés

LOCM : Landfill Odor Characterization Model
MES : Matieres En Suspension

MO : Matiére Organique

OGSI : Observatoire Global des Sites Onyx
TAC : Titre Alcalimétrigue Complet

VS : Volatil Solide



Introduction




Introduction

Introduction

De nombreuses quantités de déchets ont été enfpeiedant des décennies dans les
décharges d’ordures ménageres en mélange avecétimsxmLa recirculation du lixiviat dans
les déchets enfouis constitue dans certaines ctansple décharges, le moyen d’accélérer la
biodégradation de la masse des déchets, considkn@ecomme un immense bio-réacteur.
Cependant la compréhension des mécanismes dessttiil des déchets ménagers au sein de
la décharge passe par la définition de la phasetalailisation tant en considérant ses
caractéristiques (parameétres globaux des lixivi@tsérés, production de biogaz, parameétres
chimiques et biologiques du déchet) que sa durée.

Méme si depuis plusieurs années la collecte seteetipermis de réduire le flux de métaux

lourds entrant, il s’avere que la grande majorgé thétaux lourds se trouve encore bloquée
au fond des décharges sous forme de sulfures matsdl ou de complexes organiques

adsorbés ou précipités. La pollution organique & considérée comme un excellent
vecteur de pollution, notamment vis-a-vis des metguielle a la capacité de complexer et

ainsi de remobiliser. Le réle de ces matiéres aquess sur la migration des métaux est
incontestable, de nombreuses études I'ont monwéfad de leur présence sous forme

colloidale ou précipitée dans la masse des déamdtsiis ou sous forme dissoute dans le
lixiviat.

Les macromolécules organiques présentes en grama&it@ dans le déchet, suite a des
processus de transformation, s’humifient au couwrstaimps. Leur caractérisation permet
d’accéder a des informations sur leur stade d'dwolu I'analyse moléculaire devient un
indicateur de I'état de stabilité du déchet.

De plus, I'estimation de la stabilité d’'un milieel ue le déchet, a partir de I'analyse de I'état
d’humification des composés organiques qui le casapbpermet de définir ses capacités a
stocker de facon durable des cations métalliques.

Cette étude en collaboration avec le CReeD et I'MBEa pour objectif d’estimer 'impact de
la composition de la phase liquide mise en corgaet le solide sur la dégradation du déchet
et sur son évolution vers un état stabilisé.

La mise en place de colonnes de déchets recirca@esivec de I'eau soit avec le lixiviat
produit permet sur des colonnes de compositiorakbei(déchets frais, déchets agés de huit
ans) d’estimer une phase dite stabilisée en suigaquantité et la qualité du lixiviat et du
biogaz générés. Ce suivi régulier va permettreédidier si I'état de stabilisation tel qu'il a été
défini est bien atteint, si les macromolécules eonés dans le lixiviat sont considérées
comme humifiées, et si la composition du liquidedduit au sein du déchet a induit une
modification des caractéristiques moléculaires aeaposes organiques relargués mais aussi
des métaux solubilisés.



Introduction

Ce rapport se décompose en 3 grandes parties :

une étude bibliographique (partie |) fait état deproblématique des déchets en
France, en rappelant les principaux mécanismesédeadation des déchets et les
caractéristiques du lixiviat et du biogaz produaits cours du temps. Les principaux
parameétres utilisés pour caractériser |'état deatégion d'un déchet sont présentés et
analysés afin de définir I'état de stabilisatiomrd’déchet : les thématiques matiéere
organique et pollution métallique sont plus patierement abordées. Les principales
techniques actuellement expérimentées sur colopm@saccelérer la dégradation des
déchets sont énumérées, en insistant sur les geantlu bioréacteur anaérobie avec
recirculation de lixiviat.

la partie 1l présente les méthodes appliquées paractériser des déchets ménagers
préleves sur site. Les protocoles de caractérisatitisés sur les déchets solides et sur
les lixiviats générés sont présentés ainsi que téssés permettant d’évaluer la
biodégradabilité des déchets. Les méthodes d’didraatilisées pour déterminer les
principales formes de métaux lourds au sein duetésbtnt répertoriées ainsi que le
protocole permettant d’obtenir les macromoléculeganiques de type substance
humique. La démarche expérimentale pour la cormeptil'élaboration et
I'instrumentation des colonnes de déchets est égaleprésentée dans cette partie.

la partie Il relative aux résultats se décomposetm®is chapitres: le premier
correspond a la caractérisation physique et chieniqa plusieurs déchets d’ages
différents. En complément de cette caractérisatien,tests de lixiviation sont réalisés
dans l'eau et dans le lixiviat, ils permettent ddber les interactions entre les
composants organigues et minéraux de la solutiividnte et ceux présents dans la
phase solide du déchet. Ces travaux mettent eer&edes parametres indicateurs de
'état de dégradation des déchets, notamment pamalyse en composantes
principales. Le second chapitre s’adresse a laippmii métallique contenue dans un
déchet : les quantités de métaux lourds et leiripales formes au sein du déchet
sont analysées. L'estimation du relargage de cdligmés meétalliques met en
évidence une solubilisation du métal dépendantdadimrme sous laquelle ils se
trouvent au sein du déchet (lié aux sulfures, arkanates ou a la matiere organique)
et de la composition du milieu récepteur. L'impdet la composition de la phase
liquide mise en contact avec le solide sur la di#ajran des déchets et sur I'évolution
vers un état stabilisé est observé a partir dad&sur colonnes de déchets. Ces essais
pilotes font I'objet du dernier chapitre et sonalig®és sur 6 colonnes de déchets
(contenant des déchets frais ou de 8 ans, plus @asnfiermentescibles), dans des
conditions controlées permettant de se rapprochsrptiénomeénes se déroulant sur
une décharge. Le suivi au cours du temps des paesrigs au lixiviat et biogaz est
utilisé pour mettre en évidence I'effet de la reglation du lixiviat sur la dégradation
des déchets et sur le relargage de polluants.
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I Contexte général

.1 Les déchets ménagers en France

[.1.1 Définition du terme « déchet »

L’article premier de la loi du 15 juillet 1975 deéifi un déchet comme « tout résidu d’un
processus de production, de transformation ouli$ation, toute substance, matériau, produit
ou plus généralement tout bien meublé abandonm@g®son détenteur destine a I'abandon ».

1.1.2 Evolution de leur réglementation

Méme si les déchets et leur élimination ont étéodis temps une priorité pour la société,
ce n'est qu'a partir des années 1970 que s’est emsglace une réglementation propre a la
gestion des déchets. Le premier texte réglemengird-rance relatif a I'élimination des
déchets et a la récupération des matériaux dafib duillet 1975 (loi n°75-663). A la méme
épogue, une réglementation européenne sur la gedti® déchets est apparue: directive n°
75/442/CEE du 15 juillet 1975 modifiée par la dinee n° 91/156/CEE du 18 mars 1991.

Toutefois, un des textes de loi qui a révolutiotaéestion des déchets est celui du 13
juillet 1992 (n° 92-663). En effet, il accordait 4@s aux collectivités locales pour supprimer
toutes les décharges sauvages d’ordures ménagéteggeduire a la source la production des
déchets, pour développer le tri et le recyclagey peettre en place des plans départementaux
d’élimination des déchets ménagers mais surtogieexi qu'au ' juillet 2002, les décharges
ne soient plus que des Centres de Stockage de Béchétimes » non susceptibles d'étre
traités dans les conditions techniques et éconamsigu moment, notamment par extraction
de la part valorisable ou par réduction du caracp@iluant et dangereux. Cependant, force
est de constater que les 10 ans donnés pour adeoss objectifs se sont avérés trop
prétentieux, des efforts en matiere de recyclagetaumt de méme été faits (I'essor des
déchetteries en est I'exemple).

En effet, depuis ces derniéres années, l'attergiest plutdt portée sur la gestion des
déchets ménagers ou ordures ménageres qui cordesgaux déchets collectés résultant de
I'activité domestique des ménages et aux déchsetmiés tels que ceux issus de l'artisanat,
des commerces et de I'industrie mais collectés tmmémes conditions que les déchets des
ménages (ADEME, 1995). Beaucoup de progrés resterdre a faire pour les autres classes
de déchets comme les déchets des batiments oédestd industriels banals.

1.1.3 Quantités de déchets ménagers produits

La quantité d’ordures ménageres atteint enviromiBons de tonnes (ADEME, 2000-b),
soit 440 kg/hab/an. Cette production a doublé eh®®0 et 2000 connaissant une forte
accélération depuis les années 1980. L’'évolutionaderoduction des déchets ménagers
depuis les années 1960 en France est présentéattdt :

Tableau I- 1 : Quantités d’ordures ménageres pragtudepuis les années soixantes, en France

Années 1960 1980 1990 1998

Quantités de déchets
ménagers (kg/hab/an) 220 290 360 440
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En moyenne, la quantité de déchets ménagers psaglugimente entre 1,2 % et 2 % par an
(rapport Sénat, 1999). Ainsi, on peut estimer woelgction proche de 475 kg/hab/an pour les
années 2002-2003. Les ordures meénageres des mérgmesentent 80 % des déchets
ménagers, soit environ 22 millions de tonnes (ADEMIB00-b). Quotidiennement, un
francais produit 1 kg d’ordures ménageres soiti fins qu’'un américain mais 10 fois plus
gu’'un habitant d’un Pays en Développement (ADEM&)35). La progression constante des
déchets est due a la fois a I'évolution démographiet a I'amélioration du niveau de vie avec
pour corollaire une augmentation des déchets d'#ag@notamment. En 2002, environ 100
milliards d’emballages ont été jetés (Lewino, 2002)

1.1.4 Composition physico-chimique des déchets ménagers

.L1.4.1 Composition physique

Une composition détaillée des déchets ménageré avéluée apres une campagne de tri
national organisée par TADEME en 1993 (MODECOM,93%9 Les déchets sont répartis
selon des fractions spécifiques comme les plastiqless papiers cartons, les complexes
(emballages Tétra brick), les putrescibles, les CNCbmbustibles Non Classés (bois,
caoutchouc), les textiles, les textiles sanitaifesuches, coton hygiénique), les INC :
Incombustibles Non Classés (pierres, gravats)ydeses, les métaux et les déchets spéciaux
(piles). Les déchets de taille inférieure a 20 naprésentent 20 % de la masse moyenne
humide du déchet ménager, leur tri a permis dermié@ter la présence de 50,5 % de déchets
putrescibles, de 41,7 % d’'INC, de 4,5% de verrdee?,4 % de CNC (ADEME, 1999-a). Ces
valeurs ont été prises en compte lors de déterrmmde la composition globale des ordures
ménageres (tableau 1-2).

Tableau I- 2 : Composition physique d’'un déchetagén de 1993 (ADEME, 2000-b)

% massique humide kg/hab/an

Déchets putrescibles 28,8 130

Papiers/cartons 25,3 115
Textiles sanitaires 3,1 14
Textiles 2,6 12
Plastiques 111 51
Complexes 14 6
Combustibles divers 3,2 15
Verre 13,1 60
Métaux 4,1 19
Incombustibles divers 6,8 31
Déchets spéciaux 0,5 2

Total 100,0 455

Les déchets ménagers sont constitués principaledemtéchets putrescibles et de déchets
d’emballage (plastiques, papiers cartons, complexesre et métaux). Ces derniers
représentent 55 % du poids des déchets. Commetalamdes pays industrialisés, le papier-
carton est I'un des principaux emballages rejgié@s,contre la part importante de verre est
I'une des particularités des pays européens (ADENBS).

Les emballages exprimés en masse seche peuvent c@msdtuer 83 % du déchet, a
I'inverse les putrescibles riches en humidité medsentent plus que 16 % en masse de déchet
sec (ADEME, 1998). Toutefois, la composition d'urecdet ménager actuel a tres
certainement évolué par rapport a cette référeneel®3 en raison notamment de
'augmentation du niveau de vie, de I'évolution de®duits de consommation et de la
systématisation du tri a la source.
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[.1.4.2  Composition chimique

Lors de la campagne de tri des déchets ménagelr8a% une caractérisation plus précise
du type de composés présent dans un déchet ménageegalement réalisée (tableau 1-3) :

Tableau I- 3 : Caractéristiques d’'un déchet ménaded 993 (ADEME, 1999-a)

Parametre analysé Teneur moyenne
Taux d’humidité 35 % MH (Masse Humide)
Matiere organique totale 59,2 % MS (Masse Séche)
Carbone 33,4 % (MS)
Chlore 14 g/kg (MS)
Soufre 2,8 g/kg (MS)
Azote organique 7,3 g/kg (MS)
Fluor 58 mg/kg (MS)
Bore 14 mg/kg (MS)
Cadmium 4 mg/kg (MS)
Cobalt 113 mg/kg (MS)
Chrome 183 mg/kg (MS)
Cuivre 1048 mg/kg (MS)
Manganeése 412 mg/kg (MS)
Mercure 3 mg/kg (MS)
Nickel 48 mg/kg (MS)
Plomb 795 mg/kg (MS)
Zinc 1000 mg/kg (MS)

Ces teneurs représentent le potentiel polluant déchet ménager ; cette pollution est
d’'origine organique, minérale et métallique. La igr@& organique est apportée en grande
partie par les fractions putrescibles, papier caetoplastique ; la matiere organique azotée est
guant a elle fournie principalement par les puibdes mais également par les textiles et par
les CNC.

Les éléments minéraux et métalliques sont générékegp fractions telles que le verre, les
INC, les plastiques, les métaux. lls peuvent égafgnprovenir des colorants par exemple
utilisés pour les textiles.

La diversité des constituants présents dans unetiéoRnager contribue a la pollution
hétérogéne générée. Ainsi, il apparait nécesshiralispensable d’assurer leur gestion mais
surtout leur traitement.

.2 Elimination des déchets ménagers

1.2.1 Les différentes techniques utilisées

Durant de nombreuses années, la mise en déchajgerdiaui communément appelé
Centre de Stockage des Déchets a été le moyemdesphple et le plus économique pour
faire disparaitre les déchets. Puis a partir degesr 1970, une quantité de déchets a éte
incinérée. Le nombre d’incinérateurs s’est donctiplié dans les années 1980 pour devenir,
avec I'enfouissement, I'un des principaux moyendrdiéement. En 1995, 85 % des déchets
étaient éliminés par ces deux techniques (rappérats 1999). Toutefois, le col(t de
I'incinération restait encore a cette époque 2 phiss €levé que celui du stockage en centres
(CIRED, 1997), ce qui permet de justifier aujourd’ta prédominance des CSD (en 1998, 40
% des déchets sont encore mis en décharge (ADEMID-2)).

Cependant, d’autres filieres telles que le compest le recyclage émergent et pourraient
étre de plus en plus utilisées, actuellement @lesinent respectivement 7 % et 8,6 % des
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déchets. De nouveaux traitements tels que la miédtaom et le traitement mécano biologique
sont également a I'étude (ADEME, 2000-a).

[.2.2 Enfouissement

[.2.2.1 Réglementation et définitions

A ce jour, la principale voie de traitement deshidds en France est la mise en décharge,
cette technique est également trés utilisée damgpdgs européens, comme I'Allemagne,
'Espagne et le Royaume Uni (rapport Sénat, 1988ltefois son utilisation est de plus en
plus réglementée depuis les années 1970 (loi n835€t loi n°76-663 relative aux
Installations Classées pour la Protection de I'Eonviement). Depuis l'instruction technique
du 11 mars 1987, les décharges brutes communalesnelus autorisées. Ces décharges
faisaient I'objet d’apports réguliers, exploitéesedtement par une collectivité ou laissées a la
disposition de ses administrés. Il ne faut pascasfondre avec les dépbts sauvages qui
résultent le plus souvent d’apports clandestinksé&sapar des particuliers pour se débarrasser
des déchets qui ne sont pas pris en compte paseleices traditionnels de collecte des
ordures ménageres (ADEME, 1996). Ainsi, a la suétda Iégislation des ICPE, les décharges
controlées de déchets ménagers et assimilés ogelases d’enfouissement techniques,
récemment appelés centres de stockage sont crédsdVB, 1996). Ces centres sont dits de
classe I, ils recoivent des déchets évolutifsdbgradables (ordures ménageéeres, déchets de
voirie, déchets verts et boues...) et des déchetsepelutifs, peu fermentescibles avec un
caractére polluant modéré (déchets de plastiquespnebrants domestiques, machefers,
cendres...). Les conditions d’'implantation, d’amémaget, d’exploitation et de surveillance
sont donc imposées en raison des nombreux risqgaasés sur la santé publique et
I'environnement (risque d’explosion et d’incendieuit, odeurs, pollutions possibles des eaux
et des sols, effet de serre et nuisances paysageag®i du 13 juillet 1992 puis I'arrété du 9
septembre 1997 modifié par l'arrété du 31 décen20@l et par l'arrété du 3 avril 2002
insistent sur les conditions a respecter pour mettrplace ces sites, dans le but de limiter au
maximum les impacts environnementaux, ce qui néeesme bonne connaissance des
réactions intrinséques a la décharge.

1.2.2.2 Nombre de sites en France

En 1996, sur 12500 décharges en France, 4700 somteedes décharges brutes, 6700 sont
des décharges contrblées et 1100 sont des cemtrewakage (rapport Sénat, 1999). Malgré
un effort considérable pour résorber les déchabgees, utilisées en grande partie dans des
communes de moins de 500 habitants, il reste ender@mombreuses décharges qui ne
respectent pas I'ensemble des prescriptions d&riliation technique de 1987.

La connaissance des différents dommages susceptifdtre causés par une décharge
(risques sur la santé et sur I'environnement) nmegedence l'intérét d'utiliser des CSD
conformes aux réglementations actuelles qui coeitdles principaux vecteurs de pollution
(le lixiviat et le biogaz) générés au cours deplekation du site.

[.2.2.3  Flux polluants générés par le Centre de Stockage si®échets
* e lixiviat

Le lixiviat désigne les eaux qui ont percolé a éravie massif de déchets en se chargeant
mécaniquement, bactériologiqguement mais surtounicjuiement de substances minérales et
organiques (Navarro et al., 1988). Cette pollutest essentiellement de type organique,
azotée et environnementale (couleur et odeur)pelldure tout au long de la vie du CSD. Les
principaux parameétres mesurés sont la Demande Ghérén Oxygéne (DCO), la Demande
Biologique en Oxygene (DB{] le Carbone Organique Total (COT), la teneur aatiéne
azotée et phosphorée (azote organique;'NNOs, NO,, phosphore total, P®), le pH , la
conductivité, la concentration en métaux lourds @e Cu, Cd, Pb, Hg, Ni, Ag), les teneurs
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en micropolluants organiques (hydrocarbures, plsmpasticides et solvants), les acides gras
volatils (AGV) puis les organismes pathogenes f{ooties totaux), (ADEME, 1996).

Les lixiviats qui doivent étre récupéres, sont @estraités pour éliminer leur caractere
polluant. Les techniques de traitement mises err@asont variables et en 2000 pres de 50 %
des lixiviats regagnent les stations d’épuratiopaures sans traitement préalable (Ronsoux,
2000), néanmoins les traitements in situ deviendertlus en plus nombreux.

Les traitements sont de type physico-chimique amobique, cependant le traitement
utilisé doit au cours du temps s’adapter a la eatlr lixiviat généré. En effet, un lixiviat
jeune, fortement chargé en matiére organique pcéine traité par voie biologique alors
gu’un traitement physico-chimique sera plus effecgour un lixiviat vieux, avec une charge
organique faible et réfractaire (Mc Bean et al.99)9 De plus en plus, la recirculation du
lixiviat sur les déchets est prise en compte dasgdchniques de traitement du lixiviat. Mc
Créanor (1998) estime que la recirculation devilts est beaucoup moins chere que les
méthodes de traitements classiques. Contrairemesntjae beaucoup pensent, la recirculation
des lixiviats n’engendre pas de phénomenes d’aclatiomn excessive des polluants dans les
lixiviats. Elle aurait méme un effet important darrelargage des métaux dans la mesure ou
aux processus de dilution frequemment rencontr@ssubstitueraient des mécanismes de
précipitation diminuant ainsi les concentrationsneétaux (Erses et Onay, 2003 ; ADEME,
1999-b).

* le biogaz

La dégradation anaérobie des déchets enfouis do@dhuiproduction de plusieurs types de
gaz (tableau I-4) dont le rejet dans I'atmosphétaége de nombreux risques (explosion,
incendie, effet de serre et odeurs). Aussi, inésessaire de les récupérer pour les traiter.

Tableau I- 4 : Composition du biogaz produit sue gdossier TSM, 2000 ; El Fadel et al., 1997)

Composé Concentrations maximales

CH, 30-60 % en volume

CcOo, 34-46 % en volume

H,S 0 a 40 ppm

Composés soufrés totaux <100 ppm
Composés halogénés totaux <300 ppm
Hydrocarbures <0,2%
H, 0-5 % en volume
Azote ammoniacal <20 ppm

N, 0-3 % en volume

0O, 3-5 % en volume

Eau 4 % en volume a 30 °C

Ces teneurs évoluent au cours de la dégradatiodaddeets, elles seront évaluées plus en
détail dans la partie Il. 1. 3. En respect de tderdentation en vigueur, le biogaz est collecté
a I'aide de drains placés souvent au sein du mdssiféchets, puis évacué vers une torchere
qui en assure sa combustion. De plus en plusplghiest valorisé au lieu d’étre éliminé. Les
efforts de valorisation se portent essentiellenrmnt la production d’électricité et sur la
production de chaleur.

Toutefois, la production du biogaz varie fortemauatcours du stockage des déchets, avec
une émission qui peut durer une dizaine d’annédhnfle de croissance exponentielle dans
les premiéres années puis lente décroissance),ausss perdurer bien apres la fermeture de
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la décharge. Le taux de production de méthane ddenbarge classique est estimé entre 0,5 a
10 nt/tonne de déchet/an (Budka, 2000).

La qualité et la quantité du biogaz et du lixivgdgnérés évoluent au cours du temps,
nécessitant des techniques de valorisation et aleertrent évolutives et colteuses. Les
aménagements relatifs au lixiviat et au biogazésgmtent environ 20 % du codt de stockage
(rapport Sénat, 1999), le colt global de stockaget @ompris entre 40 euros et 92 euros par
tonne de déchet (20 a 49 euros par habitant) (ADEABO-a). De plus, ce colt de stockage
comprend les codts d’élimination et de valorisatitonlixiviat et du biogaz produits lors du
suivi post exploitation.

[.2.2.4  Suivi post exploitation

Cette phase est obligatoire d’'apres I'arrété de@esnbre 1997. La production du lixiviat
et du biogaz se poursuit en effet apres la ferreedursite, ce qui implique leur récupération
et leur élimination. La mise en place de cettequieride suivi, réglementée a 30 ans (arrété du
9 septembre 1997) devient indispensable pour assie la pérennité du CSD vis-a-vis du
milieu environnant.

Aux Etats-Unis, un suivi minimum post exploitatide 30 ans est également obligatoire
(Delineau et Budka, 2000).

Lors de ce suivi, les principaux parametres coégrésont : le maintien du profil
topographique nécessaire a la bonne gestion des @auruissellement superficielles,
'analyse des lixiviats, 'analyse du biogaz, 'tys® des eaux souterraines et des eaux de
ruissellement, mais en aucun cas il n’est imposcamnactérisation de la phase piégée dans la
décharge : seuls les rejets servent d’indicatelstalglisation. Or les parameétres analysés sur
le rejet peuvent devenir constants alors qu’au cogime de la décharge le systéme reste
evolutif.

L’arrét du suivi post exploitation correspond dance jour a un état ou il n'y a plus de
production de gaz et ou la pollution du lixiviatargué est inférieure aux conditions de rejets.
L'arrété du 9 septembre 1997, modifié par l'ar@té31 décembre 2001, donne les criteres
minimaux applicables aux rejets liquides dans lkeemninaturel (tableau I-5).

Tableau I- 5 : Valeurs limites des paramétres dgsts liquides acceptables dans le milieu natumelété du 9
septembre 1997 modifié par arrété du 31 décembda 20

Matiéres En Suspension Totale (MEST)

<100 mg/L si flux journalier max<15 kg/j

CoT <70 mg/L
DCO <300 mg/L si flux journalier max <100 kg/j
DBOs <100 mg/L si flux journalier max<30 kg/j
Azote global Teneur mensuelle <30 mg/L si flux journalier max0¥g/j
Phosphore total <10 mg/L si flux journalier max >15 kg/j
Phénols <0,1 mg/L si le rejet dépasse 1 g/j

Métaux totaux dont Cr, Cd, Hg, Pb, As, Ni,
Zn, Mn, Sn, Fe, Al

<15 mg/L

Hydrocarbures totaux

<10 mg/L si le rejet dépasse 100 g/j

Composés organiques halogénés

<1 mg/L si le rejet dépasse 30 g/j

Méme si le suivi du biogaz, du lixiviat et du tassst répondent a des criteres communs,
il est difficile de déterminer des valeurs seudprésentatives de I'arrét du suivi pour tous les
CSD. Ces criteres suivis sont en effet des indicaterop globaux de I'état polluant du déchet
et des risques potentiels causés par le CSD. Adessiétudes tentent de mieux caractériser un
déchet stabilisé aprées enfouissement a l'aide @eact@ristiques intrinseques du déchet
(Barina et al., 2002 ; Kelly, 2002).
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[.2.2.5 Le bioréacteur ou comment accélérer la dégradatiodes déchets

La nécessité de cette phase post exploitationiaatides colts supplémentaires, environ
10 % du codt global de stockage.

L’'une des solutions possibles pour réduire cesscolgxploitation est de recirculer le
lixiviat sur les déchets. Cette technique est palement expérimentée aux Etats-Unis, en
Australie et en Allemagne (Reinhart et Al-Yousf@96 ; Yuen, 1999) dans le cadre du
« bioréacteur ». Le concept du bioréacteur ou sigelbioactif permet en partie de maitriser
les processus d’évolution des déchets fermentescitdins une enceinte confinée en vue de
transformer et de stabiliser la fraction facilemenhimodérément fermentescible des déchets,
dans un temps compatible avec la période d’expioitgDelineau et Budka, 2000). Ce type
de procédé permettrait de réduire les colts dei saivlong terme, les impacts
environnementaux et d’accéder a un déchet stabikse équilibre avec son milieu
environnant.

I Mécanismes et caracteristiques de dégradation
d’'un déchet menager

II.1 Les différentes phases de dégradation et le suiviedla
dégradation des déchets

[1.1.1 Evolution au cours du temps

Le massif de déchets enfouis est un gigantesqueéduiteur ou se déroule une multitude de
réactions biologiques et chimiques. La dégradalies déchets s’effectue en plusieurs étapes
fortement liées a la présence de microorganismasfgpes a chaque phase de dégradation.

La premiére phase de dégradation, appelée phasgiedieffectue juste aprés la mise en
centres de stockage, en présence d’oxygene. Litgcte bactéries aérobies strictes permet la
dégradation de la matiére organique facilement attale et oxydable. A partir d’'une
modélisation obtenue sur le site de Montech, Agutaal. (1999) estiment qu’en moyenne 5
a 15 % de la matiére organique biodégradable estocomée. De plus, cette phase est
caractérisée par une élévation de la températurgrise entre 50 et 70°C. Cette premiére
étape est importante, dans le sens ou elle esetaigr maillon de la dégradation et que le
déroulement des autres phases de dégradation enl@dtc(Delineau et Budka, 2000). La
durée de cette étape est courte, limitée par Isepoe d’oxygene, elle peut durer quelques
semaines, au maximum un mois (Mc Bean et al., 199%nart et al., 1997 ; Delineau et
Budka, 2000).

La phase anaérobie est beaucoup plus longue etpinplexe (Christensen et Kjeldsen,
1989). La dégradation anaérobie de la matiére aygans’effectue en plusieurs étapes,
chacune ayant ses propres microorganismes (FargihBovers, 1973), le produit de la
dégradation d’'une bioréaction pouvant étre utils#mme substrat pour la bioréaction
suivante. Trois grands types de population bactgeese distinguent successivement :
bactéries fermentatives, acétogenes et méthanog@&@wedte phase comprend 5 étapes:
I'hydrolyse, I'acidogénése (ou fermentation acideiétogénese, la méthanogénese et I'étape
de maturation (annexe 1). La derniéere étape assaxida stabilisation du systeme et
correspondant a la fin des phénomeénes de dégraddooc a la stabilisation de la matiere
organique et a la chute de la production de biogamyient apres de nombreuses années,
environ 40 ans apres I'enfouissement des déchetssi@ TSM, 2000). Elle consiste a la
métabolisation de la matiere organique faibleme¥gradable en molécules complexes de
type acides humiques et acides fulviques (DelingtaBudka, 2000). La connaissance et la
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caractérisation de ces composés permet donc d&ffique la décharge a atteint un état de
stabilisation.

Les phénoménes survenant au cours de cette phaseersogénéral peu définis car
beaucoup trop longs a mettre en évidence. Lesssigaiisés sur cette phase sont souvent trop
courts pour voir une évolution. Certains auteungld&en et al., 2002) ont tenté de prévoir les
phénomenes dans le long terme de cette phase.udoession de phénoménes se produirait :
une premiere phase nommeée «oxydation du méthamaractérisée par une entrée
progressive de l'air serait réalisée en surfacee deuxieme phase appelée «intrusion de
I'air » indiquerait une oxydation du méthane quasimcompléte en surface et au sein du
massif de déchets, les teneurs en dioxyde de carlogmentant alors Iégérement ainsi que
les teneurs en azote. L’oxygene serait alors comsomapidement. La derniere phase intitulée
« dioxyde de carbone » mettrait en évidence la gmégance des gaz GON, et &
caractérisant des conditions aérobies, ou les ce@sparganiques et les especes inorganiques
réduites seraient oxydes.

Le lixiviat et le biogaz sont produits tout au lodg la dégradation des déchets. D’aprés
Wagner et Vasel (1998), la composition du lixiviedt une photographie de l'état de
I'évolution du déchet. L’évolution de la qualité thiogaz et du lixiviat au cours du temps
peut étre séparée en cing phases (annexe 2) saiquhar et Rovers (1973) ; Christensen et
Kjeldsen (1989).

La premiere phase correspond a la décompositionikgu aérobie, elle se caractérise par
une augmentation de la charge organique du lixietapar un dégagement de dioxyde de
carbone.

L’acidogénese en milieu anaérobie se traduit palibération des acides gras volatils
(teneurs en AGV et en DCO élevées), par une femeur en acide carbonique (valeur en
TAC élevée), par une diminution du pH ce qui engaune solubilisation des éléments
minéraux et des métaux lourds présents au seirechetl Les fortes teneurs en O@largué
accentuent également la dissolution des espéces.

La phase Il ou acétogénese se caractérise padiomeution de la charge organique du
lixiviat causée par la disparition des AGV. A lI'erse, le pH augmente jusqu’a la neutralité,
ce qui favorise le relargage des hydrogénocarbsnetesolution. Le milieu devient ainsi
tamponné, permettant le développement des bactéréthanogénes. Leur croissance se
remarque par la production progressive de méthamparela disparition de I'hydrogene au
cours de cette phase. Les conditions du milieuriavede plus en plus réductrices (valeur E
faible) limitent la dissolution des especes mirgsal

La phase IV ou phase méthanogene correspond &mkesrs en méthane importantes, de
I'ordre de 50 a 60 % en volume et des teneurs @yde de carbone comprises entre 40 et 50
% en volume. Exceptée la forte production de bip¢miixiviat produit présente une faible
DCO représentative d’une matiére organique di#fitiént biodégradable, un relargage en
éléments minéraux et métalliques trés limité esoraid’'une réduction trés importante des
especes tels que les sulfates par exemple. Lan@esmportante des sulfures contribue
fortement a la précipitation d’especes métalliques.

La phase V ou maturation est mise en évidencegpehute de la production de méthane,
marquée également par une entrée progressiveddiag le long terme au sein du milieu. La
matiere organique relarguée est en grande papi€gentée par de la DCO dure, par des
macromolécules organiques. L’'oxydation par I'enti&er au sein du massif peut entrainer le
relargage de métaux lourds fortement retenus auxposés organiques ou a des espéeces
réduites (sulfures). Ces derniers résultats seahrant observés sur site car étant prévus pour
le long terme.
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[I.1.2 Composition du lixiviat au cours de la dégradation

Les valeurs de parameétres globaux des lixiviatscaurs des phases spécifiques de

dégradation des déchets ont été répertoriées eaalkléau suivant :

Tableau I- 6 : Gammes de valeurs des lixiviats g&néu cours des phases de dégradation

(rapport Antéa, 1997)

Phase; définies par _ o Il et IV _
Christensen et | (hydrolyse) Il (acidogénése) . Lo V (maturation)
Kjeldsen (1989) (méthanogéneése)

Ffmjﬁj gfg?'ffgg) Il (hydrolyse) I W, v

pH 6a7 47a7,7 6,348,8 71488
En (MV) 40 4 80 -240a80 -70a-240 100 & 160
Conductivité (mS/cm) 2,4a33 16a17,1 29a7,7 1,4a45
DCO (mgQ/L) 500 & 20000 1500 a 72000 800 a 10000 30 a 900
DBOs (MgO,/L) 100 411000 1000 a 58000 600 & 3400 434120
NTK (mgN/L) 180 & 860 14 4 1900 252480 7 a 500
NH," (mgN/L) 120 & 225 221030 6 a 430 6 4430
NOs (mgN/L) 0,1a51 0,05419 0 0,5a0,6
CI" (mg/L) 30 a 5000 30 a 5000 30 a 5000 30 a 5000
SO~ (mg/L) 10 &4 458 10 &4 3240 0 6 a 430
PO (mg/L) 06a17 0,16 & 120 0,7a14 0,16 454
Cu (mg/L) 0,104 0,40 2,0a0,05 0,10 40,20 0,056
Cd (mg/L <0,005a 0,01 <0,005 a 0,40 <0,005a0,01 0,004
Cr (mg/L) 0,023a0,30 0,06 a 20 0,05 0,05
Ni (mg/L) 0,02 41,55 0,03 480 01a1l 0,07
Pb (mg/L) 0,001 a 0,004 0,01a1,44 0,01a40,1 a,01
Fe (mg/L) 68 & 370 100 & 2000 115 a 340 4320
Zn (mg/L) 0,06 4 20 0,65 & 200 04a6 0,4

Ces valeurs mesurées sur plusieurs sites par Rblaral. (1983) sont corrélées avec
I'évolution donnée par Christensen et Kjeldsen €98 es variations des valeurs des
parametres pour chaque phase sont toutefois inmpestace qui met en évidence la difficulté
de calquer I'évolution théorique des parameétres @efle mesurée. Ces résultats mettent en
évidence les parametres évoluant avec les phasdggtadation (pH, conductivité, DCO,
DBOs, NTK, sulfates et fer) et les espéces dont leseuwenne sont pas dépendantes des
changements de phase comme par exemple les clsol@® éléments sulfates apparaissent
comme un bon indicateur de la phase méthanogémelega réduction en sulfures est
significative de cette phase.

Des auteurs (Millot, 1986 ; Ramade, 1998) ont teletélasser des lixiviats d’ages différents a
partir de leur biodégradabilité représentée paapport DBQ/DCO (tableau I-7) :
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Tableau I- 7 :

Classement des lixiviats selon &ge (Millot, 1986 ; Ramade, 1998)

Lixiviats jeunes

Lixiviats intermédiaires

Lixiviats stabilisés

acides organiques

Age de la décharge <abans 5a10ans >a 10 ans
pH <7 =7 >7
DCO (gG.L ™ > 20 3a15 <2
Biodégradabilité moyenne assez faible trés faible
(DBOs/ DCO) >0,3 0,1a0,3 <0,1
Concentration en forte, > 80% du COT moyenne, 20 a 30 % du COT nulle

Charge organique

prédominance des
acides gras volatils

réduction des acides gras volatil

prédominance des
macromolécules

"4

Profil en CLG
(Chromatographie

rareté relative des
composés de haut Poi

1$°M>500 Da, d’acides carboxyliqué

mélange de composés organiques de

prédominance de
COMposés organique

*Sde PM élevés (>500(

liquide sur gel) KDa)

Moléculaire (PM) et de composés de faible PM

Ce type de classement peut ensuite étre relié laaseg de dégradation du déchet décrites par
Christensen et Kjeldsen (1989). Les conclusion$ snsuivantes : un lixiviat jeune, agé de
moins de 5 ans se situerait dans les premiereggpliesdégradation (hydrolyse, acidogénese),
la production d’un lixiviat de 5 a 10 ans, nomméimédiaire correspondrait a la mise en
place des phases acétogenes, méthanogéenes. Uat Itkivstabilisé, agé de plus de 10 ans
appartiendrait aux phases de fin de dégradatiothGmégénese et maturation).

Cependant, la qualité du lixiviat produit n’évolpas toujours de fagon idéale en fonction de
I'age de dégradation du déchet. Des analyses Wl réalisées par le CReeD (OGSI, 2001)
sur 4 sites ont mis en évidence des incohérences kn qualité du lixiviat et I'age de
dégradation du déchet (annexe 3). Des facteursaligsite (conditions d’enfouissement,
climat) et aux déchets (composition, quantité) @atforts impacts sur la production et la
qualité du lixiviat (El Fadel et al., 2002).

Si I'on se réfere a l'annexe 3, les parametres raatles déchets, type de couverture,
pluviométrie sont responsables de la qualité dadpiantité des lixiviats produits. L’age du
lixiviat n'est pas le facteur déterminant pour d#fil'état de dégradation du déchet. La
nécessité de définir d’autres parametres indicatsimpose. La détermination d’un lixiviat
stabilisé d’aprés la classification de Millot (1986est pas toujours juste. Les caractéristiques
du site et du déchet semblent étre des indicaterbétat de stabilisation beaucoup plus
probants.

De ce fait il est difficile d’attribuer une duréechaque étape de dégradation, les vitesses
d’évolution sont tres variables d’'une décharge & w@utre, en raison notamment des
caractéristiques de chaque site.

La méthanogénése peut dans certains cas, débubauade 6 mois (Mc Bean et al., 1995),
d'un an (M.C LO, 1996) ou a l'inverse apres 10 dienfouissement des déchets (ADEME,
1999-b).

11.1.3 Production de biogaz au cours de la dégradation

La production de biogaz, essentiellement en, €Cen CH varie au cours de la dégradation
du déchet (annexe 2), elle se stabilise & son mawiniurant la méthanogénese puis devient
minimale au cours de la maturation des déchet@ctaisant la fin des mécanismes de
dégradation. Cette production est fortement déperdde la nature du déchet, de I'age du
déchet, de la teneur en humidité nécessaire adappament des bactéries méthanogenes, du
pH, la population microbienne présente, de la teatpée, de la qualité des nutriments
présents et de la teneur en matiere organique @4n Bt al., 1995).
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La composition du biogaz est fonction du type deposés se trouvant dans le déchet. Les
teneurs en cellulose, protéine et lipide sont lascpales sources de matieére organique dans
un déchet ménager. La production de biogaz libgag¢ees composeés permet d’estimer quelle
catégorie de déchet génére le plus de gaz (tab®&gau

Tableau |- 8 : Productions optimales de biogaz pdifférents types de substrats (Mc Bean et al.5199

Biogaz produit (L/kg de déchet) % CH,

Cellulose 829 50
Protéines 988 51,5
Lipides 1430 71,4

Les lipides sont les composés qui sont capablesgé&ieerer beaucoup de biogaz et
particulierement du méthane. La composition d'uchéé ménager contient toutefois en
grande majorité de la cellulose entre 40 a 50 peetde protéines (Barlaz et al., 1989). Ainsi,
le biogaz produit est en majeure partie générésagigradation de la cellulose.

Les différentes catégories qui constituent le dent@nager n'ont pas les mémes vitesses de
dégradation ; les putrescibles, les déchets yedssucres vont se dégrader rapidement durant
les premieres phases de dégradation. A l'inversgaios composés comme le papier, le
carton, le bois vont se dégrader beaucoup plugret. Si I'on considére que le taux de
production de biogaz est basé sur des modelesaeieétdu premier ordre, le temps de demi-
vie des déchets putrescibles est estimée a unedamée alors que celui des papiers-cartons
est de 5 ans (Mc Bean et al., 1995). La product®mgaz s’effectue donc en deux temps, une
production rapide due aux déchets putrescibles pume production longue associée
principalement aux papiers-cartons ou a la celtuldes taux de production de méthane
estimés sur des sites de déchets ménagers scnilasts :

Tableau I- 9: Taux de productions de méthane sarsites de déchets ménagers

Auteurs Volume de méthane produit (n /tonne de déchet sec/an)
Barlaz et al. (1987) 0,54-26,8
El Fadel et al. (2000) 1-14
Budka (2000) 0,5-10

Les valeurs des taux de production données déperdieria composition des déchets

ménagers, des caractéristiques du site, de Iditdales mesures. En effet, les mesures sur
site sont difficiles et peu optimisées ; une patiiebiogaz généré peut étre perdue soit par
diffusion a travers la couverture, soit par migratisoit par oxydation a la surface (Delineau

et Budka, 2000). Aussi pour une meilleure estinmties productions de gaz, de nombreux
modeles (annexe 4) sont appliqués sur site poudlirprées émissions de gaz, toutefois ils ne
sont pas adaptables tels quels a tous les sitefiscant été définis dans des conditions

précises, ce qui rend dans certains cas leur dgimarronée. Comme pour la qualité et la

production de lixiviat, I'évolution de la productiode biogaz est dépendante de certains
parametres propres au site étudié.

II.2 Facteurs influencant la dégradation des déchets

Les mécanismes de dégradation des déchets sealdérdahs des conditions particulieres,
en raison de la variété des populations bactéreemmiervenant au cours des phases de
dégradation. Les bactéries méthanogenes par exesaptveloppent dans un milieu tres
spécifique : anaérobie, neutre et réducteur. Laadidgion des déchets est complete si et
seulement les criteres optimaux sont respectésqaostains facteurs (tableau I-10).
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Tableau I- 10 : Parameétres influencant la dégradatiles déchets (Yuen et al., 1995)

Facteurs Criteres

Humidité Optimum de 60 %

Oxygene Optimum de potentiel redox pour la méthéanege entre -300 et -200 mV

pH pH optimum pour la méthanogénese : 6-8
Optimum d'alcalinité pour la méthanogénése : 206CaCQ/L
Alcalinité Concentration maximale en acides organiquess(@DH) : 3000 mg/L
Rapport maximal acide acétique/alcalinité : 0,8

Température Optimum de température entre 34 e€40 °
Hydrogéne Pression partielle >%atm

Nutriments Mal adapté a cause de I'hétérogénéitéléehets

Sulfates Concentration maximale : 2400 mg/L (Orewhlat Polcin, 1982)

Concentrations en mg/L des cations inhibant la emé@bénése

Sodium: 3500-5500

Potassium: 2500-4500
Calcium: 2500-4500

Magnésium: 1000-1500

Ammonium: 1500-3000

Peu de risques pour les métaux lourds et les cadspmganiques car
I'inhibition est possible seulement pour de fotseurs

Inhibiteurs

I'humidité est un facteur indispensable a I'acéuitactérienne. La quantité d’eau présente
initialement dans les déchets lors de leur mis€8D n’est pas suffisante pour que les
phénomenes de dégradation se déroulent correcteffegport d’eaux météorites est
donc nécessaire. En effet, I'eau facilite les égkande substrats, de nutriments, de
tampon, la dilution des inhibiteurs et la diffusidas microorganismes dans le milieu. La
méthanogénese est réalisable si la teneur en eaupEsieure a 50 %.

I'oxygene peut étre présent par diffusion de laitravers la couverture. S’il n’est pas
consommeé rapidement en surface par les bacténiebieg-anaérobies, il peut inhiber le
développement des bactéries anaérobies strictes.

le pH est un parametre du milieu a prendre en cerppur que la méthanogénése se
réalise, il doit étre compris entre 6 et 8. Powg d&leurs plus faibles, proches de 5, il peut
favoriser la présence d'autres espéces bactérieopasme les bactéries sulfato-
réductrices.

I'alcalinité, exprimée en carbonate de calciumgjdeiréle de tampon pH du milieu. Elle
peut étre apportée soit naturellement par la natureasier (ancienne carriére) ou soit par
la présence de déchets spécifiques tels que leedéde démolition (calcite).

la température est une condition indispensable peudéveloppement des bactéries
méthanogenes qui sont mésophiles (température En@ntre 20 et 44°C). La
température apportée par les réactions aérobiesufitante pour avoir une température
élevée dans les déchets.

la présence de sulfates en grande quantités gabeirla dégradation dans le sens ou elle
permet le développement de bactéries sulfato-rédestqui entrent en compétition avec
les bactéries méthanogenes. L'étude menée par Maeal. (2003) indique que la
dégradation des déchets, en particulier la prodoate méthane peut étre affectée a partir
de teneurs en sulfate comprises entre 500 et 1@00. m
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* [|'’hydrogéne est a la fois un produit et un substatcours des réactions de dégradation.
Au cours de la méthanogénese, il doit étre relatewd faible pour rendre possible sa
consommation complete et la formation d’'acétate.

* la présence de nutriments sous forme d’azote, degbtore et de micronutriments tels que
les ions C&, &, Mg**, K* et les métaux : fer, cuivre, zinc et cobalt sctassaires a la
survie des bactéries.

* la quantité trop importante de micronutrimentsietait des sels minéraux peut devenir
un frein au bon déroulement de la dégradation.dsgeces métalliques restent en général
inférieures aux quantités inhibitrices de la dégtimth des déchets. Les composés
organiques en grande quantité peuvent aussi empéahdégradation mais peu de
données ont mis en évidence ce genre de phénomémgsen de leur présence souvent
limitée dans les déchets.

« l'augmentation de la densité d’'un déchet sec deliede 300 kg/ma 500 kg/m double
la production de méthane. Cet effet est encore antfirsi a ce déchet sec compacté, un
apport d’eau est réalisé (Rees et Grainger, 1982)nverse, une densité trop forte pour
un déchet humide peut bloquer la diffusion de I'adiintérieur du déchet, donc ralentir la
dégradation.

II.3 Indicateurs de I'état de dégradation d’'un déchet meager
extrait d’'un CSD

Les déchets sont séparés selon trois grandes daggdes inertes, les déchets non
dangereux et les déchets dangereux (directive éarme 1999). L'analyse d’'un déchet est
indispensable pour quantifier et qualifier son ctge polluant, a la fois avant sa mise en
décharge mais aussi apres stabilisation au sei@m décharge permettant ainsi d’'informer sur
les valeurs de pollution. La détermination des a@réstiques du déchet enfoui est toutefois
plus contraignante que le suivi du lixiviat et dadaz produit puisqu’elle nécessite une mise
en ceuvre plus importante a la fois pour le prél@mne séchage et le broyage.

L’hétérogénéité du déchet rend difficile le préleent du déchet. De ce fait, la masse
prélevée doit étre suffisante pour avoir une bonggrésentativité de I'échantillon. Le
protocole du MODECOM (MODECOM, 1993) fixe une quenminimale a prélever de 500
kg. Cette masse est retenue dans la norme XP XB@14D6) du recueil des normes AFNOR
sur les déchets (2002). Toutefois, les différedtesles menées par Brunner et Ernst (1986) ;
Chiampo et al. (1996) ; Prudent et al. (1996) ; &g1997) ; Flyhammar (1997) ; Bertanza et
al.(2001) sur les déchets sont rarement mises amecawvec des quantités de déchet si
importantes puisqu’elles varient en moyenne enteé 30 kg, ce qui reste plus important que
les masses prélevées lors d’études de sols ouvaltest de 0,5 a 2 kg (Theocharopoulos et
al., 2001).

De plus, de nombreuses études ne précisent pasalatit¢ de déchets prélevés pour
réaliser les analyses, ce qui rend difficile la panaison entre différents déchets.

L’hétérogénéité du déchet n'est cependant pas ué paramétre qui rend les résultats
difficiles a interpréter. La décharge est en eliam un milieu complexe car constituée de
plusieurs lots de déchets qui ont été stockés anumments divers et a des profondeurs
différentes. Ainsi, certains auteurs (Chiampo et &P96 ; Boda, 2002 ; Kelly, 2002)
effectuent plusieurs prélevements a différentefopaeurs sur un méme site afin de réaliser
un maillage des casiers et accéder a la meilleepeésentativité possible de la masse de
déchets enfouis.
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11.3.1 Indicateurs physiques

11.3.1.1 Granulométrie du déchet

Peu d’études realisées sur des déchets utilisengépartition granulométrique comme
caractéristique du déchet, cependant cette sémana#ir la taille est souvent réalisée avant
toute autre analyse, ce qui permet de séparerrdesions spécifiques. La fraction des
composés de petite taille, appelée en générales fin est la plus étudiée, notamment pour
son caractére biodégradable. La taille de cettdifraest de I'ordre de 20 mm (MODECOM,
1993 ; Bertanza et al., 2001), les fines peuvert@iblées en deux sous catégories : les fines
grossieres, (FG), de taille comprise entre 8 emn2 et les fines petites, (FP), de taille
inférieure & 8 mm (MODECOM, 1993). Les fractionstd#le importante correspondent aux
gros supérieurs a 100 mm et aux moyens compris @0tmm et 100 mm. D’autres seuils de
coupure sont appliqués dans certaines études (\aimi& et al., 2001), ils sont de 80 mm et
40 mm.

La séparation par la taille s’effectue a l'aide tdenis respectant les diamétres imposés,
cependant le tri par tamis peut étre difficile @laquer sur certains composés qui présentent
par exemple des longueurs importantes mais desuesdaibles (cas des fils électriques ou
des tuyaux). De ce fait, la granulométrie du déaietpeut étre considérée comme un
indicateur majeur de I'état de dégradation du déche trop dépendante de la technique
employée par l'opérateur. La répartition granulaimgée est davantage a utiliser sur des
échantillons qui présentent de faibles tailles cenies sols ou dans ce cas la séparation pour
des diametres de lI'ordre du micrometres permettentistinguer les différents composés
minéraux présents dans un sol : sable, limon,a(Bilanchard, 2000).

Un autre parametre physique qui peut fournir désrmmations sur la qualité d’un déchet est
sa séparation par familles de déchets.

[1.3.1.2 Composition du déchet

Les principales familles de déchet sont les suesntPutrescibles, Papiers, Cartons,
Complexes, Textiles, Textiles sanitaires, Plassqu€ombustibles non Classés, Verre,
Métaux, Incombustibles non classés et les Déchpéxi&ux (MODECOM, 1993). Ces
catégories peuvent étre subdivisées en sous cegglbrest important de savoir par exemple
gue la fraction putrescible comprend les déchetbndéntation et les déchets verts, la fraction
des complexes représente les emballages essengatletétra bric, la fraction des
combustibles non classés se compose des embalipssque cagettes, le bois, le cuir, le
caoutchouc. La fraction des incombustibles nonsélasomprend les matériaux inertes tels
gue les gravats, pierres et coquillages.

Toutefois, le tri des déchets n’est pas toujouatigé selon ce type de classement. Certains
auteurs (Morvan, 2000) séparent en sous familkesdenposés comme les métaux (ferreux et
autres), les plastiques (films ou non) et les fi(ie&rieures a 8 mm ou entre 20 mm et 8

mm). D’autres auteurs (Chiampo et al., 1996) regeot certaines familles comme le papier

et le carton, le textile et le cuir ou encore leregles métaux et les inertes. Barlaz et al.

(1990) et Boda (2002) séparent les déchets d’atatien des déchets verts, le cuir du bois et
du caoutchouc. L'analyse de la composition d’unhéée@st trés variable d’'une étude a une
autre, ce manque d’harmonie entre les familles éshets entraine des difficultés dans la

comparaison des résultats, déja peu facilitée’'lpétekrogénéité du déchet.

Toutefois, la majorité des études s’intéressentedquies catégories de déchets qui sont les
papiers cartons et la matiere organique souveont@Essaux putrescibles (Flyhammar, 1997 ;
Rodriguez et al., 2001 ; Guerina et al., 2002). ¢@aposants tels que le verre, les pierres, les
plastiques et les métaux sont en général éliminédédhet en raison de leur faible caractére
biodégradable et de leur difficulté de broyage.
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L’analyse des parametres physiques s’effectue rérgkEsur le déchet brut, donc humide.
Toutefois, pour des raisons d’hygiéne et pour umdleure estimation des composants du
déchet, le tri peut étre réalisé sur un décheta®enu apres séchage a 70 °C (Morvan, 2000).

11.3.2 Indicateurs chimiques

Les caractéristiques plus intrinséques comme leanpetres chimiques du déchet sont
déterminées sur un échantillon de déchet unifoquegest obtenu aprés séchage et broyage.
Certains protocoles indiquent un séchage a uneéenye faible, de I'ordre de 40 °C (norme
NF EN 13137, (AFNOR, 2002)) ou a l'air a températambiante (Munoz-Mélendez et al.,
2000) et d’autres utilisent des températures de 103 °C (Meraz, 1997) pour sécher au plus
vite le déchet. Le broyage et le tamisage sonisésajusqu’a obtenir une poudre de diamétre
compris entre 200 um et 5 mm suivant les étudesm@dNF EN 13137, (AFNOR, 2002) ;
Rodriguez et al., 2001 ; Kelly, 2002). La plupagsdamisages sont effectués autour de 2-3
mm.

[1.3.2.1 Teneurs en humidité, en matiére organique et en chone organique
e Teneur en humidité

La teneur en humidité d’un déchet est importantesaurer car elle est nécessaire pour qu'il y
ait dégradation. La teneur en humidité d’'un déchéhager respectant la composition du
MODECOM de 1993 est de 35 % en poids humide. L’litdiprésente dans un déchet est
fortement dépendante des éléments présents. L'liténast élevée pour les putrescibles (63
%), les fines (40 %), les papier-cartons (30 %)DEME, 1999-a). El Fadel et al. (2002)
indiqgue de grandes différences d’humidité entre é2hdts ménagers qui présentent des
compositions également tres différentes. Des meseadisées sur un déchet du Lebanon ont
montré une teneur en humidité de 60-75 % relativen@ quantité importante de déchets
putrescibles (62 %) alors qu’un déchet étudié aaxsEJnis composé d’une plus faible teneur
en éléments putrescibles, a une teneur en eaunssntlede 20-30 %. La dégradation des
déchets dont les putrescibles va entrainer unaigooldes teneurs en humidité. Kelly (2002)
a mesuré les teneurs en humidité de plusieurs t&eReaits de site, les résultats donnent des
teneurs variant entre 30 et 40 %. Les teneurs endig évoluent peu pour les déchets de 4 a
7 ans (entre 30 et 32 %), de plus fortes teneurs&amluées pour les déchets de 8 et 11 ans
respectivement 38 et 43 %. Toutefois, il est difficle conclure que I'évolution de 'humidité
des déchets est corrélée a I'age du déchet a parties résultats. En effet, chaque déchet
provient d’un site différent, il a donc probablerhane composition initiale différente et subi
des conditions d’enfouissement différentes.
Chiampo et al. (1996) a extrait sur le site de A@rplusieurs déchets ménagers a différentes
profondeurs et a mesuré les teneurs en humiditééchet situé au fond de la décharge date
sirement du début de I'exploitation que I'on estind2 ans, ce déchet a une teneur en
humidité de 23 %. Cette valeur est plus faible gelde trouvée par Kelly (2002) pour un
déchet du méme age, ce qui confirme la difficud&drréler 'age de dégradation du déchet a
son humidité. Les teneurs des autres déchets peileur le site de Torino indiquent en
général une diminution progressive de I'humidité@la hauteur d’enfouissement.
Les conditions d’enfouissement sont donc des fasteyportants a prendre en compte dans la
compréhension des teneurs en humidité des déchets.

* Teneur en matiére organique, perte au feu (ou esolaatil) et teneur en carbone

organique

La mesure de la perte au feu apporte une indicatiora pollution organique présente dans
un déchet. La teneur en solide volatil présentesdam déchet ménager de composition
ADEME est de 59 % (ADEME, 1999-a). Cette valeur differente selon les catégories de
déchets considérées, les putrescibles contienrz®b &e matiere organique, les papiers-
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cartons 82 %, les plastiques 92 %, les textile®®6t le bois 84 %, les autres composants
type INC, verre, métaux génerent au contraire ddefs pourcentages. La matiére organique
estimée par les solides volatils ne représenteupapiement la matiére biodégradable. Les
composants présents dans le déchet doivent étre ibentifiés car certains composeés
génerent des taux de matiere organique importaalgrénleur faible dégradation au cours du
temps. Les plastiques par exemple sont en effe¢ldasents qui contiennent de fortes teneurs
en matiere organique mais peu biodégradables (K2092), ceci peut surestimer la valeur
réelle de la matiére organique directement reliéétat de dégradation du déchet. Il est donc
important d’associer une teneur en matiere orga&négla composition du déchet.

Des mesures réalisées sur des déchets sans padligd a 11 ans ont indiqué des valeurs de
solides volatils importantes pour des déchets efe6dans puis des valeurs diminuant pour des
déchets de 7, 8 et 11 ans (Kelly, 2002). Le dédbedtl ans a une teneur en matiere organique
de 43 %. La teneur en matiere organique semblendeniavec I'age du déchet. Toutefois,
pour deux déchets d’age identique mais prélevésissisites différents, les valeurs peuvent
étre trés variables. Chiampo et al. (1996) ont fégt enesuré une teneur en solides volatils
égale a 12,6 % pour un déchet de 12 ans. La diépieices valeurs est fortement liée aux
conditions initiales de chaque site (compositianfpeissement) mais également au type de
protocole appliqué pour mesurer la teneur en netéganique. Les solides volatils ne sont
pas mesurés par une méthode normalisée (tempédatuwteauffe et durée différentes), ce qui
peut générer des erreurs dans les valeurs obtenues.

La teneur en carbone organique contenue dans etést relié a I'état de dégradation du
déchet. Cette valeur évolue au cours de la dégoaglatne partie du carbone étant lixiviée,
relarguée sous forme de biogaz. Chiampo et al.6)1®dt mis en évidence une étroite
corrélation entre la matiere organique et le cagborganique. Les mesures de carbone
organique effectuées sur les déchets situés arafifiss profondeurs dans la décharge ont
indiqué des valeurs 2 fois plus faibles que calles¢a matiere organique, signifiant que 50 %
de cette matiére organique est constituée de carta@anique. Les techniques appliquées sur
des échantillons solides sont présentées annexe 5.

[1.3.2.2 Analyse élémentaire

Les principaux €léments mesurés sur un déchetlsardarbone, I'’hydrogéne, I'oxygene et
I'azote. A partir de ces teneurs, il est possibkstimer la qualité du déchet et également
d’effectuer des comparaisons avec dautres éclardil naturels comme les sols, les
sédiments. A titre d’exemple, le rapport C/H tyggliun déchet putrescible est compris entre
5/1 et 7/1 (Meraz, 1997). La mesure du carbonermé@tée sur des déchets de difféerente
composition a indiqué des valeurs entre 8-10 % pautéchet constitué de sols et de déchets
verts alors gu’elles se situent autour de 25-35%Wr pn déchet ménager contenant du papier,
du bois et du textile (Bogner, 1990). Plus le dédoatient d’éléments dégradables, plus sa
teneur en carbone est importante.

11.3.2.3 Teneur en cellulose

Les déchets ménagers contiennent initialement 80 % de cellulose, en majorité présente
dans les papiers et cartons, 10 a 15 % de lignia2 & d’hémicellulose (Wang et al., 1994).
La cellulose et 'némicellulose constituent I'’hoddialose, représentée par des polymeres a 6
ou 5 carbones. Les principaux sucres estimés senglucose, le xylose, I'arabinose, le
galactose et le mannose (Boda, 2002).

La dégradation de la cellulose est longue, ce campevient I'un des principaux producteurs
de biogaz au cours des derniéres phases de dégnadainsi la teneur en cellulose et la
potentiel méthanogéne du déchet sont fortementlésir la cellulose et I’hémicellulose
représentent 91 % du potentiel méthanogene (Batiaa., 1990). La teneur en cellulose
mesurée sur des déchets d’'ages différents a indigsi&aleurs élevées pour un déchet de 4
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ans (de I'ordre de 45 %) alors qu’elles sont de pdkr un déchet de 11 ans. Le pourcentage
de cellulose varie avec I'état de dégradation dineié

Toutefois, cette interprétation peut étre faussa¥e,effet certaines études (Kelly, 2002)
indiquent que la lignine, composé peu dégradaldegnt dans les papiers mais surtout dans
les branches peut inhiber la dégradation de lallosk. L’étude de Stinson et Ham (1995)
indigue notamment que la dégradation du papiempdun’est pas compléete en raison de
I'action de la lignine sur la dégradation de laldeke. La lignine joue un réle de barriére
physique vis-a-vis de la cellulose, ce qui limiebsodisponibilité.

Contrairement aux parameétres physiques, les caisdimges chimiques du déchet mettent en
évidence davantage I'état de dégradation du dé€betefois, les méthodes appliquées pour
définir ces parametres sont souvent différentesguieentraine des incertitudes quant a
I'interprétation des résultats en particulier ptaucomparaison avec d'autres études.

11.3.3 Capacités de relargage du déchet

Afin de compléter I'analyse de I'état de dégradatitun déchet, il est nécessaire d’estimer
ses capacités de relargage pour connaitre le tyde gquantité de la charge polluante
susceptible d’étre relargués par ce déchet.

Plusieurs méthodes de laboratoire sont mises are glaur déterminer en partie ou en
totalité le relargage des polluants. Ces essaifal@oratoire sont supposés reproduire des
phénomeénes de terrain.

[1.3.3.1 Définitions et type de tests

La lixiviation correspond, d’apres la norme X31-2(Blanchard, 2000), a réaliser une
extraction liquide/solide d’'un déchet par une solutaqueuse (ADEME, 1999-c). Les
analyses sont ensuite effectuées sur le lixiviédmin
Les principaux mécanismes mis en jeu au cours lileation peuvent étre liés a :

» la disponibilité d’'un constituant, qui se traduérge relargage potentiel ou maximal
du contenu total en constituants sous I'effet aeslitions de lixiviation bien définies,

» ['extractibilité des éléments qui qualifie leur tdi® a passer en solution sous les
conditions opératoires du test,

* la mobilité des composants, qui se caractériséeparcapacité a migrer dans I'espace,
a passer d’une forme chimique a une autre ou &genale phase (passage du solide au
liquide).
Les types de test utilisés pour estimer le relagghes polluants sont les suivants :

- les tests de lixiviation a I'équilibre qui sont degstémes agités ou les particules sont
en suspension donnant lieu a des forts transfersolibilisation.

- les tests de lixiviation dynamique, le matériauseispension est soumis a plusieurs
extractions successives.

- les tests statiques sur bloc massif granulaire ecbtdp les mécanismes qui
interviennent sont la diffusion et le mouvementvmgn.

- les tests en colonnes qui permettent de se rapgratds conditions du terrain, la
percolation simulant les phénomenes naturels dliéomnt, le transport de polluants
est majoritairement convectif et dispersif.

[1.3.3.2 Mise en place des techniques de lixiviation
Le choix de la méthode de lixiviation dépend déjeatif fixé :

- estimation du caractére polluant de plusieurs ©egri réalisation simple et rapide a
I'aide des tests de lixiviation par extraction
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- détermination du potentiel de relargage des matniéelles : utilisation des tests de
percolation qui sont plus représentatifs des canditréelles de transfert des polluants

La mise en ceuvre de ces tests est caractériséepaarametres clés, qui vont orienter les
résultats obtenus (tableau I-11).

Tableau I- 11 : Paramétres des tests en batch ebamnes (ADEME, 1999-c)

Lixiviation par extraction Essais de percolation
Tests en batch Tests en colonnes
Rapport liquide/solide 1/1 2 100/1 Variable
Caractéristiques du solide ) o i _
Etat du solide Broyé, tamisé (mm), souvent se¢ brut ou broyé (cm), humide
de quelques grammes a 100 ¢ 10 &4 100 kg

Masses du solide

Eau, solvants organiques, tampan

Qualité des solvants acide ou basique Eau
Durée Courte, au plus deux jours Longue, voire plus glus mois
Temps de contact Quelques heures Temps de séjour
Température Température ambiante Température controlée (35 °C)
Agitation variable inexistante

Plusieurs auteurs (Lewin, 1996 ; Heasman, 1997)emeéen avant |'utilisation des tests de
lixiviation en batch pour déterminer I'impact eronnemental des déchets en raison d’'une
part de leur facilité de mise en ceuvre, rapideépétable et d’autre part de leur adaptabilité
aux types de polluants recherchés. Mais, le rejgrgdbtenu par ce type de test dépend de
nombreux facteurs spécifiques liés au protocole, @alluants et aux conditions du milieu
(Heasman, 1997).
Les parameétres qui peuvent influencer le relargiegeolluants sont :

- la granulométrie du déchet, elle va détermineulfase d’échange dont va dépendre

les flux de matiére a I'interface liquide/solide

- la nature du solvant de lixiviation : 'eau (dénmalésée, ultrapure) est la solution la
plus utilisée, elle permet d’extraire la fractiopdhosoluble des polluants. L'utilisation
de solutions acides tamponnées permet d’extrairmines fractions de polluants
solubilisables en milieu acide comme les métaus €dutions organiques permettent
de solubiliser des polluants hydrophobes, en gémpénar évaluer la toxicité de ces
polluants.

- le rapport liquide/solide : s'il est de I'ordre d6/1, il permet d’extraire le maximum
de polluants relargables dans le long terme. Ds, gles lixiviations successives avec
des solutions chaque fois renouvelées donnent pacdé maximale de relargage
(Wagner et Vasel, 1998). A l'inverse, des rappfatisles 1/1 fournissent un majorant
de la concentration maximale relarguée, ce rappsttégalement favorable a la
détection de la toxicité.

- la durée de lixiviation : elle est variable, de thates a 48 heures. Toutefois, des
durées de 2 heures semblent nécessaires pour efgimeargage. En moyenne, la
durée d’extraction est fixée a 24 heures (ADEMERALO).

- le type d’agitation : il est réalisé avec un agiteita vitesse fixe (entre 30 a 250
tours/minutes). Plus I'agitation est forte, plusofnogénéisation est importante.
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- la température : elle est de I'ordre de 20°C, ptusempérature augmente, plus les
échanges sont facilités. Toutefois, ce type derpat@ est rarement pris en compte
dans les protocoles.

D’autres types de facteurs liés aux caractéristigliepolluant et du milieu vont influencer le
relargage (Van der Sloot et al., 1997) tels que pH, la complexation avec des composés
inorganiques et organiques, les conditions d’oxsgthiction, les processus de reprécipitation
ou de sorption. Toutefois, le parametre commua liénsemble des phénomenes est le pH.
Le pH des tests de lixiviation est imposé par lelsmu par la solution de lixiviation. Plus le
rapport liquide/solide est élevé, plus le pH egtetélant de celui de la solution utilisée et
inversement. A titre d’exemple, l'utilisation d’'upH faible lors d’'un test de lixiviation
entraine la remobilisation de métaux lourds alarsm pH fort peut les faire reprécipiter
(Van der Sloot et al., 1997 ; Lagier, 2000).

La complexation par des composés minéraux ou aygeaniprésents dans la solution éluante
peut solubiliser certaines espéces métalliquesglizbilisation par complexation dépendra des
conditions du pH du milieu.

Certains composeés tels que les sulfures métallipresents dans un déchet sont sensibles aux
conditions d’oxydo-réduction du milieu. L'oxydatiade ces composés peut remobiliser les
especes métalliques par la transformation desrsslfan sulfates, remobilisation qui sera
gouvernée encore une fois par le pH (Lagier, 2000).

De nombreuses phases minérales du solide ont dasit&s de sorption, vis-a-vis des cations
et anions, dépendantes du pH. Par exemple, laimorptise en évidence pour un sol est
généralement liée aux teneurs en fer, a la capd@tEhange cationique et a la teneur en
matiere organique (Van der Sloot et al., 1997).

Les tests en batch sont des essais laboratoirienis@s$, répétables, adaptables et rapides, ce
qui a incité beaucoup d’auteurs a les utiliser mEsiimer le comportement et le relargage des
déchets (Belevi et Baccini (1989) ; Quevaullierakt (1996) ; Fallman et Aurell (1996) ;
Lewin (1996) ; Wagner et Vasel (1998) ; Heasman97}19 Schwing et Jager (1997);
Flyhammar et Hakansson (1999) ; Kruempelbeck eiggfhP99) ; Lagier (2000) ; Kylefors et
al. (2002)).

Les tests de lixiviation sont appliqués pour de biiux échantillons naturels (sol, sédiment,
déchet), visant la plupart du temps a estimer Iewact environnemental. Toutefois, les
protocoles des tests de lixiviation sont diversific¢e qui suscite des difficultés dans
I'interprétation et la comparaison des résultatstalhment, les normes concernant les essais
de lixiviation réalisés avec les déchets differamite la France et d’autres pays (tableau I-12).

Certains auteurs (Quevaullier et al., 1996) soucabharmoniser le protocole des tests de
lixiviation pour permettre une meilleure comparaistes résultats, ont proposé la mise en
place d’'un test de référence pour estimer le camagolluant de plusieurs matrices.

Dans cette optique, la norme EN 12457 (AFNOR, 2002té prise comme référence
d’apres le Journal Officiel des Communautés Eunopég (2002) pour la mise en place de
tests de lixiviation réalisés sur des déchets deamtmise en décharge.

Ainsi, une masse de déchets humides d’environ 2dtgoroyée a une taille de 4 mm, les
plastiques et les métaux supérieurs a 4 mm sdrgégetvant le broyage. Si le déchet est trop
humide, pour réaliser correctement le broyage utp&re séché a 40 °C. Les tests de
lixiviation sont réalisés avec une masse de déotmté de 100 g et effectués en 4 étapes:
avec un rapport liquide/solide = 2 L/kg ; avec apport L/S = 10 L/kg ; avec un rapport L/S

= 2 L/kg suivi d’'un rapport de 8 L/kg; puis avea wapport L/'S = 10 mais avec une

granulométrie inférieure a 10 mm. L’agitation pnéis@e est a retournement.
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Tableau I- 12 : Protocoles normalisés de lixiviatides déchets (ADEME 1999-c)

Waste research un
Nom du test DIN X 31-210 DIN 3841454 TVA Eluattest Leaching test
Pays France Allemagne Suisse Angleterre
Granulométrie <4 mm <10 mm Monollth|qL_Je ou <10 mm
granulaire
I - Eau distillée saturée Eau distiIIée.ou
Extractant Eau distillée Eau distillée " tampon acétique
en CQ _
(PH =5)
Masse lixiviee 100 100 g 100-200 g 100 g
_ Rapport 10 10 10 Variable
liquide/solide
Durée de contact 24 h 24h 2h a 4h 2 a9jours
o Agitation linéaire, Rotation lente ou o
Agitation 60 cycles/min agitation Bullage au CQ Agitation

Toutefois, ces criteres présentés sont définis gesrdéchets granulaires ou inorganiques non
dangereux et également pour des déchets inerteqratocoles des tests de lixiviation restent
encore a normaliser pour les déchets organiquegedaunx ou non.

[1.3.3.3 Limites a I'estimation du relargage par les testsrebatch

Malgré [l'utilisation fréquente des tests en laborat pour estimer ['impact
environnemental des déchets, la transpositionégtats obtenus a la réalité du site n’est pas
fiable. En effet, les tests en batch ne tiennest guanpte des processus biologiques sur le
relargage des polluants, ce qui limite leur util@a pour prédire le relargage dans le long
terme des composés liés a la matiere organique{btgl et al., 2002). Ces tests sont réalisés
dans des conditions optimales (déchet séché, bragé¢) qui ne reproduisent pas les
conditions du site, le temps de contact de 24 Iseast de plus trop faible pour établir un
equilibre chimique suffisant entre les particulefides et le liquide puis pour permettre le
développement de microorganismes. Kylefors et a002) estiment toutefois que la
prédiction a long terme du relargage des pollupetg étre déterminée a l'aide des tests en
batch seulement pour certaines especes commeltearels, dont les teneurs n’évoluent pas
avec la dégradation des déchets. De méme, cesdegaimient étre essentiellement utilisés
dans des états stabilisés du déchet ou I'évolutieria dégradation est faible. Belevi et
Baccini (1989) ont en effet estimé le relargageriylterme de plusieurs especes (carbone,
azote, phosphore, chlorures, fer, cuivre, zincmploet cadmium) a partir des tests de
lixiviation pour des déchets extraits de déchargas dans un état stabilisé.

La prédiction du relargage de polluants d’'un déelseplus représentative du cas réel si on
I'estime sur colonnes, car les conditions recréiepercolation sont plus proches du site.
Kylefors et al. (2002) ont mis en évidence l'uiion du rapport L/S pour comparer le
relargage des tests en batch, en colonnes ettswetgour attribuer une valeur de relargage a
un rapport L/S. A titre d’exemple, les valeurs dlargage obtenues pour les tests en colonne
par rapport aux valeurs du site pour un méme rappsrsont deux fois plus importantes. Ce
résultat n’est pas toujours vérifié par les messgrgsle terrain. Il est difficile d'associer les
phénomenes du site avec les conditions fortementt@ées du pilote. La comparaison entre
les 2 types de tests doit étre de préférence éeatlans des phases de dégradation identiques
et dans des conditions les plus similaires possibans certains cas, ou les processus
biologiques interviennent peu sur I'effet du rekgg, les tests en batch peuvent apporter des

26



Etude Bdgraphique

informations sur la qualité du relargage sur €ites tests, a I'opposé des tests en colonne vont
balayer une gamme plus importante de rapportsdejsolide.

11.3.4 Biodégradabilité du déchet

[1.3.4.1 Définition et techniques

L’estimation de la biodégradabilité des déchetsnéstessaire pour déterminer I'état de
dégradation des déchets. En principe, la biodégititégpeut étre définie a partir du potentiel
méthanogene des déchets.

La production de biogaz peut étre mesurée soitrér gBune approche stocechiométrique
basée sur la composition brute des déchets, spitrtr de la biodégradabilité. Toutefois,
I'approche purement stoechiométrique suppose unengasition totale des constituants, ce
qui donne une valeur surestimée par rapport a lureede biodégradabilité réalisée soit a
partir des caractéristiques du déchet, soit arpdes parametres du lixiviat ou soit a I'aide du
potentiel méthanogéne (tableau I-13) :

Tableau I- 13 : Techniques appliquées pour déteemim biodégradabilité d’'un déchet

Paramétres Résultats Référence
Biodégradabilité du déchet proportionnelle ay
DBOs/DCO du lixiviat rapport DBQ/DCO, DBQY/DCO = 0,5 pour un Millot (1986)
lixiviat jeune

Teneur en solides volatils, en | Estimation de la fraction organique biodégradabl

e,
matiére organique des déchets souvent surestimée Meraz (1997)

Cellulose/Lignine des déchets Rapport C/L augmente avec la biodégradabilité Kelly (2002) ; Boda

C/L = 4 pour un déchet jeune (2002)
Mesure de la lignine Biodégradabilité = 0,83-0,0€8 LC : lignine Kayhanian (1995)
Bogner (1990) ;
Tests BMP (Biochemical Essais en digesteurs, mesure du potentiel Rodriguez et al.
Methanogene Potential) méthanogéne du déchet (2001) ; Stinson et
Ham (1995)

Estimation de la biodégradabilité intrinseque des
composeés insolubles

Méthode de STURM Mesure du dioxyde de carbone émis aprées

fermentation et comparaison a la valeur théorique

en carbone organique total du déchet

Boni et Musmeci
(1998)

Essais en batch, mesure des teneurs en solig

X . R . jesKayhanian (1995)
volatils avant puis aprés les essais

Tests en batch dans le long terme

Index de respiration statique (SRIl) Plus I'index est élevé, plus le déchet est Bertanza et al.,
et dynamique (DRI) biodégradable. Mesure en mgkyVS*h (2001)

La mesure (DBE@DCO) de la biodégradabilité du lixiviat pour estimia biodégradabilité
d’'un déchet n’'est pas fiable car les caractérisgqdu lixiviat produit ne sont pas toujours
représentatives de I'état de dégradation de I'ebsemie la masse de déchet. Ce paramétre
peut ainsi fournir une estimation erronée de ladégpadabilité du déchet. Les paramétres
mesurées sur le déchet tels que les solides wl&tilignine et la cellulose vont davantage
fournir une indication sur I'état de dégradationdichet que sur sa part biodégradable. La
mesure des solides volatils est trop globale. kasturs en cellulose ne refletent pas toujours
la biodégradabilité du déchet, a titre d’exempledgier journal est peu biodégradable en
raison de I'effet inhibiteur de la lignine sur légtadation de la cellulose (Stinson et Ham,
1995). En conclusion, les tests en laboratoire uardl le potentiel de biogaz dans des
conditions optimales, donnent les résultats les piprésentatifs de la biodégradabilité. Les

27



Etude Bdgraphique

tests BMP sont notamment les plus utilisés et les pités dans la littérature (Barlaz et al.,
1990 ; Boda, 2002 ; Gachet et al., 2003), plusiadmanées sont ainsi disponibles sur
différents déchets. De plus, leur protocole est Hes mieux défini.

[1.3.4.2 Principe des tests BMP “Biochemical Methanogene Pential”

La dégradation des déchets par les bactéries egiazable a celle de la matiére organique
dans les digesteurs anaérobies. De nombreusessésode réalisées au laboratoire pour
déterminer les taux de biodégradation des décleusdés ou solides. En particulier, la
mesure du potentiel biométhanogene a été miseame @t appliquée par Shelton et Tjedie
(1984) sur des échantillons d’eaux usées. Le grincie cette méthode a été modifié par
Bogner (1990) pour pouvoir étre appliqué sur dehetis solides.

Le potentiel méthanogene déterminé est corrélétanaur en matiere organique ou aux
solides volatils (Kelly, 2002). De méme, de nomke=u études (Stinson et Ham, 1995 ;
Shearer, 2001) mettent en évidence la relatioredatrteneur en cellulose et le potentiel
méthanogene.

Kelly (2002) indique également que le potentielmébgéne décroit exponentiellement avec
I'age du déchet, toutefois la valeur estimée aipdeis tests BMP peut étre variable pour un
méme échantillon d0 a I'hétérogénéité du déchdlinaculum utilisé et aux quantités de
déchet mises en ceuvre. De ce fait, ces tests somnerst répétés pour avoir une valeur
représentative. Quelques valeurs déterminées sulétshets ménagers d’ages différents sont
présentées (tableau I-14) :

Tableau I- 14 : Potentiels méthanogénes de déchétmgers d'ages différents

Auteurs Age du déchet VCH (m°/tonne de déchet)
4 ans 61
6 ans 140,7
Kelly (2002) 8 ans 81,02
11 ans 6,6
Bogner (1990) 16 ans 0,02

L’évolution du potentiel méthanogéne pour des dechitages différents est fortement
dépendante de la nature initiale du déchet étudie® conditions du milieu. De plus faibles
valeurs sont toutefois mesurées pour un age supeérik0 ans.

Ce parametre en association avec la teneur enasdlet la teneur en solides volatils peut
étre utilisé pour déterminer I'état stabilisé daléchet d’aprés Kelly (2002).

11.3.4.3 Autres tests respirométriques utilisés

Ces tests font partie des criteres d’admissibd@gé déchets ayant subi un prétraitement
mécano-biologique d’'apres le journal officiel dufévrier 2001 en Allemagne.

Le test AT, évalue la biodégradabilité du déchet par la consatimm d’oxygéne par les
microorganismes sur 4 jours et le test appelé;®B test de fermentation est un indicateur de
la production de gaz, en la mesurant durant 25kjdie parameétre est bien corrélé au test AT
et a la teneur en carbone organique total préskamte le lixiviat. Le protocole de ces tests est
bien défini, et réalisé avec des appareils spémfqll semble intéressant de les appliquer sur
des déchets ménagers pour obtenir des résultats mtecomparables. L'utilisation du test
AT, permet en plus d’obtenir un résultat significat#f la biodégradabilité des déchets en 4
jours seulement. Un déchet non traité donne desuksald’AT, comprises entre 30 a 50
mgQ,/L alors qu’un déchet prétraité doit avoir des uadeinférieures a 5 mgfl. (Soyez et
Plickert, 2002). Actuellement, ces types de testsant pas encore trés utilisés pour définir
I'état de biodégradabilité d’'un déchet, mais risgude le devenir en raison des facilités de
mise en ceuvre et de valeurs bien définies poucatégorie de déchet.
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11 Etude de la stabilisation du massif de déchets

A la fin du suivi post exploitation des CentresSteckage des Déchets, la qualité finale du
déchet stocké est un critere nécessaire a estimear p’assurer de son potentiel
environnemental négligeable. Aujourd’hui la défmit méme d'un état stabilisé et
I'estimation qualitative d’'un déchet sont deuxémgs qui demandent a étre définis (Hjelmar
et Hansen, 2002). Au travers de la directive ewenpé 1999/31/EC concernant les décharges
(en date du 26 avril 1999), la définition du terragualité finale du déchet » et «voies
permettant d’atteindre cet état dans les plus lufélfsis » ont été I'objet de discussions. Cette
définition reste encore imprécise. Dans cette optigdes études sont aujourd’hui menées
pour cibler les criteres pertinents permettantéfai cet état stabilisé du déchet.

l11.1 Définition de la stabilisation

[11.1.1 Approche environnementale

Une décharge est considérée stable physiquemantiqciement et biologiguement des
lors qu’elle ne perturbe plus le milieu environnacest-a-dire que la probabilité que le
contenu du site provoque une pollution de I'enurament ou touche la santé publique soit
négligeable. Si I'état de stabilisation a été nemig, il permet alors I'arrét des controles de
pollution post fermeture, du management du lixiegatle I'élimination du gaz produit, (guide
technique Waste Management paper n° 26A-Landfithgletion (1995), Delineau et Budka
(2000)).

La détermination de la stabilisation apparait dprimordiale pour la gestion des centres
de stockage, afin d'estimer la fin du suivi posplekation, a la fois pour des intéréts
économigues et environnementaux.

Toutefois, I'état de stabilisation du massif detdsts est atteint la plupart du temps bien
apres le suivi post exploitation de 30 ans (K&2302).

l11.1.2 Approche via les processus de dégradation du déchet

Selon Kelly (2002), la stabilisation des déchetsregpond a la conversion biologique
compléte de la matiere dégradable en méthane dibryde de carbone. Cette étape survient
apres la méthanogénese, elle est appelée égalphese de maturation des déchets. Elle se
traduit par la diminution progressive du métharegia disparition, liée a la présence de
composeés organiques réfractaires a la dégradatigrareune activité bactérienne limitée.
Certains auteurs (Bozkurt et al., 2000) la nommgpttase humique ». La durée de cette étape
de dégradation est tres longue, elle peut duresigalus milliers d’années (Shearer, 2001). Les
données concernant les caractéristiques de cetgepbont peu nombreuses en raison de
I'absence de suivi d’'un site au-dela de la phasham@génese (Kjeldsen et al., 2002).

Ainsi, de nombreuses définitions sont proposéeddBat al. 2002). Les plus utopistes étant :

e un état ou les composés de la décharge ne sontighssle long terme des dangers

méme dans des conditions extrémes de relargagsidéoant méme que le moindre
relargage de DBO et d’'ammonium est polluant

* un état ou les systemes d’étanchéité de la déclieogeerture, gé¢omembrane) sont
infaillibles dans le temps

Les criteres d’évaluation de la stabilisation dwssilade déchets sont soit associés aux suivis
sur site ou soit a la biodégradabilité du déchet.

Le suivi de la qualité du lixiviat, de la producti@et de la composition du gaz produit ainsi
que l'estimation du tassement du site demeurenéfoig les grands domaines explorés pour
évaluer la stabilisation d’'un massif de déchetss @arametres sont-ils suffisamment
pertinents pour les considérer comme des indicafeables ?
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Le lixiviat produit par le massif de déchets n’pas représentatif de I'état de dégradation de
'ensemble des couches de déchets présentes maise dme information globale de
'ensemble, ce qui peut générer des erreurs sstifiation de I'état stabilisé (Barlaz et al.,
2002). Il est donc nécessaire de ne plus se cemtefine simple analyse de parametres
globaux mais au contraire de faire une caractésisale la composition exacte du lixiviat.

Morris et al. (2002) indique l'atteinte de I'étatkilisé pour une production cumulée de
gaz n’excédant pas 95 % de la production théoregtenée. D’'apres le guide technique
Waste Management Paper n°26 A-Landfill Completierl895 (Delineau et Budka, 2000), le
débit maximal de méthane doit étre inférieur & ,0i/h et celui de dioxyde de carbone doit
étre inférieur & 0,022 fih.

Selon Kelly (2002), les meilleurs parameétres déiktd du déchet sont la teneur en
matiere organique ou solides volatils, la teneurceflulose et la mesure du potentiel
méthanogene par les tests BMP. Les valeurs dearamptres pour un déchet stabilisé sont
estimées entre 10 et 20 % de solides volatilseghet 5 % de cellulose, entre 10 et 20 mL de
méthane par g de déchet pour les tests BMP. Ue patametre indicateur de la stabilité des
déchets est le rapport cellulose/lignine. La valeice rapport est estimé a 0,2 pour un déchet
stabilisé (Kelly, 2002).

Ces parametres pour estimer la stabilisation détdharge sont encore rarement utilisés en
comparaison a I'évaluation de la composition duviat, de la production de biogaz et du
tassement de la décharge. lls ont le désavantage giart de ne pas étre validés par des
études et d’autre part de présenter des difficléémise en ceuvre (prélévement de déchets,
protocoles d’analyses non normalisés) et des adsutirtement dépendants de I'hétérogénéité
du déchet. En effet, Barina et al. (2002) et KEHHO2) ont mis en évidence des coefficients
de corrélation faibles (de 0,5 a 0,6) entre cestaparametres évoluant pourtant
significativement.

Une autre approche tendant a limiter le suivi gogtioitation viserait a réaliser des analyses
d'impact pour prévoir le moment a partir dugueldécharge n'aura plus dimpact sur
I'environnement.

l1l.2 Etude de la stabilisation par l'intermédiaire de la matiere
organique du lixiviat

Le lixiviat de décharge est caractérisé par desammations importantes de carbone
organique dissous, plusieurs centaines de mg d®marpar litre. Cette fraction de carbone
organique dissous est un mélange fortement hétéeog®dnstitué de composés organiques
non volatils et de substrats a base de protéireeigdine, de cellulose, d’hémicellulose, de
polysaccharides et de lipides (Nanny et RatasuB2R@ette matiere organique dissoute va
étre dégradée chimiquement et biologiqguement auscdu temps, minéralisée et méme
condensée en composés de haut poids moléculaireofoposition du carbone organique
dissous du lixiviat est difficile a caractériser emson de son évolution avec I'age de la
décharge. Quelques grandes tendances sont touté$dites au cours de la dégradation,
comme la disparition des acides gras volatils, al@snes volatils et des alcools lors du
passage de l'acidogénese a la méthanogénése, galmmént la formation de composés
organiques tres stables de haut poids moléculainemés substances humiques lors de la
derniére phase de dégradation.

Des études (Mejbri, 1997 ; Calace et al., 2001 ndat al., 2002) ont montré que la
présence de ces macromolécules organiques aughwrdail’age de la décharge. Un lixiviat
jeune, en phase acidogénese présente une majniétites molécules inférieures a 500 Da-
1000 Da (Harmsen 1983 ; Calace et al., 2001) eérgéassociées aux acides gras volatils.
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L’aromaticité et le poids moléculaire sont deuxrasitparametres qui augmentent avec I'age
du lixiviat. Artiola-Fortuny et Fuller (1982) estant que les macromolécules organiques
représentent plus de 60 % du carbone organique ulariiviat en phase méthanogéne.
Lagier (2000) ont déterminé que 80 % du carbonearogye dissous était constitué de
macromolécules de type humique pour un lixiviatsti#bilisé. Le lixiviat stabilisé est donc
caractérisé par des composés organiques de halg pailéculaires, ces composés présents
lors de la derniére phase de dégradation, surnonégaiement phase humique, seront plus
particulierement étudiés dans ce travail.

[11.2.1 Humification

Au stade de 'humification, les substrats restast si réfractaires a la dégradation que
I'activité microbienne est ralentie. Les procesdasdégradation deviennent de plus en plus
lents, la phase humique peut durer plus d'un siebie ce fait, peu de données sont
répertoriées sur cette derniere phase de dégrada#iosi, la plupart des informations sur
cette étape ont été déduites d’observations faiies’autres milieux, comme la tourbe et les
sédiments (Bozkurt et al., 2000).

D’un point de vue général, la formation de I'hunmuevient de la dégradation des résidus
animaux et végétaux qui sont constitués de 50 &6fe carbohydrates, de 20 a 30 % de
lignine et de 1 & 3 % de protéines (Fabre, 1998)céllulose et la lignine sont souvent
associées a des substances préhumiques. Les pliiscithéories de I'humification des
composes sont les suivantes (Koivula et Hannin@®l 2:

* les substances humiques sont obtenues apres traasifm de la lignine.

* les substances humiques sont des dérivés des @sirmgui s'associent avec des
polyphénols, des peptides et des acides aminése(Fa®90 ; Koivula et Hanninen,
2001).

* les substances humiques sont d’origine en partendotalité carbohydrates.

Suivant la nature du milieu, 'une des principadegjines des substances humiques (lignine
ou carbohydrates) va étre prédominante (Koivuldagtninen, 2001).

[1l.2.2 Caractéristiques des substances humiques

Les substances humiques sont des structures mdémraires complexes de nature
polymérique (haute masse moléculaire) polyfonctetles a caractere acide dominant
(polyélectrolyte) et colorées (Thurman, 1985).

Les substances humiques sont définies opérati@mefit par leur mode d’extraction et
non par leur structure ou par leurs fonctions chires (Thurman, 1985). Leur séparation est
en effet réalisée a l'aide de leur différence dalsbté, de polarité en milieu acide ou basique
(Mc Carthy et al., 1979) :

- les humines sont totalement insolubles quel gitdespH du milieu

- les acides humiques (AH) ne sont solubles gu’eremadlcalin

- les acides fulvigues (AF) sont solubles quel guels@H
De nombreuses auteurs (Artiola-Fortuny et Fullé®82L; Weis et al.,, 1989 ; Aiken et
Leenheer, 1993 ; Prudent et al., 1995, Senesi.etl@96 ; Martin-Mousset et al., 1997 ;
Mejbri, 1997 ; Christensen et al., 1998 ; Lagi€lQ0@ ; Kang et al., 2002) ont caractérisés les
acides humiques et fulviques extraits de milieuxures divers (eaux naturelles, eaux
souterraines, sols, lixiviats de décharge, toudoepost) pour mieux les identifier et ainsi
optimiser leur élimination. La connaissance de l&wolution peut étre également un outil
pour étudier les processus d’humification.
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La fraction acide humique est constituée de congdeéaut poids moléculaire, aromatiques
et d’origine cellulosique alors que la fractiondecfulvique comprend des composés de poids
moléculaires moyens et est relativement riche enposés carboxyliques et hydrophobes
(Thurman et Malcolm, 1981).

Les acides humiques et acides fulviques issusixigmts ont des propriétés proches de ceux
issus des autres milieux (Lagier, 2000) a I'exaaptie :

- leurs teneurs en carbone aliphatiques, en hydrogéngzote et en soufre plus fortes,
- leur aromaticité plus faible caractérisée par @ilglé absorbance UV-visible,

- leur plus faible teneur en oxygéne,

- leurs quantités moins importantes de groupemerésgigues

Ces caractéristiques soulignent d’une part leurrétans avancé dans I'’humification que les
substances humiques provenant des sols ou deseealutre part leur caractere atypique
marqué par la composition hétérogene du déchetytsren azote et en soufre élevées) et par
des conditions du milieu particulieres.

A partir des propriétés des acides humiques eeaduaviques, certains auteurs ont mis en
évidence un état plus proche de I'humification plagracides humiques (poids moléculaire
plus élevé, aromaticité plus forte). Artiola-Fonyuet Fuller (1982) estiment que les acides
fulviques prédominent dans un lixiviat jeune et pable alors que la quantité d’acides
humiques augmente avec I'age du lixiviat. lls cdasent que les acides fulviques se forment
en premier, puis successivement les acides humigpparaissent au cours des années
d’enfouissement. Méme si Schnitzer et Khan (19&8)spient que les acides humiques étaient
formés plus tot que les acides fulviques, aujourddette hypothése semble étre rejetée. Le
rapport calculé « carbone organique des acidegyfidg sur le carbone organique des acides
humiques » est utilisé pour indiquer I'avancée daenhification au cours du temps. D’apres
Artiola-Fortuny et Fuller (1982) et Lagier et a0Q0), ce rapport diminue en fonction de
I'age du déchet. Si I'on considére les caractéusts de ces composeés, les acides humiques
sont dans un état plus stable que les acides tidsigoutefois aucune étude sur I'analyse des
lixiviats au cours du temps n’a pu montrer la prég@nce des acides humiques par rapport
aux acides fulviques dans un état de plus en plosfl@ méme si proportionnellement le taux
d’acides humiques augmente. Des mesures sur lamimp d’acides humiques et d’acides
fulvigues au cours de la dégradation du déchetiesdrantéressantes a réaliser pour
déterminer leur évolution et pour savoir si 'uresdespéces peut étre un indicateur de I'état
de stabilisation.

111.2.3 Techniques d’extraction des substances humiques

Les principales techniques qui peuvent étre uaggour séparer les substances humiques
sont basées soit

-sur leur différence de poids moléculaires : uiltration (Slater et al., 1985 ; Trébouet,
1998 ; Le Coupannec, 1999 ; Lagier, 2000), perrogaur gel de type Sephadex G (Chian et
Dewalle, 1977 ; Gourdon et al., 1989).

-sur leur différence de solubilité : extraction maude et par pyrophosphate (Artiola-
Fortuny et Fuller, 1982 ; Ayuso et al., 1996 ; Kda/ et Hanninen., 2001 ; Bertanza et al.,
2001 ; Prudent et al., 1995).

-sur leur différence d’hydrophobicité : adsorptisur résine adsorbante Amberlite XAD
(Thurman et Malcom, 1981 ; Martin-Mousset et al997 ; Labouyrie-Rouillier, 1997 ;
Mejbri ; 1997 ; Violleau, 1999 ; Lagier, 2000 ; Kpat al, 2002 ; Labanowski et al, 2003).

L’extraction des substances humiques issues dssesblen principe réalisée en milieu
basique ; toutefois ce type d’extraction n’est pdapté aux composes présents dans un milieu
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liquide naturel (eaux de surface, lixiviats). Aindes auteurs ont défini un autre protocole de
fractionnement de ces substances humiques baskwguadsorption sur une résine non
ionique apolaire (XAD-2, XAD-4, XAD-7, XAD 8 et DA>8), (Thurman et Malcom, 1981 ;
Leenheer, 1981). Les composés solubles a pH acide axlsorbés sur résine XAD-8 et
désorbés par la soude a 0,1 M. Une nouvelle déimdes substances humiques en découle :
ce sont des matiéres hydrophobes apolaires, retesurerésine XAD. Les composés non
retenus sur résine sont les substances non hunoguagpelés « composés hydrophiles » qui
présentent un caractere hydrophile ou polaire (heen 1981).

De plus en plus, ce protocole sert de référence pruaire les substances humiques des
milieux liquides, il est conseillé par I'Internatial Humic Substance Society. Toutefois, la
mise en ceuvre de ce protocole est souvent réadeiptééme peu décrite dans la littérature
(Kang et al., 2002), ce qui génere des doutesasuature de espéces obtenues. Il devient donc
difficile d’effectuer des comparaisons sur la pndjom de ces espéces d'une étude a une
autre.

l11.2.4 Interactions substances humiques et métaux lourds

Les substances humiques ont de fortes propriétésplemantes vis-a-vis des cations
métalliques. Leur poids moléculaire, leur aromsgi@t polarité vont influencer la solubilité
des métaux présents dans le déchet. Les princigrawypes fonctionnels qui peuvent étre pris
en compte dans ces phénomenes de complexatiornglassés par affinité décroissante: i) les
groupes énolates (-0 ii) azotés (-NH, -N=N-) ; iii) carboxyliques (-COOH) ; iV) éthe(s
O-); V) carbonyles (-C=0) (Thurman, 1985). Les upements soufrés (-SH) semblent
également jouer un réle important dans la compieratelon certains auteurs (Vaughan et
al., 1993). De nombreuses études ont été realipées estimer les caractéristiques
complexantes de ces ligands (Fukushima et al., 1998in et al., 1997 ; Flyhammar et
Hakansson, 1999 ; Violleau, 1999 ; Lagier et é#99), elles ont mis en évidence la mesure
d’'une constante dite conditionnelle de complexagonraison du fort impact de certains
parametres physico-chimiques (température, altajiorce ionique et surtout pH) sur la
conformation des substances humiques et sur ledgypeétal étudié.

En effet, la capacité de complexation des subssahueniques vis-a-vis des métaux varient
considérablement selon les conditions du milieurdies 1989). Elle augmente pour des
valeurs de pH élevées et avec des concentratiossletances humiques plus fortes, diminue
pour des valeurs de force ionique importantes. édteégalement fortement dépendante de la
nature du métal en solution.

Les constantes de complexation des substances hesnigs lixiviats sont proches de celles
des autres milieux naturels (log K compris entret %,7), malgré leur plus faible teneur en
fonctions oxygénées complexantes (carboxyles aigbg(Weis et al., 1989).

Les acides fulviques des lixiviats semblent avaas dcaractéristiques complexantes plus
importantes du fait de leur proportion en foncticasboxyles prépondérante par rapport aux
acides humiques. En effet, les sites carboxylespt®xants appelés « sites faibles » (Perdue,
1989 ; Violleau, 1999) sont majoritaires dans lessances humiques des lixiviats (Lagier,
2000).

En conclusion, I'effet complexant des substancesiues du lixiviat vis-a-vis des métaux
lourds du déchet va participer soit a leur remséilon ou soit a leur immobilisation au sein
du déchet. Ce phénoméne est donc a surveiller lnde de la stabilisation du massif de
déchets, notamment dans le cas du relargage demnmdde plus, durant la phase de
maturation des déchets, les substances humiquéss enétaux sont fortement présents
(Kjeldsen et al., 2002). Il apparait donc nécessdiestimer le potentiel de ces métaux a ce
stade de dégradation et surtout de déterminer fminmsipales formes chimiques au sein du
déchet pour prévoir les éventuels risques de radgrg
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111.3 Pollution métallique d’'un déchet et stabilisation

Durant la phase de maturation des déchets, il @ssilpe d’avoir progressivement une
entrée d’air par diffusion ou par infiltration dieaassociée a une faible production de biogaz,
a une matiere organique réfractaire et a une ctuwreglégérement perméable. La décharge va
donc se trouver dans des conditions de plus engdiuabies et acides, du fait de I'absence de
consommation de I'oxygene entrant. Les especeopri@adntes dans un déchet stabilisé tels
gue les sulfures métalliques et la matiére organgpnt donc oxydés, pouvant ainsi libérer les
métaux lourds. De ce fait, il est important de @itre le potentiel métallique présent dans la
décharge puis d’en prévoir les relargages potentietamment dans le cas de l'aération de
déchets stabilisés.

[11.3.1 Potentiel métallique des déchets ménagers

Les ordures ménageres contiennent 4 a 5 % de métauxasse, d’apres la composition
type de 1993 de TADEME (ADEME, 1999-a). Les métaont également présents dans les
autres familles de déchets comme les plastiquegrte, les papiers-cartons, les putrescibles
et les déchets spéciaux. De ce fait, les décheferment un stock important de métaux
lourds. Aulin et al. (1997) estiment que les comi@ions en cuivre, cadmium, zinc, plomb et
mercure sont 5 a 127 fois plus importantes danddebarges que dans les sols.

La pollution métallique stockée au sein de la dagheaconstitue I'un des principaux
impacts possibles de la décharge sur I'environnéntiestimation des teneurs en métaux est
ainsi de plus en plus réalisée (tableau I-15).

De nombreuses variations des concentrations sa#nates entre les différents déchets,
elles sont fortement liées a la variation de lagosition de chaque déchet qui évolue en effet
au cours du temps et qui est associée au changeueatl’augmentation en nombre de
certains produits de consommation. Les donnéeSABEME (1999-a) concernant des OM
types sont globalement plus fortes que celles éstsnpar '’ANRED en 1987, ou mesurées
par Rousseaux et al. (1990). La nature du déchgtgmalement influencer la composition :
les déchets de site (Rouyer, 1990) présententeadesuts en métaux plus importantes que
celles des déchets types (Rousseaux et al., 1B80ffet, les déchets ménagers préleves sur
site contiennent en général une fraction non négbte de déchets industriels et de boues de
station d’épuration, réputés pour leur fortes tememn métaux lourds (Rinke, 1999). Mais, la
composition d’un déchet prélevé sur un site estnmoeprésentative que celle d’'un déchet
type en raison de I'hétérogénéité des déchets iaudsela décharge. La forte variation des
teneurs en métaux peut donc étre associée a ladeéppliquée : les données de TADEME
(1999), ANRED (1987) et de Rousseaux et al. (1990} des estimations théoriques basées
essentiellement sur la quantité de métaux préselates chaque famille de déchet alors que
les autres valeurs ont été mesurées sur I'éclamtidle déchet minéralisé a l'aide de
techniques analytiques. Les estimations théorigoesent un résultat surestimé alors que les
dosages vont fournir des valeurs fortement dépdadae la technique analytique utilisée.
Toutefois, I'ensemble de ces résultats permet derméer une gamme de valeurs qui prend
en compte la plupart des méthodes appliquées, icdogne une information sur la pollution
métallique présente dans le déchet.
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Tableau I- 15 : Teneurs en métaux lourds d’'un déofé@nager en France : synthése de résultats

Auteurs Type de déchets Teneurs en métaux lourds (mg/kg de déchets secs)
Hg Cd Pb Zn Cu Ni Cr
ANRED (1987) OM type 0,1-1 3-5 100-700400-600 100-300 - -
Rousseaux et al. OM type 34 53 268320 634 149 16  50-70
(1990)
ADEME (1999-a) OM type de 1993 3 4 795 1000 1048 48 183
Legret (1991) OM reconstituée - 9 270 600 290 55 21
Prudent et al. (1996) OM reconstituée - 4 230 380 7 7 57 350
Rouyer (1990) Déchets de site <1 10,5 387 2259 865200,3 426
Rinke (1999) Déchets de site - 14,7 745 1072 235 - -

Gamme de valeurs Déchet ménager 0,1-3  3-15 100-800 380-2260 77-104816-200 21-426

Par ordre décroissant, les métaux lourds les ptrouvés dans la décharge sont les
suivants : Zn>Cu = Pb>Cr>Ni>Cd>Hg. Le fer restearggant le principal métal présent dans
un décharge, avec des quantités avoisinant lesndizale grammes par kilogrammes de
déchets secs (Flyhammar, 1997 ; Martensson €to#19).

Le fer est essentiellement présent dans les maxéngtalliques de la décharge, les autres
métaux lourds sont davantage dispersés dans Fésedifes catégories de déchets. Rousseau
et al. (1990) ; Prudent et al. (1996) et les dosmel’ ADEME (1999-a) ont mis en valeur les
principales familles responsables de la présenceslenétaux (tableau 1-16).

Tableau I- 16 : : Origine des métaux lourds deshdd#s ménagers

Familles de déchets

. Fines . . : . . .

Métaux Putrescibles Papiers  Bois Textiles PlastiqguesMétaux  Verre Inertes Déchets
Cartons (pierres) spéciaux

lourds

Zn + + + + + ++ - + +++

Cu ++ + - ++ + +++ - - -

Pb ++ - + - + +++ ++ ++ -

Ni + + + + ++ +++ ++ ++ -

Cd ++ + ++ ++ +++ ++ ++ + +

Les fractions qui apportent le plus de métaux dassdéchets, exceptés les matériaux
métalliques, sont les fines et les plastiques.edediction fine contient les composés de faible
diametre, en partie dégradés. Il est estimé que ¢etction du fait de sa grande surface
spécifigue contient un grand nombre de métaux deuss formes les plus actives
(Flyhammar, 1998), ce qui la qualifie de dangerepser I'environnement. Toutefois, les
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fines sont en grande partie sous forme de matieganmue (Prudent et al., 1996). La

distribution des métaux lourds au sein de cettesphpar des méthodes d’extractions
séquentielles va permettre d’estimer les princgp&bemes chimiques des métaux et ainsi de
prévoir leur mobilité.

[11.3.2 Formes chimiques des métaux au sein du déchet

[11.3.2.1 Définition et protocoles d’extractions séquentielle

La connaissance de la spéciation des élémentsliopd¢al est essentielle pour appréhender
leur distribution, leur mobilité et leur disponité biologique. La technique la plus adéquate
pour déterminer ce fractionnement est I'extraciéquentielle sélective.

Les extractions chimiques sélectives s’appuientestait que les métaux sont retenus par
la matrice solide sous différentes formes et quacehe des phases peut étre extraite en
utilisant des réactifs chimiques appropriés (Tesdial., 1979).

Le protocole d’extraction a été mis en place aipdiéchantillons de sols (Tessier et al.,
1979), il comprend cing phases distinctes qui egpwadent a cing types d’associations sol-
métal (annexe 6).

Sur la base de ce fractionnement, de nombreux qolete ont été adaptés. Calmano et
Forstner (1983) ont appliqué un protocole d'extoactséquentielle sur les sédiments
anoxiques, dérivé de celui de Tessier. Del Fava9q)l9a utilisé un protocole de
fractionnement en 6 étapes (une phase supplénmermairr extraire les sulfures) sur des
échantillons de déchets urbains prétraités pardeéolé Valorga. Les protocoles d’extraction
se sont multipliés sur les sols, les sédimentsptages, les composts. Kersten et Forstner
(1995) ont comptabilisé 25 protocoles difféerenteetes années 1973 et 1993. Cette grande
dispersion a entrainé de ce fait des difficultéssda comparaison des études. Dans les années
1980, une volonté d’harmonisation et de standaidisale cette technique d’extraction s’est
donc révélée de plus en plus forte, notamment @&8ureau Communautaire de Référence
(BCR), nommé maintenant le SMT Program (StandakMisasurement and Testing) de
I'Union Européenne a Bruxelles (Sutherland et T&f)2). Le projet comprend a la fois la
standardisation d’'une procédure d’extraction sétei@et la mise en place de matériaux de
référence, utilisant ce protocole. Le protocoleagtadisé BCR intégre 4 phases : une fraction
acide extractible, une fraction réductible, unetitmn oxydable et une fraction résiduelle. La
qualité des résultats d’extraction est vérifieecgr& un sédiment de lac (CRM 601),
(Quevaullier et al., 1997). De nombreuses étuded désormais réalisées a l'aide de ce
protocole mais de nouveaux essais permettant diiger I'extraction de certaines especes
métalliques comme le cuivre, le plomb et le zinclaefraction réductible du protocole
(Sutherland et Track, 2002 ; Mossop et Davidson0320 perturbent a nouveau
I’'harmonisation des résultats d’extraction.

Les modifications incessantes des procédures deidns séquentielles peuvent étre
expliquées par les nombreuses controverses redadia précision de la méthode. En effet,
les protocoles d’extractions séquentielles permeti@ mieux une spéciation opérationnelle
des éléments traces qui dépend fortement du pihetadbisé. Bermond et Yousfi (1997),
Sahuquillo et al. (1999) ont mis en évidence lescgaux parametres du protocole du BCR
qui pouvaient affecter ou améliorer la précisidiacide utilisé, le pH, la température, la
durée de l'extraction, I'extraction sous atmosph@i@zote, la vitesse de centrifugation, la
concentration des réactifs.

Une autre limite des méthodes d’extractions sédglied est la résorption des éléments
métalliques apres extraction (Blanchard, 2000).cbaséquence de ce phénomene est la
redistribution des especes du fait de leur réasBoni avec d’autres composants de
I’échantillon non dissous.
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Malgré les fortes critiques de certains auteursl’saiploi de ces protocoles, leur utilisation
demeure importante et apparait méme indispensablegstimer les formes liées aux métaux
lourds dans un échantillon naturel.

Ces différents protocoles ont été appliqués awheatécpar de nombreux auteurs (Legret
(1993) ; Prudent et al., (1996) ; Flyhammar (199Rinke (1999))

Les résultats obtenus par les différentes techsigliextraction mettent en évidence des
grandes tendances, comme une évolution vers desesode plus en plus stables (MO,
sulfures) pour des déchets stabilisés et a I'iyedes especes métalliques plus facilement
échangeables dans des déchets frais. D’aprés PRrateh (1996), I'extraction chimique
séquentielle est un précieux outil opérationnel rpestimer la mobilité des polluants
métalliques. Toutefois, Flyhammar (1997) met entelola performance des protocoles
d’extraction pour estimer les quantités de métaesl: la technique utilisée permet d’extraire
seulement 30 % de la quantité totale des métaugdarontenus dans le déchet stabilisé.

De plus, l'estimation de la fraction oxydable oltenpar le protocole de Tessier sur les
déchets peut étre faussée par la dissolution darmemeétaux tels que le fer et le zinc liés aux
« sulfures acides volatils » (Wallman et al., 19939 relargage est mis en évidence dans les
meétaux extraits des phases d’oxydes de fer et ars e I'extraction des métaux liés a la
MO-sulfures.

Ces résultats obtenus par I'extraction chimiqued#le sont des indicateurs des principales
formes métalliques présentes pour un échantilloméaonais en aucun cas ils ne peuvent étre
pris comme référence pour étre comparés aux aatuekes réalisées sur d’'autres milieux
naturels.

[11.3.3 Mobilité des métaux lourds issus des décharges

Les métaux se retrouvent principalement dans lhatge sous des formes minérales ou
adsorbées sur des phases minérales, incrustésddanhases amorphes et/ou complexés a
des composés organiques (Martensson et al., 19%%).métaux présents dans les déchets
stabilisés dans des conditions particulieremeniaiites sont de ce fait tres peu mobilisables
par lixiviation (Flyhammar et Hakansson, 1999).é8elet Baccini (1989) estiment que plus
de 99,9 % du stock de métaux sont encore piégésldalecharge au bout de 30 ans.

La plupart des métaux lourds : Cu, Ni, Cr, Pb etd&ra décharge sont émis dans le lixiviat,
peu sont évacués dans le biogaz. Le mercure patdfocs étre relargué par évaporation
(Rapport commission européenne, 2002).

[11.3.3.1 Estimation des quantités de métaux lourds dans l&lviat
L’analyse des métaux lourds contenus dans le &k cours de la phase d’exploitation et

lors du suivi post exploitation fait partie des gaetres obligatoires a controler. La

concentration en métaux lourds décroit Iégérementaars de la dégradation des déchets.
Kruempelbeck et Ehrig (1999) ont répertorié les umes au cours du temps des parametres
globaux des lixiviats pour plusieurs sites conéstprincipalement de déchets ménagers en

Allemagne. Seules les concentrations en métauxisoswnt présentées (tableau 1-17) :
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Tableau I- 17 : Concentrations en métaux lourdssddes lixiviats au cours du temps

Métaux en mg/L dela5ans de 6 410 ans de 11 a 20 ans de Rlaas
Pb 0,005-0,92 0,005-0,32 0,005-1,3 0,005-0,19
Zn 0,02-24 0,016-125 0,01-43,5 0,05-9
Cd 0,0002-0,05 0,0002-0,190 0,00013-0,07 0,00028,0
Cu 0,003-40 0,0002-3,3 0,0025-1,03 0,004-0,27
Ni 0,007-1,4 0,012-10,6 0,003-1,93 0,0036-0,348
Cr 0,003-0,03 0,008-0,257 0,006-1,16 0,005-1,62

Les teneurs en zinc lixivié sont les plus impomrantuelque soit 'age de la décharge. Les
teneurs en Zn, Cd, Ni passent par un maximum damphase 6-10 ans avant de décroitre
régulierement et proportionnellement. Il semblergilte ces métaux soient fortement
lessivables lors de la phase de méthanogéneseqaierke cuivre se trouve majoritairement
dans le lixiviat lors de la phase d'acidogénesdréeh et 5 ans). Les concentrations en Cr
dans la phase lixiviee augmentent régulieremerdoams du temps mettant en évidence une
ressolubilisation lente mais effective de ce métalPb semble davantage lixiviable lors de la
phase 11-20 ans alors qu’il décroit entre 5-10eaesitre 20 et 30 ans.

Des travaux de laboratoire estimant les quantigémétaux libérés par un déchet permettent
d’établir des pourcentages de relargage d’'un na@tahé. Legret (1993) a suivi les teneurs en
métaux lourds relargués par une colonne de déchétegers types au cours de 2 ans de
dégradation. Il a montré qu’a I'exception du nickeldu zinc fortement mobilisés, les autres
métaux restent piégés au coeur du déchet. L'ordre salebilité est le suivant:
Ni>Zn>>Cd>Cr>>Pb>Cu. Le nickel est le plus lixiviab40,6 % du métal total est solubilisé.
Toutefois, ces résultats de forte mobilisation plumickel sont criticables, en raison du
dopage des déchets par des sels métalliques, aalilenfient lixiviables. D’autres essais sur
colonnes (Erses et Onay, 2003) ont été mis en plageétudier le comportement des métaux
lourds dans les conditions méthanogenes de la dgghadicatrices de la stabilisation du
massif. Les métaux ajoutés a cette étape de dégmnadaont rapidement précipités
principalement sous la forme de sulfures, dans abeslitions tamponnées et réductrices
favorables. Le relargage des métaux lourds ajoesésrapidement limité. Aprés les dix
premiers jours de suivi, 90 % de tous les métaurd® étudiés sont précipités. Les conditions
particulierement réductrices et tamponnées de d@elméthanogene limitent le relargage de
métaux lourds.

La détermination des quantités de métaux lourdageés peut étre également effectuée a
partir de tests de lixiviation (Belevi et Baccirdi989 ; Flyhammar et Hakansson, 1999 ;
Martensson et al., 1999). Toutefois, de nombregsiéigues mettent en doute les résultats
obtenus par ces tests qui ne tiennent pas compt@rdeessus biologiques. Kylefors et al.
(2002) indiquent que les quantités de métaux lomresurées sont plus faibles pour des essais
réalisés sur colonnes de déchets qui considersnpriecessus biologiques (impact de la
méthanogéneése).

Dans les conditions connues de stabilisation dekealg, la mobilité des métaux lourds est
faible en raison de la forte atténuation par desamémes de sorption et de précipitation, elle
présente donc peu de risques sur la qualité desseauterraines (Christensen et al., 1994) ou
des sols environnants.
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111.3.3.2 Processus favorisant la mobilité des métaux lourds

La solubilité des métaux lourds dans les déchaegesiépendante de certains parameétres
physiques et chimiques tels que le pH, le potergi@bx, la présence d’électrons donneurs ou
accepteurs et l'existence de composés complexamgi@nigues et inorganiques (rapport
Commission européenne, 2002).

Les principaux phénomeénes mis en jeu sont les stavd’acidification, I'oxydation et la
complexation par la matiére organique et inorgaaidui lixiviat (tableau 1-18) :

Tableau I- 18 : Impact des conditions du milieu sumobilité des métaux (Feuillade et al., 2001)

Phénomeénes

Caractéristiques

Effet sur la mobilité des métaux

/1 mobilité

' mobilité

ACIDIFICATION
(1)

Diminution du pH :
entrée de pluies acide
Phase acidogéne

Désorption des métaux
s Dissolution des précipités
(sulfures, carbonates, oxyde

Précipitation des
macromolécules organiques
s) solubles liés aux métaux

OXYDATION (2)

Oxygénation (aération
infiltration d’eau

Oxydation des fractions

, oxydables telles que MO e
sulfures liés aux métaux
Libération importante de

Modification de la spéciation
t redox de certaines espéces

réadsorption sur les oxydes d

métalliques comme Fe et Zn|.

(0]

chargée en oxygene

protons, diminution du pH fer et de manganése

Effet complexant de |4
matiére organique
dissoute (Acides Complexes solubles métau
Fulviques) ou colloidale AF
du lixiviat, des matieres Transport des métaux par les
minérales en suspension colloides
et des ligands minérauix
(chlorures)

c Forte concentration en AF

entraine un piégeage des
especes métalliques

COMPLEXATION
(3)

L’oxydation et la complexation se réalisent proleatént dans le long terme, mais leur effet
sur la remobilisation des métaux est beaucoup gikésiué au sein de la décharge, qui est un
milieu extrémement complexe et fortement contr@élps conditions du milieu. Tant que les
conditions anaérobies, réductrices et tamponnémmtssuffisantes dans la décharge, la
remobilisation des métaux sera sans doute négliggebes risques potentiels doivent plutot
étre portés sur les changements de condition é8ak& cours de la stabilisation de la
décharge, comme par exemple I'effet de la recitmradu lixiviat sur la mobilité des métaux
lourds dans le long terme. La recirculation d’'wiMiat chargé en macromolécules organiques
sur un massif de déchets sera peut étre a l'origime ressolubilisation de certains
composeés métalliques.

IV Etude sur pilotes : acceléeration de la
dégradation des déchets

Le concept du site étanche confiné imposé pardeementation (arrété du 9 septembre
1997), a été mis en application sur de nombreusesaidges dans le but de réduire les impacts
environnementaux. Toutefois, la mise en place déesyes étanches sur les décharges peut
ralentir les processus de dégradation des décbatsrfent dépendants de I'humidité. En
effet, 'emploi d’'un tel concept désigné comme mb® séche » (Yuen et al., 1999) peut
provoquer l'allongement de la durée de la dégradatie la décharge, et par conséquent
'augmentation des codlts de gestion. De plus, pe tle site peut devenir dans le long terme
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un danger pour I'environnement dans le cas d'unteéend’eau accidentelle qui pourra
relancer les processus de dégradation des dédhariaepermettre a nouveau le relargage de
flux polluants. Une autre alternative pour rédlg®impacts environnementaux sur les sites a
donc été lancée mais orientée de facon a favdesaégradation des déchets. Le principe du
bioréacteur consiste en l'accélération maitriséendissif de déchets au sein des casiers par
apport d’humidité (ADEME, 2003-b).

IV.1 Moyens d’accélérer la dégradation des déchets

Diverses études ont permis ou permettent de metiravant les principaux mécanismes
favorisant la dégradation des déchets et ainsiéfiaidles paramétres clés a considérer pour
accélérer cette dégradation. Yuen (1999) a rappsl@rincipaux facteurs liés au déchet ou
aux conditions du milieu qui pouvaient jouer ureréur la dégradation :

e La nature du déchet controle la disponibilité druthidité et des substrats, mais aussi la
présence d’inhibiteurs potentiels et la présenceoes isolées du reste du massif. Ainsi,
il est possible de favoriser la dégradation deseliscpar une sélection préalable du type
de déchet & mettre en décharge.

* Le broyage du déchet permet 'lhomogénéisation dinete il facilite le mélange et il
augmente la surface spécifique du déchet pourcgkedradation. La circulation de I'eau a
travers le massif se trouvera alors facilitée.

» Le compactage du déchet est favorable a la dégoaddti déchet dans le cas ou il est
effectué sur le déchet sec.

» La forte humidité présente pour une grande dedstdéchet favorise la distribution des
nutriments et le contact entre les substrats dideteries.

* L’addition de solution tamponnée (par exemple deHBI@;) est bénéfique pour le
développement des bactéries méthanogénes, dépedesntonditions du milieu. La
dégradation des déchets fortement régie par cedigfactéries s’en trouve facilitée.

« L’addition de boues de station d’épuration augmebibemidité, les quantités de
nutriments et le nombre de bactéries anaérobisgsiawdu déchet.

* Le pré-compostage d’'une partie des déchets pewmgtiee de dégrader les composeés
organiques plus facilement dégradables par desegsas aérobies réduisant ainsi le
développement de la phase acidogéne au coursddgiadation anaérobie (Komilis et al.,
1999). La présence d'acides gras volatils peut &étreinhibiteur de la dégradation
anaérobie.

« L’addition d’enzymes permet de favoriser la mise mace de certaines phases de
dégradation comme I'’hydrolyse et la méthanogénése.

» La recirculation du lixiviat permet d'accélérer ldégradation en favorisant le
développement des microorganismes et en leur fesant une humidité optimale. Elle
provoque une circulation d’eau induisant des phémras de transfert entre les microbes,
les substrats et les nutriments de la masse démtdédElle permet méme de diluer les
concentrations élevées en inhibiteurs (Mc Creal@®8).

V.2 Bioréacteurs

Le principe fondamental du bioréacteur consistegmeenter I’hnumidité des déchets pour
créer des conditions favorables a leur dégradati@n.technique utilisée pour apporter
I’'hnumidité au sein du massif de déchets est lacalztion du lixiviat.
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IVV.2.1 Bioréacteur anaérobie

Le bioréacteur anaérobie caractérisé par la rdaiion du lixiviat doit permettre :
» ['accélération de la vitesse de degradation : leeelude la stabilisation attendue dans
un bioréacteur anaérobie est de l'ordre de quelgqueses (10-15 ans) contre des
siécles dans un site confiné (Pacey et al., 1¥3thland, 1975).

» |'optimisation de la production de gaz. La prodontide biogaz est réalisée en
majorité durant la phase d’exploitation, ce quiilfec également sa valorisation,
(Delineau et Budka, 2000).

* la réduction de la quantité de lixiviat a traitélle va dépendre principalement de
’humidité initiale des déchets et de la quantité likiviats réutilisée pour la
recirculation.

» laréduction de la charge organique des lixiviatglpits
» laréduction des colts de maintenance et des de(#sivi post exploitation.

L’effet de la recirculation de lixiviat cumulé aaditres apports (boues, nutriments, tampons)
est plus efficace pour accélérer la dégradatiorddebets.

Un autre procédé « high rate flushing bioreactousbioréacteur a fort taux de lessivage peut
étre utilisé pour améliorer les effets du bioréac@naérobie. A 'aide de cette technique, la
stabilisation de la décharge n’est atteinte qusibilisation de la fraction organique et
lessivage et élimination de la fraction inorganidjuriable tels que les espéces NHCI et
métalliques (Delineau et Budka, 2000). Des essaigedirculation avec des fortes injections
d’eau ont permis de lessiver en exces les compdiségdes organiques a courtes chaines
(Novella et al., 1997). Beaven et Walker (1997) esttmé qu'il faut 6 & 7 frd’eau par tonne
de déchet humide pour évacuer toute la pollutidubde.

IV.2.2 Bioréacteur aérobie

bY

Le principe consiste a injecter de l'air a l'ingar du massif de déchets, technique
similaire a celle du compostage. L'injection d'g@ar recirculation ou non de lixiviat) peut
étre utilisée pour maintenir une humidité suffiear@ette technique est tres employée dans
les pays asiatiques (Read et al., 2001). Les psasese déroulent en milieu aérobie, les
bactéries convertissent la masse biodégradableéchet en dioxyde de carbone et en eau au
lieu du méthane. La production de 'humus se réabpidement.

Les effets attendus du bioréacteur aérobie sugédaadlation sont (Delineau et Budka, 2000) :
» stabilisation tres rapide du massif de décheteené& 5 ans
» production de méthane nulle, d’ou réduction desaictgpenvironnementaux
» absence d’'odeurs, ce qui facilite les excavati@ssdichets

* réduction de volume de lixiviat a traiter, une gtarpartie du lixiviat étant dissipée
sous forme de vapeur d’eau du fait des hautes tetiypés enregistrées.

Ces résultats peuvent étre améliorés avec la mairen du lixiviat. Stessel et Murphy (1992)
ont mis en évidence apres des essais sur coloruieseqaération en présence d'une
recirculation augmentait la production de biomasdgent [lactivité cellulotique
(microorganismes capables d’hydrolyser la celljlo€e type de systeme permet également
de traiter directement le lixiviat, comme par exdarifglimination des ions ammonium et des
sulfures (Hudgins et Harper, 1999).

Cette technique est actuellement peu utilisée eraismison des forts rendements obtenus sur
I'accélération de la dégradation, des essais esrd#tfiire et sur des vieux sites ont été mis en
place (Heyer et al., 1999 ; Leikam et al., 1999).
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V.3 Utilisation de colonnes de déchets

IV.3.1 Intérét

Bien que les résultats obtenus par des essaiségaur site soient plus valorisables que
des tests en laboratoire, la mise en ceuvre imgertdifficile et colteuse sur site limite le
nombre des expérimentations a grande échelle etrisavde ce fait le développement
d’études laboratoires.

Des pilotes, des colonnes de déchets ou des lysism&int souvent utilisés pour simuler la
dégradation des déchets dans une décharge (Ydwaigiz002).

Le principe de ces colonnes de déchets est simidaicelui des tests de percolation, qui
tiennent compte des processus biologiques. Lestéaistiques de ces colonnes sont dérivées
de celles présentes sur une décharge. Elles sensemtpd’un systéme d’évacuation des gaz et
de récupération du biogaz, d’une couche drainamtgas de colonne pour drainer le lixiviat,
d’'un systéme de collecte du lixiviat, d'un systédiejection d’eau en haut de la colonne et
d’un systeme de chauffage (température maintenime 85 a 40 °C).

L’emploi de pilotes permettra la prévision de ceeeffets sur la dégradation des déchets,
notamment ceux des facteurs influencant la dégmadaes déchets (Kylefors et al., 2002).
Ces colonnes sont employées par de nombreux chesche en général pour des objectifs
variés (Beaven et Walker, 1997) avec un succéddsnable.

IV.3.2 Synthese des études réalisées sur colonnes

L'utilisation de colonnes de déchets pour estines processus survenant dans une
décharge n’est pas récent, les études sont dé& ceffabreuses et variées (annexe 7).

Une grande partie des études en colonnes estéealians le but d’estimer l'effet de la
recirculation de lixiviat sur la dégradation desliks. Le contréle de certains parametres en
colonnes tels que la température, I'humidité, Lajale nutriments permet de mettre en
évidence l'effet de ces parametres sur I'accélgmatie la dégradation des déchets (Shearer,
2001).

Le suivi de la dégradation d'un seul type de déchmtut étre possible en colonne,

cependant I'étude ne tient alors compte que du ooieyment du déchet considéré et non pas
de ses interactions avec d’autres types de comigaeartains auteurs fabriquent un déchet
type pour uniformiser leurs résultats, les rendaméi comparables entre eux.
Un déchet type est un déchet reconstitué, donbraposition n'est pas unique. Elle va étre
adaptée aux types de phénomenes pris en compkgigues, mécaniques et hydrauliques
(Thomas, 2000). Ainsi plusieurs déchets types tinténcus dans la littérature pour répondre
a des objectifs bien précis (annexe 8).

IVV.3.3 Impact des dimensions des colonnes et comparaisanxasites

La disparité des études colonnes met un doutéutilishtion de ce type de systeme pour
prévoir I'effet de certains phénomenes sur la digjran des déchets, certaines études sont
réalisées avec des petites colonnes d’hauteur ppéte égale a 30 cm (Fallman et Aurell,
1996) ou des grandes colonnes pouvant aller justimgRodriguez Iglesias et al., 2000).

Youcai et al. (2002) ont suivi la dégradation déshets a I'aide de colonnes de différentes
tailles et d’'un test sur site. Il ont mis en éviderdes difféerences de concentration dans les
lixiviats relargués par les différentes colonnesadtiles 4 premiers mois de dégradation. Lors
de la stabilisation des parametres, les évolutsmms similaires pour toutes les colonnes. Les
teneurs en DCO relarguées par le lixiviat proven@ntessai sur site restent plus importantes
que celles des colonnes mais diminuent de la maganf Ainsi, d’aprés Youcai et al. (2002),

il est possible d'utiliser des colonnes de déchets simuler les évolutions a I'échelle du site
mais avec des colonnes suffisamment grandes etdegemasses au minimum de quelques
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centaines de kilogrammes. Rodriguez Iglesias €2800) a également comparé les résultats
obtenus sur pilote a ceux du site, il a observéniémes évolutions avec toutefois, une
diminution plus rapide des teneurs en DCO préseatdns le lixiviat du pilote. Il n’existe pas
pour autant une corrélation possible entre leslta#swbtenus sur pilote et ceux des essais a
I'échelle de la décharge. La dégradation des déchat site se réalise dans des conditions
beaucoup moins optimisées et maitrisées que ogliesont présentes sur les colonnes de
déchets (Kylefors et al., 2002). Tous les résulvdtenus apres étude sur colonne de déchets
devront étre vérifiés sur site.

V.4 Essais de recirculation en colonnes sur la dégradah des
déchets

Certains auteurs (Warith et al.,, 1999) ont compke® résultats obtenus pour la
recirculation de lixiviat seul, la recirculation deiviat avec ajout de boues de station
d’épuration et la recirculation de lixiviat aveoaj de tampons (NaOH) et de nutriments (20
% d'azote et 20 % de phosphore) sur la dégradasndéchets. De meilleurs résultats sont
obtenus lors de la recirculation avec ajout de bponetamment sur la réduction de la charge
organique du lixiviat. Cet apport supplémentaireofegse le développement des bactéries
anaérobies, comme les bactéries méthanogénes.

Toutefois, I'ajout de tampons lors de la recirdglatest souvent effectué pour s’assurer du
maintien des conditions favorables a la méthanagngest-a-dire proches de la neutralité.
Erses et Onay (2003) et Rodriguez Iglesias eR@D{) réalisent la recirculation du lixiviat en
tamponnant le pH. Les solutions tampons utiliséess KOH ou NaOH, combinés a MO
ou NaHCQ. Une inhibition acide potentielle provoquée pardairculation du lixiviat est
ainsi écartée. Yuen et al. (1995) ont répertoeg@ademble des différents essais de recirculation
réalisés sur colonne. Les facteurs tels que ledg®yl’ajout de nutriments et le contréle de la
température n'ont pas montré d’effet marqué surdsaltats de la recirculation.

Shearer (2001) considére que la teneur en humidiékimale pour optimiser la
dégradation est au dessus de 45 %. Chugh et @B) bt étudié I'effet de plusieurs taux de
recirculation sur la dégradation d’'un déchet frhiis.fort taux de recirculation, égal a 30 % du
volume nécessaire a la saturation compléte desstgctemble permettre une solubilisation
plus importante des espéces et I'établissement malpgle des populations méthanogenes
(Chugh et al., 1998). Hartz et Ham (1983) ont inéigyu’une recirculation réalisée a forts
débits fournit une meilleure dégradation anaéropia faibles débits. Toutefois, un trop fort
débit, égal a 30 % du volume du réacteur par exelfgponza et Agdag, 2004) peut favoriser
des conditions acides, néfastes pour le dérouledeelast méthanogénese.

Yuen et al. (1995) ont mis en évidence lintérét réeirculer un lixiviat en phase
méthanogene sur un déchet. Ce lixiviat posseddfendes propriétés fortement tamponnées
et alcalines qui vont faciliter le développementlaenéthanogénése. Novella et al. (1997)
déterminent I'effet de la qualité du lixiviat sun déchet a différents stades de dégradation. La
recirculation d’un lixiviat dit stabilisé sur un d#et en phase acidogene par exemple stimule
le développement de la phase méthanogene du déduoéiérant ainsi les phénomenes de
dégradation du déchet.

L'utilisation des lixiviats traités lors de la recilation permet leur valorisation mais
surtout favorise la dégradation des déchets. Bauehal. (2001) ont mis en évidence I'effet
positif d’'un concentrat (lixiviat traité par osmoseverse) sur la dégradation de déchets
ménagers. Toutefois a partir de 250 jours et jus4@0 jours de dégradation les valeurs des
parametres mesurées du lixiviat (potentiel redd, gicides gras volatils) indiquent un effet
inhibiteur de la recirculation. Ce résultat peue &xpliqué par la forte acidité du concentrat et
la présence d’espéces métalliques oxydantes (eeCaftl) qui vont réduire le développement
des bactéries méthanogenes, donc ralentir la détgpad
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En principe, le traitement d’un lixiviat avant secirculation est un moyen pour réduire
I'accumulation des ions ammonium au cours de laatfdion des déchets. En effet, ces ions
se dégradent trés lentement et ont tendance anserdoer avec la recirculation du lixiviat.
De plus, a partir de concentrations proches de 890, ils peuvent inhiber les processus de
dégradation (Burton et Watson-Craik, 1998). Lerggge de ces ions fait partie de I'une des
pollutions a suivre dans le long terme (Kruempetbet Ehrig, 1999). Ainsi, I'aération du
lixiviat recirculé est réalisée pour permettre d/d@r les ions ammonium en nitrate, qui
seront ensuite consommeés au cours de la recirenlptir dénitrification. Burton et Watson-
Craik (2001) ont mesuré une baisse des concemtgaem ammonium apres un an de
recirculation avec un lixiviat aéré, et sans aucimgbition de la production de biogaz.
D’autres auteurs (Vigneron et al., 2003) s’inteamgigjustement sur la pertinence d’'une telle
recirculation sur le relargage de polluants etsuléveloppement de la méthanogénese.

Knox et Gronow (1995) ont combiné la recirculat@nn lixiviat aéré a la technique du
« flushing reactor » (lessivage a forts débits)rgelarguer la totalité des sels inorganiques et
en partie les ions ammonium, tout en accéléramédpadation des déchets.

Cette technique de « flushing reactor » peut étranayen pour lessiver les différentes
especes qui vont s’accumuler lors de la recirauhatBeaven et Walker (1997) ont mis en
évidence que certains ions tels que les chloruoes mpidement relargués par I'effet du
« flushing » durant les premiéres étapes de détjpad®e fortes teneurs en chlorures sont en
général une des conséquences de la recirculatibxi\dat (Cecen et Gursoy, 2000).

L’impact de la recirculation de lixiviat sur 'adégation de la dégradation a été démontré
sur colonnes de déchets. Les résultats insistateftss sur la qualité du lixiviat relargué qui
doit étre compatible avec I'état de dégradatiorddchet et sur le débit appliqué. Les essais
sur site sont beaucoup moins diversifiés mais reantégalement un effet favorable de la
recirculation du lixiviat sur la dégradation degluéts au sein du massif.

IVV.5 Essais de recirculation de lixiviat sur site

Vu le contexte réglementaire international, legjegtions de lixiviats sont principalement
appliguées aux Etats-Unis et au Royaume Uni. Dsai®siniquement a titre expérimental
sont appliqués en France, Italie, Espagne (Budka))2

Ainsi, les principaux résultats des effets du kactéur sur site proviennent en grande
partie des Etats-Unis. Reinhart et Al Yousfi (1996)t comparé les caractéristiques de
lixiviats obtenus sur des décharges classiquesuet5s décharges avec recirculation
principalement situées aux Etats Unis (tableau)l-T® plus sur le site de Sandtown
(Delaware Solid Waste Authority), ou la recircutatia duré 12 ans, différents systemes
d’injection de lixiviats ont été expérimentes.

Tableau I- 19 : Composition des lixiviats issusdéeharges conventionnelles et de celles pratiglaant
recirculation (Reinhart et Al Yousfi, 1996)

Parameétre Décharge conventionelle Décharge avecukation
Fer (mg/L) 20-2100 4-1095
DBO (mgGy/L) 20-40000 12-28000
DCO (mgQJ/L) 500-60000 20-34560
NH," (mg/L) 30-3000 6-1850
Chlorures (mg/L) 100-5000 9-1884
Zinc (mg/L) 6-370 0,1-66
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Les concentrations des différents paramétres dudbindiquent une diminution du relargage
de polluants avec recirculation, la charge oxydastedivisée par deux. La recirculation de
lixiviat a un effet important sur le relargage de®taux, en particulier elle favorise la
production d’espéces réduites comme les sulfuresttgnuent par précipitation le relargage
de métaux.

Le taux de production de biogaz d’'un bioréactetrégalement favorisé par rapport a celui
d'un site classique, il peut aller jusqu'a 2G/tonne de déchet/an, contre en moyenne 10
m/tonne de déchet/an sur une décharge conventien(aibka, 2000).

D’autres exemples montrent les avantages du bienéasur site : la recirculation de lixiviat
réalisée sur un site en Grece a permis d’'atteitadreéthanogénése au bout de 6 ans. Les
déchets enfouis présentaient toutefois de fortesuts en déchets organiques (45 %), teneurs
qui ont trés certainement optimisées I'effet deelarculation (Triantafillopoulos et al., 2001).
L’impact de la recirculation sur le site d’AlachGaunty (Floride) a été suivi par Townsend
et al., (1996), il a mis en évidence aprés 4 ansedieculation des teneurs en humidité plus
importantes et des teneurs en potentiel méthanqgasdaibles dans les zones recirculées, ce
qui justifie un état de stabilisation plus avanoémnxces déchets.

La recirculation du lixiviat durant 4 ans sur leesile Busta (Italie) a entrainé une réduction de
la charge du lixiviat produit, une accélérationla@roduction de méthane et une accélération
de la biodégradation (Barina et al., 2003), vemifi@s résultats des études colonnes.

En France, quelques essais de recirculation a gréctelle sont menés sur le site de
Montech (Tarn et Garonne) et sur celui de Vertidan@ (Essonne). Apres 10 ans de suivi sur
le site de Montech, entierement confiné par mendrah instrumenté, les travaux de
recherche ont mis en évidence I'importance de lasehinitiale d’enfouissement ou les
déchets sont en contact avec l'air. Les fermemiataerobies donnent lieues a une élévation
de la température jusqu’a 80°C, qui permettra alesinaintenir des conditions adaptées pour
la méthanogénése. L’humidité est un parametre ggalefondamental, les essais ont montré
gu’'une bonne répartition de cette humidité est plssentielle qu’une trop grande saturation
des déchets. Toutefois la mesure de I'humiditéediu du massif est difficile. Les effets de la
recirculation du lixiviat sur la dégradation de<ldgts n’ont pu étre clairement confirmés sur
ce site, car les résultats obtenus par le casmoitéont indiqué peu de différence avec le
casier subissant la recirculation. Le choix d’'usieatémoin est loin d’étre évident, certains
casiers semblent déja dans des conditions optindaléesmpérature et d’humidité (Couturier,
2003).

D’autres essais a grande échelle viennent d'étreeksur le centre de stockage du Jura et
en Vendée (Ramon et Riquier, 2003 ; Munoz et &lQ32, les premiers résultats sont en
attente.

La mise en place du bioréacteur nécessite de tralegesites avec :
- le contrdle des flux de gaz et de lixiviats (cadl@tanche)
- la caractérisation des déchets
- le suivi du lixiviat et du biogaz
- des systemes d’injection répartis sur 'ensemblladerface
- une cellule de contrdle pour étudier les effettadecirculation

Actuellement, le concept du bioréacteur s’averecdemcore difficile a mettre en pratique :

des nouveaux travaux de recherche sont nécessairecpnclure. Les effets dans le long
terme d’un tel procédé demandent notamment a &tdés.
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I Etude des déchets

Ce travail a pour objectif de tenter de définitdtéde stabilisation d’'un déchet ménager. La
démarche utilisée a consisté a déterminer les tésuistcques de plusieurs déchets d’ages
différents, prélevés sur des Centres d’Enfouissémechniques de classe Il. Les parameétres
globaux choisis sont axés sur les pollutions omaes et métalliques contenues dans les
déchets.

.1 Nature des déchets étudiés

1.1.1 Origine des déchets

Les déchets préleves sont des déchets ménagasratié@s, en mélange avec des quantités
de déchets industriels banals. Pour des raisorm®mfentialité, le nom des sites n’est pas
présenté. Chaque site est désigné d'une lettré8(AG, D, E). Les déchets sont nommeés a
I'aide de la lettre de leur site suivie de leur @gendice (A : site A, déchet de 3 ans).

Tableau II- 1 : Caractéristiques des déchets eidrde décharges

Age du déchet 3 ans 8 ans 8 ans 8 ans 20 ans 30 ang
Site A B C D D E
Couverture argileuse argileuse argileuse a base de argileuse argileuse
compost

Les déchets étudiés ont été choisis davantagessamrde leur accessibilité que par rapport a
leurs caractéristiques intrinseques. En effet, péper des déchets nécessite une ouverture du
casier, l'autorisation de I'exploitant du site etrteut des engins capables de creuser assez
profondément et rapidement pour extraire une masgertante de déchets enfouis. Dans la
majorité des cas, des essais d’excavation etadatisés sur les casiers, ce qui a permis de
récupérer des déchets sans trop de bouleverseseréssite.

La plupart des déchets ont été préleves entre 2rgdtres de profondeur, sauf le déchegd

a été extrait a environ 10 métres.

L’age de la plupart des déchets a été confirmdgsadates inscrites sur les papiers journaux
ou magazines retrouvés dans les déchets. Tout&daisialité des faibles quantités de papier
retrouvées dans le déchet de 30 ans n’a pas pumenfcette hypothese faite sur I'age, ce
sont les connaissances de I'exploitant du sitegtpermis d’estimer I'age du déchet.

1.1.2 Echantillonnage

[.1.2.1 Quantités de déchets prélevées

Les masses de déchets prélevées sont en moyenmeisesnentre 40 et 150 kg. Il a été
difficile de mettre en place une procédure d'écilanhage sur des déchets enfouis,
compactés et humides. L'extraction des déchetsuenfa’a pas permis d'obtenir un
échantillon initial suffisamment représentatif pailiser la technique d’échantillonnage du
MODECOM de 1993, qui prévoit un échantillon minimyuour des ordures ménageres de
500 kg. Les masses prélevées dans notre étudéaslulie, mais en comparaison avec celles
des autres études réalisées sur des déchets exteaitlécharges (Chiampo et al., 1996 ;
Mehta, 2000), elles sont plus élevées. De plus)dthode d’échantillonnage du MODECOM
a été mise en place a partir de déchets d’orduégmgeres fraiches arrivant sur la décharge,
cette méthode devrait étre réadaptée pour desypraints sur des déchets enfouis.
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.1.2.2 Conservation des échantillons

Apres leur préléevement, les déchets sont placés das sacs plastiques hermétiques. lls
sont remplis au maximum pour éviter toute entréerdpuis stockés au plus une semaine a
environ 10°C, avant d'étre analysés. Les déchets ngu peuvent pas étre analysés
immédiatement sont congelés.

[.1.3 Tri des échantillons de déchets

[.1.3.1 Séparation granulométrique des déchets

La granulométrie des échantillons de déchets péslest réalisée sur I'ensemble de la
masse brute. Cette opération met en ceuvre desderdismeétre 20 mm et 100 mm.

La masse totale de I'échantillon de déchet estréépa&n trois fractions « gros »,
«moyens » et «fines ». Aprés chaque criblage,masses d’échantillon retenues et non
retenues sont pesées a l'aide d’'une balance ELED #@i%une précision de 0,5 g, il est
possible alors d’estimer les pertes éventuelleshadigtillon au cours des séparations sur les
tamis. La séparation par la taille réalisée surdénhet humide peut étre en effet source
d’erreurs, certains fragments de déchets trés hasnpgtuvent rester coller aux grilles des
tamis ou aux gants de I'opérateur. Les fines, notant, sont les especes les plus difficiles a
séparer du fait de leur consistance terreuse, iecipe tres humide. Morvan (2000) a donc
proposé pour des facilités de mise en ceuvre etiadditt des résultats une séparation
granulométrique sur le déchet sec. Cependant, miatns étude, le tri est réalisé sur le déchet
humide pour étre le plus représentatif du déches ttadécharge.

La composition des trois fractions granulométriqobtenues est diverse, les différentes
catégories d’'un déchet ménager sont en partie naissables. Toutefois, les « fines » sont
constituées en majorité d’éléments dégradés, noonmaissables, quelques morceaux de
plastiques, verre et pierres sont visibles mais lawoportion apparait beaucoup moins
importante que les composeés dégradés. La sépadamifines par catégories de déchets se
présentant fastidieuse et incertaine est de cédaitée.

[.1.3.2 Composition des déchets

Les fractions de « moyens » et de « gros » so@éédrselon les principales familles de
déchets présentes dans un déchet ménager (MODEC@®3). La séparation est réalisée en
9 catégories de déchets :

1. Composés dégradés ou matiere terreuse, en géssaalies aux déchets putrescibles
pour un déchet frais

2. Papiers-Cartons, il est souvent difficile de diéidcier les papiers des cartons dans un
déchet en cours de dégradation

Textiles-Textiles sanitaires : pieces de tissugw@nts et couches principalement
Plastiques : sacs plastiques, bouteilles en plassigpolystyréne

Combustibles Non Classés (CNC) : bois, cuir (chanesy, caoutchouc , poils, liege
Verres, en principe provenant de bouteilles

Métaux : boites de conserves, ferraille

Incombustibles Non Classés (INC) : pierres, coggék, matériaux de démolition
(tuile, ciment)

9. Déchets spéciaux : en grande partie piles, médiceamnehiffons souillés (huile,
cirage)
10. Pertes lors du tri

© NOoO OA W
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Les résultats de la composition obtenus pour lesoyens » et les « gros » des différents
déchets étudiés sont ensuite rapportés a la matde te I'échantillon et les fines sont

inclues a la composition en étant assimilées entient a la famille des composés dégradeés.
Les déchets étudiés ont la composition suivante :

Tableau II- 2 : Composition des déchets étudiés

Catégories (%
masse humide As De Bs Cs D2o Ezo
Composes 32 48 35 45 49 66
dégradés
Papiers- 32 9 26 25 5 15 1
cartons
Textiles 6 7 4 3 6 4
Plastiques 14 13 21 14 15 10
CNC 8 10 4 4 9 4
Métaux 4 6 3 3 3
Verres 1 1 1 1 6
INC 2 4 4
Dephets 1 0.3 5 0.5 0.2 )
spéciaux
Pertes - 4 - - - _

La majorité des déchets étudiés contiennent erdgrproportion des composés dégradés, des
papiers-cartons et des plastiques. Les autres tggdractions sont minoritaires. Ce résultat
est en accord avec la composition initiale de déctierdures ménagéeres. En complément de
I'étude des déchets extraits de site, un déch& feconstitué a partir d’'une composition
modele qu’on pourra considérer comme un déchetdigrdures ménageres est prépareé.
[.1.3.3 Composition du déchet type d’ordures ménageres (nétr)

La composition de ce déchet correspond aux prapwtiles catégories de déchets données
par TADEME (1999-a) pour un déchet d’'ordures mémrag en France, en 1993.
A partir du Modecom : « méthodes de caractérisatlea ordures ménageres » établi par

'ADEME en 1993, chaque catégorie de déchet a @ttagée en sous catégories (annexe 9), il
a donc été possible d’avoir une composition ass&zige du déchet a préparer.

Tableau Il- 3 : Composition du déchet type d’orduneénageres utilisé

Catégorie de déchet Moyenne nationale de référenfen % de masse
humide)

Déchets putrescibl 28,¢€
Papier 16,1

Carton: 9,3
Complexe 14
Textiles 2,€

Textiles sanitair 3,1
Plastique 11,1
Combustibles non class 3,3
Verres 13,1

Métauy 41
Incombustibles non clas: 6,8
Déchets ménagers spéciaux 0,8
Total 10C
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[.1.4 Teneur en humidité des déchets

L’humidité de chaque déchet est mesurée le plusleamnt possible, 2 kg de chaque
déchet reconstitué (granulométrie et composition} snis a I'étuve a 105 2 °C pendant 24
heures selon la norme NF M03-002 (MODECOM, 1998¢y’a ce que la masse de déchet
soit constante. Les valeurs obtenues pour lesreiffé déchets sont (tableau 11-4) :

Tableau lI- 4 : Teneurs en humidité des déchetdiétu

Déchets F A Dg Bsg Cs Do Eso

Teneur en humidité

. 30 40 36 39 39,5 34,5 34
(% massique)

Les teneurs en humidité sont plus élevées poudégsets extraits de décharge que pour le
déchet frais reconstitué. Les teneurs en humidie dechets et G sont plus élevées par
rapport au déchet ) marquant ainsi la particularité de ce site, appanent |égérement
moins humidifié.

.2 Caractérisation des déchets

Des analyses sont effectuées afin de caractéresedéichets ménagers dans des états de
dégradation différents. Seuls les déchetsDd, Do et B ont été entierement caractérisés, les
autres déchetsgbBet G ayant été prélevés uniquement pour remplir lesrows de déchets
présentées au paragraphe IV partie Matériels ehddés.

Les essais de caractérisation ne peuvent paséilieés sur 'ensemble de la masse de
déchets (masse trop importante), une préparatiendéehets est donc nécessaire avant
d’effectuer les analyses.

1.2.1 Préparation des déchets
[.2.1.1 Séchage de I'échantillon

Aprés avoir déterminé leur répartition granulontgte et leur composition, les déchets
sont séchés sous courant d’azote pour éviter lesgements de conditions, notamment leur
oxydation quand ils sont mis en contact avec I'e@s déchets sont ainsi placés dans une
boite & gants de volume 0,8°memplie d’azote produit par un générateur Wathman
(micronitrogen generator 90). Un stock d’azote 86 2 sous une pression de 10 bars est
connecté a la boite a gants pour permettre unrégxlier a I'intérieur. Cette technique est
plus longue que la méthode classique consistaitties le déchet a I'étuve mais elle limite le
risque de modifications structurales des composésne perte de matiere due a la chaleur
apportée. Il faut environ 3 semaines pour séchetgb@e déchets. De nombreux chercheurs
réalisent un séchage des échantillons de decHéts 2C, a I'étuve jusqu’a atteindre la masse
séche de I'échantillon. La norme récemment pubtiées le recueil des normes AFNOR
(2002) préconise un séchage a 40 °C si le dechetrags humide pour étre analysé. La
caractérisation du déchet humide est conseillégétniment du déchet sec. L’humidité d’un
déchet peut cependant rendre difficile les techesqpour homogénéiser I'échantillon de
déchet, en particulier pour le broyage.

[.2.1.2 Broyage de I'’échantillon de déchet

Les deéchets séchés ont été broyés a l'aide d'uryebroa couteaux IKA M20
Labortechnik : chaque catégorie de déchet a étgébrgéparément. Certaines familles de
déchets comme les plastiques, les INC, les veegsnétaux et les textiles sont difficilement
broyables. Un broyeur a galets réputé pour édesaroches a donc été utilisé pour réduire en
poudre les INC et les verres. L’ensemble des bnsyetilisés (a couteaux, a galets ou a
billes) n'a pas permis de mixer les plastiques.Dlarittérature, le type de broyeur utilisé est
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tres rarement décrit, ce qui met I'accent sur i#gdltés de mise en ceuvre pour analyser un
déchet. Le broyeur a couteaux semble étre toutddoislus utilisé (Kelly, 2002 ; Mehta,
2000).

Les élements non broyables tels que les plastidesnétaux et les déchets spéciaux sont
enlevés des masses de déchets étudiés. Dans &tpleg études utilisant un échantillon de
déchet, les essais sont en général réalisés sutécimet sans plastigues et sans métaux
(Flyhammar, 1997 ; Kelly, 2002).

Les catégories de déchets broyées sont ensuitégsassgr un tamis de maille 1 mm. Les
textiles ont été difficiles a intégrer dans la paude déchet car le textile broyé a un aspect
filandreux qui doit étre recoupé plusieurs fois pétre le moins encombrant possible. Il n’a
donc pas été possible de tamiser le textile a ameélire aussi faible, le broyage du textile a pu
permettre d’obtenir au plus une taille de 1 cm.

Une masse de déchet a donc été reconstituée & ldmd poudres seches de déchets
obtenues, en respectant les caractéristiqueslésittu déchet (granulométrie, composition et
humidité). Ce déchet a été nommé « mélange », pwudistinguer des « gros », des
« moyens » et des « fines ». La reconstitution éthdt initial a permis d’avoir des résultats
de caractérisation plus représentatifs, les angalgsnt en grande majorité réalisées sur des
petites masses d’échantillon. Toutefois, en raomon broyage de certaines catégories de
déchets, la composition du mélange de déchet @éfaleau 11-5) n’est pas identique a celle
donnée tableau II-2.

Tableau Il- 5 : Composition des mélanges de dédftatiés

Déchets (%
massique sec F A Ds D2o Eso
Composes 28,6 35,0 62,4 523 78,3
dégradés
Papiers- 32,0 42,0 11,5 20,9 1,6
cartons
Textiles 8,0 8,0 9,3 8,7 51
CNC 3,9 11,0 13,3 13,3 4.2
Verre 17,5 1,3 0,9 1,5 6,5
INC 10,0 2,4 2,7 3,1 4.3

L’expression de la composition de chaque déchensstulement 6 catégories de déchets
modifie la qualité de I'échantillon, particulierentela part des composés dégradés et des
papiers-cartons. Les échantillons de plastiquestaumé et déchets spéciaux sont peu
dégradables et leur pourcentage n’est pas sigtivMeraent différent entre les déchets d’age
différent, leur absence dans la poudre de déchdiéhe doit donc pas trop influer sur I'état
de dégradation réel du déchet.

Les faibles quantités de déchet utilisées pourlime renforcent toutefois les critiques sur
la fiabilité des résultats de caractérisation ddaghantillon si hétérogéene.

1.2.2 Mesure de la teneur en matiere organique ou solidelatil

Une dizaine de grammes de chaque déchet séchéyet est calcinée a 550 °C pendant 4

heures au four Volca Prolabo (MODECOM, 1993). Lealgses sont doublées. La teneur en

matiere organique ou en solide volatil est obtgparedifference de pesée entre la masse du
déchet sec et la masse du déchet calciné.

masse de I'échantillon s— masse de I'échantillon calci
Taux de MO (%) = - : x 100
masse de I'’échantillon sec
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La majorité des protocoles fixe la calcination & température de 550 °C, cependant la durée
du chauffage est variable. Elle peut étre de 20utas (Boda, 2002), de 2 heures (Kelly,
2002), ou de 60 heures (Chiampo et al., 1996). @estions dans la méthode peuvent
générer des différences importantes sur la valela teneur en matiére organique. Il est donc
préférable de comparer des valeurs déterminéesd@sgoerotocoles identiques.

1.2.3 Mesure de la teneur en carbone organique

Les deux principales méthodes pour déterminer teewe en carbone organique d'un
échantillon de déchet consistent a oxyder I'éclantpar voie séche ou par voie humide.
La technique choisie pour déterminer la teneurabane organique total contenue dans les
différents déchets étudiés est celle de WalkldBiatk (1934), (annexe 5) des sols. Le dosage
consiste a oxyder le carbone de la matiere organigatenu dans I'échantillon par un excés
de bichromate de potassium (1M) en milieu acidgS®). Le bichromate n’ayant pas réagi
avec la matiére organique est réduit par un exeéged(ll) (solution sulfate double de fer
ferreux et dammonium a 0,5 N) et dosé en retourdpabichromate (1M). Les teneurs sont
déduites en considérant que 77 % du carbone onganimfal est oxydé et que 1 mL de
bichromate correspond a 3 mg de carbone organique.
Le pourcentage de carbone organique mesuré dadgdbets peut étre estimé a partir de la
formule empirique suivante :

% Corg =[x + (10 - y)]* 0,003x 100/77x% 100/m Equatidn1

m : masse de déchet (Q)
X : volume de bichromate versé (mL)
y : volume de bichromate servant a titrer la solutde sulfate double de fer ferreux et
d’ammonium ou sel de Mohr
Le protocole indique des prises d’essai faibles prisas entre 0,125 g a 1 g de déchet de
facon a ce que le bichromate utilisé soit rédumh@ins de 75 %, ce qui correspond a un
volume versé inférieur a 8 mL. Ces mesures ont dtdeffectuées en deux étapes :

1. les essais sont réalisés avec des masses congrise$,125 g a 0,5 g jusqu’a obtenir

Vichromate< 8 ML mais des volumes suffisamment grands paamgésurés

2. les essais réalisés avec la masse de déchet ladadptee au dosage sont doublés
La mesure du carbone organique de déchets jeuhgduedifficile a réaliser que celle des
déchets dégradés en raison de la faible massksampiour I'analyse.

.2.4 Mesure de la teneur en azote

Les teneurs en azote sont estimées par la méthgdighil (NF U44-050), appliquée sur
les composts. Les échantillons de déchet sont alisés dans un minéralisateur
« kjeldatherm » pendant 1 heure a 180 °C puis pendae heure a 360 °C en milieu acide
(rectapur HSO, 98 %) et en présence d’'un catalyseusS®, et Se). Les résidus obtenus
apres digestion sont distillés a la lessive de sds@ % a l'aide du distillateur Gerhardt
Vapodest 12. Le distillat est récupéré dans unnewdger avec de l'acide chlorhydrique
normadose a 0,1 M. Le dosage réalisé avec de ldesoormadose 0,1 M et du rouge de
méthyle permet de déterminer les teneurs en aedféahantillon.

Les masses d’échantillon utilisées pour I'analyset aibles, les essais ont été menés
selon 2 étapes comme pour la mesure de la teneoarbone organigue. Les quantités de
déchets analysés varient entre 0,5 g a 2 g d’é@lbantLe blanc utilisé pour I'expérience
correspond a du sable de Fontainebleau tamisérieat en azote d’'un déchet est calculée de

la fagon suivante :
(Véchantillon— Vblanc) x 0,1 x 14,01

Azote (mgN/g de déchet¥ x 1000  Equation II- 2

Meéchantillon
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[.2.5 Détermination des teneurs en métaux d’'un déchet

[.2.5.1 Dosage des métaux totaux

Les principaux métaux lourds étudiés sont : le ryile nickel, le plomb, le cadmium et le
zinc.

La pollution métallique n’a pas été analysée poustles déchets étudiés. Les teneurs en
métaux et leur fractionnement ont été déterminésrgllement pour les déchetg & Dyo.

Les échantillons de déchet sont minéralisés a clialiéau régale (3 volumes de HCI
Rectapur a 36-38 % pour un volume de HNMalaR a 69 %), afin d’éviter les interactions
de la matrice organique. Compte tenu des interé&@®mbservées au cours du dosage, les
masses de déchet analysées sont de 0,1 g. Cette asdres faible, les essais ont été réalisés
ainsi sur le déchet tamisé a 1 mm mais sans texioer avoir une meilleure représentativite,
les essais ont été de plus doublés. La minéralisatiété réalisée dans des matras en pyrex
préalablement rincés a I'acide nitrique Rectapu®d Oes échantillons sont chauffés a 200 °C,
jusqu’a atteindre une évaporation de l'acide. 25-3ALmL d’eau ultrapure sont ensuite
ajoutés aux résidus de dechet minéralisés puictegntillons sont filtrés sur 0,45 pum.

Les concentrations en métaux sont ensuite meswréémde d’'un spectrophotometre
d’absorption atomique flamme VARIAN spectrAA 220 lieite de détection variable selon
les éléments dosés.

La flamme employée est celle de l'air-acétyleneO®E&), elle procure une bonne
atomisation pour plus de 20 éléments. L'appareisure la différence d’intensité entre les
rayonnements incidents et transmis. L'applicatienla loi de Beer-Lambert intégrant cette
différence permet d’accéder a la concentrationaoposeé.

[.2.5.2  Fractionnement des métaux par extraction séquentike

Les protocoles d’extraction séquentielle utilisésts le protocole de Tessier et al. (1979)
et le protocole de BCR, maintenant Standart Measem¢ Test (Ure et al.,, 1992). Les
extractions ont été effectuées sur des massedbdaeur le déchet 49 et sur des masses de
1 g pour le déchetLes schémas d’extraction de ces deux protocol@sdonnés annexe 6.
Lors de l'extraction de chaque fraction, le surraeest séparé de I'échantillon par
centrifugation a 3000 tours/minute (centrifugeuSIRYAL T6000 D). La solution récupérée
est minéralisée a chaud par I'eau régale et le& ddaentrifugation, apres un rincage avec 25
mL d’eau distillée, est traité par les réactifdalphase suivante.

Les métaux lourds sont dosés par absorption atarflgmme (spectrophotométre spectrAA
220).

1.2.6 Détermination du potentiel méthanogéne

Ces analyses ont été réalisées par le Centre deeRbe pour I'Environnement, 'Energie
et le Déchet (CReeD), a Limay.

[.2.6.1  Principe

Les tests BMP (Biochemical Methanogene Potentialjnettent de connaitre le potentiel
de production de biogaz d’'un déchet soumis a uoeégradation anaérobie. Le déchet a été
introduit dans un petit réacteur (volume de l'ordie litre) dans lequel les conditions de
dégradation étaient optimales afin de produire teutiogaz potentiellement productible en
un temps relativement faible (2 a 3 mois). La patidun de méthane et de dioxyde de carbone
entrainent une surpression, mesurée par un caggeanession présent sur la partie supérieure
des fioles. Cette variation de pression permet a@enaitre le volume total produit. Une
analyse (par chromatographie en phase gazeuse)gialité de ce biogaz quantifie chaque
gaz produit.
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[.2.6.2 Mode opératoire (annexe 10)

L'échantillon de déchet utilisé pour les tests B&&P uniquement constitué de la fraction
fermentescible (composés dégradés, papier-carto@€NE) du déchet brut, les autres
catégories de déchets n’étant pas susceptiblesodeipe du biogaz. Les tests BMP ont été
réalisés sur tous les déchets étudiés, y comprigsuaéchets 8

[l Tests de lixiviation

1.1 Principe

Ces tests sont réalisés afin d’estimer le potedgealelargage en polluants d’'un déchet. lIs
permettent en effet d’estimer les quantités dehbétillon aisément solubles dans la solution.
Ce type d'essai est utilisé par exemple dans lmadEN 12457/1-4 (AFNOR, 2002) dans le
but de déterminer les criteres d’admission des @téckn décharge, d’aprés la directive
européenne de 1999 (1999/31/CE). L'un des pararmapertants de ces tests est le choix du
rapport liquide/solide. Le potentiel de relargaggneé par ces tests est dépendant de plusieurs
facteurs liés : au solide, au liquide ou au modiratoire mis en ceuvre.

1.2 Protocole utilisé

11.2.1 Dispositif expérimental

Les essais ont été réalisés avec les différentangés de déchets séchés et broyés.
Contrairement a la norme AFNOR X31-210 (ADEME, 1999l'agitation n'est pas réalisée
sur table oscillante va et vient mais a l'aide daamc de Jar-test possédant des péles
d'agitation (vitesse de rotation de 155 rpm cowadant a une agitation suffisante pour
homogénéiser le milieu sans générer des turbulenDes essais ont été réalisés sur table
oscillante pour vérifier si le type d'agitation nif@dt les résultats sur le relargage. Aucune
difféerence n'a été observée. Il a donc été déaié ges raisons de facilité de prélevement et
d'agitation de travailler pour la suite des esaaex le banc de Jar-test.

Le rapport liquide/solide a été fixé a 8 apres avéalisé des essais a difféerents L/S. Les
résultats obtenus avec ce rapport ont permis eh &fibtenir des résultats répétables pour les
tests effectués. Ce rapport permet de plus uneebbamogénéité du solide avec le liquide et
des volumes suffisants de prélevements pour I'seales essais sont réalisés en batch a
température ambiante (environ 20 °C), pour une endssdéchet sec et broyé (le 1 cm) de
100 g et pour un volume de liquide de 800 mL. Leposition des déchets est identique a
celle utilisée au cours des analyses de caradiérisées déchets ne contiennent ni plastiques,
ni métaux et pas de déchets spéciaux.

11.2.2 Solutions d’élution utilisées
Les solutions d’élutions choisies sont les suivante
* ['eau ultrapure provient d’un systeme millipore Im® (pH = 5,5 ; résistivité = 18,2

mQ.cm), elle permet d’avoir une approche quantitatiugphénomene de relargage du
déchet, en réalisant un lessivage de la pollutiockee

* e lixiviat de la décharge de Crézin, prés de Lieo@Haute Vienne) fermée depuis
1998. Le lixiviat obtenu est considéré comme sisbib’apres la classification de
Millot (1986). L’age du site de 29 ans le confirn@es caractéristiques sont données
tableau II-6 :

54



Matériels Méthodes

Tableau lI- 6 : Caractéristiques du lixiviat dediggcharge de Crézin (Haute-Vienne)

Parametres Gammes de valeurs Incertitudes
pH 7,0-7,2 +0,1
Conductivité (mS/cm) 3,35-4,80 + 0,01
DCO (mgQ/L) 355-432 + 20
DBOs (mgGy/L) 85-125 + 20
COD (mgC/L) 85,0-130,0 +0,2
Absorbance UV a 254 nm, dilution au 1/10 0,189-6,24 + 0,005
Absorbance UV a 280 nm, dilution au 1/10 0,157-6,20 + 0,005
Na’ (mg/L) 249,0-320,6 +0,3
NH," (mg/L) 140,6-220,8 +0,3
K* (mg/L) 121,3-209,3 +0,3
Mg (mg/L) 16,8-23,3 +0,3
Ca* (mgl/L) 45,2-58,2 +0,3
CI" (mg/L) 243,3-500 +0,3
NO; (mg/L) 0-2,6 +0,3
NO, (mg/L) 0-8,8 +0,3
PO, (mg/L) 0-6,4 +0,3
SO~ (mg/L) 4,0-8,8 +0,3
Cu (pg/L) 74-88 5
Ni (ug/L) 183-200 +6
Pb (ug/L) <5 +44a5
Cd (ug/L) <5 +la?2
Zn (ug/L) 42 +la?2
Fe (ug/L) 1165 +6

Les essais de relargage effectués dans le lixonatpour objectif de se rapprocher des
conditions d’une décharge ou I'eau qui percoletrpes de I'eau distillée mais un jus chargé.
Ces essais permettront de quantifier les espedem@eables alors que ceux réalisés dans
I'eau ultrapure donneront des informations surdpacité maximale de relargage du déchet.

Un autre lixiviat prélevé sur le site de Grand Lesmi@vVendée) est également employé pour
I'étude, ce lixiviat possede des caractéristiquééréntes du lixiviat de Crézin mais proches
du lixiviat obtenu apres lixiviation dans I'eau déchet [ (tableau 11-7).

Tableau Il- 7 ; Caractéristiques du lixiviat duesitle Grand Landes (Vendée)

Parameétres Valeurs au 10/06/03 Incertitudes
pH 8,5 +0,1
Conductivité (mS/cm) 3,7 +0,01
DCO (mgQ/L) 600 +20
DBOs (mgGy/L) 75 +20
COD (mgCI/L) 142,9 +0,2
Absorbance UV a 254 nn,
dilution au 1/10 0,514 +0,005
Absorbance UV a 280 nn1,
dilution au 1/10 0.427 0,005
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1.3 Types de tests utilisés

Différents tests de lixiviation sont mis en ceuveripestimer I'effet de certains paramétres
sur le relargage. Des essais sont réalisés en iamtdd méthode de lixiviation ou la nature de
I’échantillon de déchet étudié.

11.3.1 Tests de lixiviation a différents temps de contact

Ces tests sont realisés en continu jusqu’a ateirehuilibre de relargage. Le protocole de
la norme X31-210 du test de lixiviation classiqueefle temps de contact a 24 heures.
Déterminer le relargage d'un déchet au cours dyps$epermet d’obtenir la concentration en
especes polluantes a I'équilibre. Les temps deacbrthoisis sont les suivants : 1 heure, 6
heures, 10 heures, 24 heures et 48 heures. 5 gnidéns de volume 100 mL sont effectués
sur le mélange a l'aide d’'une seringue. Les échami prélevés aux différents temps de
contact sont ensuite centrifugés a 8000 tours rifegeuse ALC U239R) pendant 10
minutes, le surnageant est récupéré puis filtrégts um. L'analyse des parameétres globaux
du lixiviat obtenu permet de quantifier la pollutiorganique et minérale relarguée. Ces tests
sont réalisés dans I'eau ultrapure et dans leiéikike Crézin.

11.3.2 Tests de lixiviation avec des rapports liquide/salie successifs

La variable de ce type de tests est la quantit&diele mise en contact. Les tests sont ainsi
réalisés successivement toutes les 24 heures telgeac un méme rapport liquide/solide de
8 mais avec un volume de liquide (eau ou lixiviat@rézin) perpétuellement renouvelé. Ces
essais permettent d’estimer la capacité maximaleetdggage du déchet, correspondant a
I'épuisement de la pollution susceptible d'étreargliée par le déchet dans des conditions
données. Suivant I'état de dégradation du déchehiiée des tests est variable, elle peut aller
de 4 a 11 jours. Les tests sont arrétés lorsqupdesmetres du lixiviat obtenu ne sont plus
mesurables par les techniques de dosage utilisaegcupération du lixiviat s’effectue cette
fois-ci sur I'ensemble de la solution aprés dédamadu solide. Le lixiviat récupéré est
centrifugé a 8000 tours pendant 10 minutes pussileageant est filtré sur 0, 45 um.

[1.3.3 Tests de lixiviation réalisés avec les différentesfractions
granulométriques du déchet

Ces essais sont effectués afin de déterminer tadparelargage liée a la taille du déchet.
Chaque fraction granulométrique des déchets des82&nans et 30 ans : nommeée (« fines »,
« moyens » et « gros ») séchée et broyée est misergact avec un volume d’eau ultrapure
respectant un rapport liquide/solide de 8. Le galge de ces fractions est suivi au cours du
temps par I'analyse des différents lixiviats prélev

11.3.4 Tests de lixiviation réalisés avec les différentemtégories de déchets

Ces essais viennent en complément des tests dliffirentes fractions granulométriques,
ils sont mis en place pour déterminer les capadiééselargage non plus par fraction de taille
de déchet mais par rapport au matériau d’originasiAle potentiel de relargage de certaines
catégories du déchet (composés non dégradablesetarptastique et dégradables comme le
papier-carton), est examiné. En parallele, les nsémests sont réalisés sur les mémes
catégories de déchet frais (donc dans un état giadigion nulle). Les résultats de relargage
sur les différentes catégories sont comparés eatifotnde I'dge du déchet. Les déchets
plastiques sont en principe non biodégradabless rhaiavere qu’ils sont dans la décharge,
des matériaux présentant de grandes surfaces pmangsuvent se fixer d’autres composés.
Des essais sont donc également réalisés sur dbstslgiastiques nettoyés. L'ensemble de
ces tests est effectué avec de I'eau ultrapure pouapport L/S égal a 8 et pour un temps de
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contact fixé a 24 heures. La granulométrie du solglirtout pour les déchets plastiques, est
proche de 2 cm, leur taille ne peut étre réduitavie des ciseaux.

11.3.5 Analyses des lixiviats issus des tests

Le tableau II-8 dresse un bilan des parameétresysdmlen fonction du type de tests
appliqués.

Tableau II- 8 : Analyses réalisées pour les difféseests de lixiviation

Type de tests Déchets étudiés Parametres analysés
Tests en fonction du temps .
d’équilibre Déchet frais, de 3 ans, de 8 ans, de ZBCO’ QOD’ Absorba_nce uv a_254
nm et a 280 nm, cations et aniorjs
Tests avec des rapports L/S ans et de 30 ans

) majeurs
successifs

< DCO, COD, Absorbance UV a 25
Déchet de 8 ans, de 20 ans et de 30|amsm et a 280 nm, cations et anion
majeurs

N

Tests en fonction des fraction
granulométriques

(%]

Tests par catégories de déchets Déchet de 20 ans O eb€ations / anions majeurs

Les techniques d'analyse appliquées pour determiesr différents parametres sont
détaillées au chapitre IV. En complément de cesuregsdes tests de lixiviation a I'équilibre
réalisés avec les déchets de 8 ans et de 20 anssoen place pour déterminer la pollution
métallique relarguée. La composition des déchetfisag est exempte de textiles
contrairement aux autres tests, afin de pouvoirpaorar les résultats a ceux obtenus lors de la
détermination de la pollution métallique stockéaglies déchets de 8 et de 20 ans étudiés.

1] Mise en place des colonnes de déchets

Les colonnes de déchets vont permettre de suiviédeadation des déchets au cours du
temps et surtout d’étudier I'impact de la recirtiola du lixiviat sur la dégradation des
déchets. Ainsi, 3 séries de colonnes avec ou sairsulation ont été fabriquées, 2 séries sont
installées au CReeD, et une est mise en placeNsSIE(colonne témoin avec injection d’eau
et colonne test avec recirculation). Les deux awmsndu CReeD se distinguent par des
déchets d’ages différents (frais et de 8 ans). dasnnes de déchets frais sont nommeées
colonne J et JR (respectivement sans et avec ukatian de lixiviat) et celles de déchets de 8
ans sont désignées comme colonne V et VR (respettint sans et avec recirculation de
lixiviat).

l1l.1 Dispositif experimental

Les colonnes ont été fabriquées a la Faculté des&s de Limoges, leur conception
s’appuie sur la synthése des études réaliséeskunmes de déchets (tableau 11-9).
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Tableau II- 9 : Justification des choix pour la cgption des colonnes

Choix Choix
Caractéristiques et . pourles | pour les
Lo Avantages Inconvénients colonnes | colonnes
Référence
du de
CReeD | 'ENSIL
P.VC opaque Pas de vision de I'état
(Rodriguez Iglesias et N . .
) Peu colteux, des déchets, ni du
al., 2000 ; Legret et . : : ) X
: ; relativement solide | niveau d’eau en cas de
Raimbault, 1991 ; colmatage
Youcali et al., 2002) 9
PVC transparent | Solide, bonne vision deSCoﬂteux mise en ceuvte
(Bordier et Zimmer, déchets (état de . X
. : plus importante
Matériau 1999) degradation, tassement)
Acier inox (El Fadel e - - Possibilité de corrosion
. Peu colteux, résistant,
al., 1999 ; Novella et ratique A souder (attaque par des
al., 1997 ; Knox et p(dimqensions sur constituants du déchet),
Gronow ,1995 ; Char mesures) pas de vision des
et al., 2002) déchets
Plexiglas, verre | Bonne vision du déchet,Fragile, risque de ne pas
(Fallman et Aurell, | colonne réalisable sun résister au poids des
1996) mesure déchets, a la pressior]
0,30m<H<0,6m
0,05m<0<0,15m
(Fallman et Aurell, Rapides & concevoir,| Peu représentatives de la
1996 ; Revans et al. peu colteux réalité
1999 ; Jokela et al.,
1999)
10m<H<1,75m Mise en ceuvre
0,1m<0<0,7m relativement simple, | Dimensions trop faibles
(Wagner et Vasel, masse de déchet | pour comparaison a un
Dimensions | 1998 ; Warith et al, repésentative, site (nécessite une X X
1999 ; Beaven et | dégradation totale deg préparation du déchet|:
Walker, 1997 ; Erseg déchets atteinte asser broyage)
et Onay, 2003) rapidement
21m<H<425m . )
03m<0<1m Masse |mportant_e : _
(K’nox ot Gronow bonne représentativité|, Mise en ceuvre
1995 - Novella et a,ll meilleure estimation des importante,
199’7 - Rodriaue o phénomenes de | encombrement, durée de
. Iguez dégradation survenant I'étude longue
Iglesias et al., 2000 sur site
Youcai et al., 2002)
Pente, fond incliné | Facile a mettre en place,Ris ue de colmatage $i
. (Bordier et Zimmer, pas de systeme la ?ente nest pas agss;z X X
Systeme de 1999 ; Wagner et | supplémentaire a faire P élevéep
récupération Vasel, 1998) supporter a la colonng
icivi Cone, entonnoir Peu proche de la réalité
des lixiviats | (| ggret et Rimbault,| Bon entrainement du dp -1e &
) o u site, vitesse
1991 ; Novella et al., lixiviat . o
1997) d’écoulement modifiée
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1 sortie pour récupérer . Piquage biogaz
le biogaz, 1 sonde d¢ |n_d|spens§1ble pour
> ) [ suivre la dégradation .
température dans les des déchets. piauage Trop de piquages de
déchets, 1 entrée pour liniecti ’ pdq, 9 gros diameétres
injecter de I'eau ou pour Tinjection d'eau | o Jinent de possibles
; o nécessaire pour simuler . b X
recirculer du lixiviat o entrées d'air et la
les précipitations et . o
(Beaven et Walker, . formation de félures
i X sonde température pour
1997 ; Rodriguez vérifier si la température dans la colonne
Piquages | Iglesias et al., 2000 sllatemp
o Warith et al., 1999) est satisfaisante pour la
réalisés B dégradation
1 ouverture dans la Difficiles a mettre en
colonne pour Pratiques pour réalisef place, risque de
récupérer des déchets gdes analyses de déchetsnodifier les conditions
la couche drainante au cours de la anaérobies du systeme,
Bordier et Zimmer, dégradation fragilisent la structure
g
1999) de la colonne
Tige perforée statique
(PVC ou inox), . d |
(Beaven et Walker . - R|sql_1§ le colmatage
1997 : Knox et | Simple, peu colteux | avec lixiviat, mauvaise X
Gronow ’1995 - Erses répartition de I'eau
1 ’ P
et Onay, 2003)
Arrosage Tuyaux Meilleure répartition dy Complexe a mettre er
multidirectionnels volume d’eau sur la | place et colmatage avec
(Munoz, 1999) surface des déchets le lixiviat
Répartition optimale de Cofiteux. mise en
Tige perforée et I'eau sur les déchets, >
e oeuvre importante
moteur permet d'éviter les .
. colmatage possible.
zones séches
Piéce thermostatée
entre 35a 40 °C | Température homogeéng,
(Vroon et al., 1999 ; peu de risques de | Codteux et volumineux
Warith et al., 1999 ;| surchauffer les déchets
Chan et al, 2002)
Double paroi avec N .
circulation d’eau Systéme moulé a la N
chaude (Rodriguez forme de la colonne, | Complexe a réaliser,
lalesias et al 29000 chaleur présente dang difficile d’avoir une
Systéme d=A?1dreas ot Bi.I’itewski tous les endroits de la chaleur uniforme
chauffage 1999) colonne
Ruban chauffant de
is%:;:il;rssarcgérﬁzreetq Température diffusée| Risque de surchauffer
de verres (Beaven e“[ rapidement, rapide a| les déchets donc de lgs
Walker, 1997 : Legret mettre en place dessécher
et Rimbault, 1991)
Tuyau d’arrosage et Peu colteux, facile a Risque de ne pas i
. - chauffer assez au départ, X
isolant réaliser
temps de latence

Suivant les disponibilités et les objectifs fixéss colonnes du CReeD et de 'ENSIL sont
légerement différentes, leurs caractéristiquesrpsopont énumérées brievement.
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[11.1.1 Caractéristiques des colonnes

Les colonnes du CReeD sont en PVC transparentubes ont été obtenus aprés soudure de
deux demi-coquilles, le diamétre nécessaire (38 rIKeRistant pas pour ce type de tube. La
mise en ceuvre des colonnes de 'ENSIL a été beayalas simple, car réalisées a partir d'un
tube PVC classique. Leurs dimensions sont donaddsau 11-10.

Tableau Il- 10 : Dimensions des colonnes utilisées

colonnes CReeD/colonnes ENSIL
Hauteur (m) 1,50
Diametre intérieur (m) 0,38
Section (nf) 0,113
Volume (m°) 0,170

Afin de recréer les conditions d'une décharge¢tdsnnes disposent d'un couvercle isolant
permettant le maintien des conditions anaérobikss sont chauffées a une température
proche de 38 °C pour les colonnes du CReeD et d€ 3our les colonnes de 'ENSIL. Ces
températures sont proches de celles régnant au daene décharge et favorisent le
développement bactérien. Les colonnes ne dispgsstde couverture en comparaison a
d’autres études (Warith et al., 1999), qui ajoutem couche de sable sur les déchets. Cette
couverture risque d’agir sur la qualité du lixiviatirculé notamment par filtration.

Les aménagements réalisés sur les colonnes epémdisbles au bon déroulement de
I'étude sont les suivants:

- pente en bas de la colonne (de 1 %) pour récufeligiviat

- piguages sur le coté des colonnes (traverséetod®n en PVC) pour le placement d’'une
sonde de température et sur le couvercle pour ctemean appareil de mesure du biogaz
produit (composition en CHet CQ)

- systeme d’irrigation : une tige en inox de longu&2 cm inclinée, perforée en 5 trous de 1
mm pour arroser les déchets

- soupape de sécurité en cas de surpression

- socle en acier pour maintenir les colonnes

La représentation schématique des colonnes regégsdst donnée annexe 11 et annexe 12.
Les colonnes sans recirculation de lixiviat ne quag présentées car elles sont en tout point
identiques aux autres en dehors de l'injection uw’'ada place de la recirculation du lixiviat.
La coupe schématique des colonnes du CReeD eEUHSIL est similaire, les différences
entre ces colonnes concernent davantage les acess#o montage expérimental (chauffage,
systéme d'irrigation, piguages, sondes). Ces diffées vont permettre d’obtenir des
observations plus précises et plus importanteteswgolonnes du CReeD qui bénéficient d’'un
dispositif expérimental optimisé. Toutefois, l'inghbade la mise en oeuvre des systemes
constituant la colonne sur la dégradation des de&s moins importante que la modification
des parameétres liés a la dégradation (températoltene injecté, nature du déchet, conditions
anaeérobies).

Les principales différences a prendre en comptedas colonnes du CReeD et de 'ENSIL
concernent leur type de recirculation et la compmsidu déchet. Les colonnes du CReeD
subissent uniquement la recirculation du lixivietra que les colonnes de 'ENSIL subissent
en méme temps la recirculation du lixiviat et KEofion d’eau. La composition des déchets
des différentes colonnes est détaillée au (II1)2le cette partie.
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[11.1.2 Instrumentation

Les colonnes du CReeD ont été instrumentées aunmmaxipour pouvoir limiter les
interventions de I'opérateur mais surtout pour uprécisément les évolutions en continu de
la dégradation des déchets. De ce fait, le suivcatéains parametres liés au biogaz ou au
lixiviat ont été automatisés de facon a suivre @aurg du temps les phénomenes survenant au
sein des déchets.

Les parametres pH, Etempérature et conductivité du lixiviat récupéré bms de chaque
colonne sont mesurés en continu par lintermédidiee sondes pH, E température et
conductivité disposées sur une canalisation en é$ ¢ondes sont de ce fait toujours en
contact avec du liquide. Ces sondes sont d'autre rpiées a des interfaces permettant
I'enregistrement et la visualisation des valeursosdinateur.

* Sondes pH a téte protégée

Les électrodes choisies permettent une mesure ddgoid des milieux liquides chargés et
sont adaptées pour étre montées en ligne poutedfedes mesures en continu. En effet, elles
bénéficient d’'une protection de la membrane pararn@ature en PVC qui ne demandent pas
d’entretien. C’est une électrode combinée qui perdiebtenir une grande précision et
fiabilité de la mesure, disponible dans une gamméthpérature comprise entre -5 a 80 °C.
Sa précision est de l'ordre de 0,1 unité. Toutes les sondes pH des colonnes tént e
étalonnées avec deux solutions tampons de pH #,00@a 20°C.

» Sondesk

Elles présentent les mémes caractéristiques queietes pH, leur précision estd0 mV.
Leur étalonnage a été réalisé avec une solutiorpdande 220 mV pour une sonde
Pt/Ag/AgCI.

* Thermistance

Elles permettent une compensation automatique mpéeture. Leur précision est de
0,1°C. Une rallonge de 2 m a été nécessaire pdiar rees sondes a linterface, leur
étalonnage a été réalisé avec les rallonges.

* Sondes de conductivité

Ces sondes doivent permettre une mesure en miiege, elles sont de type PT100.
L'appareil choisi est un régulateur conductimétreaBaux qui permet le branchement de 2
sondes et l'enregistrement des mesures toutes leguPes pendant 3 mois (mémoire
horodatée de 1200 mesures avec un intervalle d&stgo de 1 a 9999 s).

* Interface pH/mV/ions ELIT

Il est possible d’exploiter directement les mesyrascette interface, doté d’un logiciel, sans
passer par un pHmetre. Ce type d’appareil permatileé simultané de 8 électrodes (de type
pH, potentiel redox et ionique). Il peut mémori$®0000 mesures par canal (8 maxi). Grace
a un cable avec une sortie RS232, il est posséle donnecter a un ordinateur.

Les interfaces choisies disposent de huit postd$ BBO8 qui se composent d’entrées BNC
pour connecter les sondes mesurant dans le lixigiahtrées bananeg = 4 mm pour les
sondes de température, de 4 postes ELIT 8804 quiosgposent d’entrées BNC non
connectées (possibilité de rajouter une autre sdedeesure) et d’entrées banapes4 mm

ou sont reliées les sondes de température mesiaasties déchets.

Les mesures de pH, potentiel redox, températuré sealisées ponctuellement sur les
colonnes de 'ENSIL, tous les 2 jours durant lesneres phases de dégradation puis toutes
les semaines. Les appareils utilisés sont les mé@oegseux présentés paragraphe (1V.2). La
sonde de température mesurant a I'intérieur deltanae est un thermocouple standard, celui-
ci est connecté a un multimétre digital fournissame tension en millivolt. Apres étalonnage,
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il est possible de donner les températures a pdesrdonnées en mV, une température de
35°C correspond a une tension de 0,393 mV.

* Appareil mesurant le volume et la composition chgh

Le biogaz est récupéré en haut des colonnes dulCReanalysé grace au biosar. Cet
appareil a été concu par I'INSA (Laboratoire d’Inggie des Procédés et de
I'Environnement) de Toulouse. Ce type d'appareibye de mesurer le biogaz avec un débit
faible et variable.

Celui-ci est constitué de trois modules : un bae@déacteurs agités et placés dans une
enceinte thermostatée, un dispositif de stockaggaducloches), un dispositif d'analyse de la
composition du biogaz (Ctet CQ), d'acquisition et de commande.

Le premier module comprend 8 réacteurs en polyceteode volume 2,3 litres composés
d'arbre d'agitation et de trois piquages. Ces eéastpeuvent permettre de réaliser des tests
BMP en étant directement reliés aux cloches duabios encore permettre I'étalonnage de
I'appareil en méthane et dioxyde de carbone (figliig.

Cloches de gaz : Etalonnage du biosar, ou prélévement de
stockage du biogaz—> -— liguide dans le réacteur
produit Agitateur
magnétique
[ ——

Plague d’agitation

Figure 1l- 1 : Réacteurs permettant de réalises diests BMP et d’étalonner le biosar

Le deuxieme module correspond au stockage du hitgygaz est stocké dans des cloches en
verre de 3 litres précédemment remplies par ungisold'acide citrique saturé en CaGl

le CO, et CH, ne sont pas solubilisés.

La figure 11-2 montre le processus de stockageaiuegl'intérieur des cloches:

Analyseur IF

Arrivée de gaz

<«— Electrode permettant, Niveau
Niveau Electrode donnant— | P ::>

N le volume mot 1y de fixer Vc (volume de bas
au ‘

I gaz consigne) égal a 1,5

\4

. J/

Q7 CaC

Figure 1l- 2 : Cloches du biosar

Le troisieme module correspond au mode analysst ikonstitué d'un condenseur pour sécher
le gaz, d'une pompe a membrane, d'un régulateutétid, d'un analyseur IR avec deux
cellules de mesure pour Gt CQ et d'électrovannes.

Le logiciel informatique permet ensuite de géremkesure de composition du gaz par lecture
de I'état des tiges et de leurs niveaux. || comragghlement la vidange des cloches et donne
la mesure des concentrations eny@Hen CQ.
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Lors du fonctionnement, la colonne est connecté® @oche. Dans un premier temps, le

circuit d'analyse est balayé par l'air, la clochaeolonne sont liées ensemble, le gaz produit
est stocké dans la cloche, le systeme cloche-tgaett en dépression. Dés que le liquide
dépasse le niveau bas, I'électrovanne permute biotgaz est aspiré vers l'analyseur. La
solution d'acide citrique remonte alors dans laleojusqu'au niveau haut.

Les colonnes de I'ENSIL ne bénéficient pas d'apilages permettant de mesurer la

production et la composition du biogaz produit.

* Pompe péristaltique permettant I'alimentation enwdaapure des colonnes

Les colonnes du CReeD sans recirculation (J etisfjodent d’'une pompe encastrable 2
canaux, la gamme de débit obtenue par l'intermédi cette pompe est comprise entre 10 et
60 tours/min. Les tubes utilisés pour cette pomp# des tubes tygon de diamétre 2,79 mm
pour se trouver dans la gamme de débit maximate-12,3 ml/min.

La pompe utilisée sur les colonnes de 'ENSIL est pompe Watson-Marlow 313 S, la
gamme de débit fournie par cette pompe varie €nge500 mL/min. Les tuyaux utilisés sont
en tygon, de diamétre 1,5 mm.

L’ensemble des pompes est étalonné avant de conemiéngection, I'alimentation en eau
est réalisée journellement sur une durée de 15tesrmgrace a un minuteur.

* Pompe péristaltique de re-circulation du lixiviat

La pompe choisie pour les colonnes du CReeD avacudation est une pompe REGLO
analogique qui comporte 2 cassettes. La gamme lweal#enue par l'intermédiaire de cette
pompe est comprise entre 3,2 et 160 tours/min.

Les tubes utilisés pour cette pompe sont des taibéggon 3 color-codés de diamétre 2,79
mm pour se trouver dans la bonne gamme de dél@9:-80 ml/min.

Le méme type de pompe que lors de l'alimentatioreaun est utilisée sur la colonne de
'ENSIL avec recirculation de lixiviat, le diametdes tuyaux utilisé est cette fois de 1 cm.

La recirculation du lixiviat sur les déchets estlig®e pour toutes les colonnes en méme
temps que I'alimentation en eau, sur une duréebdaithutes chaque jour.

[11.1.3 Choix du débit d’irrigation et de recirculation

[11.1.3.1 Débit d’irrigation

L’eau injectée est censée représenter la pluieaedi passant a travers la couverture. On
choisit d’alimenter la colonne avec de I'eau ultnapafin de ne pas modifier la composition
propre aux déchets contenus dans les colonnes.

Afin de recréer la pluviométrie annuelle tombant sne décharge, on calcule un débit
d’irrigation a partir des données obtenues suitéede Lapouyade prés de Bordeaux, choisi
comme site de référence.

Les données du site de Lapouyade en 1999 nous erntigp d’obtenir la hauteur des
précipitations évaluée sur le site, elles sont@Er@m/an.

Toutefois, a I'aide des données fournies par Mér@mce sur la ville de Bordeaux en 1999, la
hauteur relevée sur le site de Lapouyade (800 mns&mble faible par rapport a la hauteur
d'eau relevée par Météo France pour I'année 98sfjgie 1099 mm/an. On peut supposer qu'il
n'y a pas eu un releve suffisamment régulier spougade pour avoir une bonne estimation
des précipitations. Ainsi la hauteur de précipitasi choisie pour notre étude est égale a 1099
mm/an.

Pour calculer le volume d'eau apporté par les pitétions sur une décharge comme
Lapouyade, il a été décidé d'appliquer une fornuallable pour des sites présentant une
couverture semi-perméable. Pour déterminer cetraui@, des calculs de bilans hydriques
ont été effectués pour une couverture de déchaggeme semi-perméable, en utilisant les
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données météorologiques provenant de 16 statiotsoM&ance réparties sur tout le territoire
métropolitain.

Ainsi les volumes d’eau qui transitent a travers aouverture semi-permeéable et s’infiltrent a
I'intérieur des déchets sont estimés a partir @guation suivante :

V (en n/ha/mois) = 0,4& [hauteur de pluie annuelle (mm/an)] - 224equation II- 3 tirée du
guide ADEME-BRGM (2001)

Application aux colonnes:

Pluie efficace = (0,48 1099)-224 = 303,52 ftha/mois

Superficie de la colonne = 0,113 soit 0,113.19 ha

Ainsi le débit d'alimentation en eau choisie ssrdelonnes est le suivant:

Dirrigation = 303,52x 0,113.10" = 3,43 l/moais, soit 4,54 mi/h ou 108,9 ml/j

La pompe utilisée pour les colonnes du CreeD egr@alable étalonnée pour étre réglée sur
ce débit, correspondant & 7,26 mL/min pour uneiige de 15 minutes.

111.1.3.2 Choix du débit de recirculation du lixiviat

La méthode appliquée pour estimer le débit dena#ztion consiste a utiliser le débit de re-
circulation qui sera appliqué sur le site de Laaley il sera en moyenne de 2jmpour une
surface de déchets de 5006 @e débit a été choisi de fagon & obtenir uneuresre humidité
finale des déchets de 42 %.

En connaissant la surface de déchets de la coldrest,possible ainsi de calculer la débit de
recirculation applicable sur les colonnes aveacatation de lixiviat.

Ainsi pour 'ensemble des colonnes, le débit est de

Drecircuation = (24 x 0,113)/5000 = 5,42.1D m?j, soit 542,4 ml/j correspondant & 36,2
mL/min pour une injection de 15 minutes.

Chaque pompe a été étalonnée au début de I'étumldefdis, au cours de I'expérience les
deébits d’eau injectés sont contrdlés par pesédatmms d’eau avant et aprés I'injection, pour
une durée déterminée.

l1l.2 Démarche expérimentale a suivre pour la mise en fation
des colonnes de déchets

La méthode utilisée pour mettre en route ces casrme déchets doit étre la plus précise
possible et surtout la plus répétable pour permédtcomparaison des résultats obtenus entre
les colonnes avec ou sans recirculation de lixiviagétte démarche comprend 3 grandes
étapes : la préparation du déchet qui doit étnelda uniforme possible, le remplissage des
colonnes qui comprend la mise en place de la codclieante et des déchets et I'étape de
saturation et de désaturation des déchets.

[11.2.1 Préparation des déchets

[11.2.1.1 Composition des déchets types utilisés
* Les colonnes du CReeD

La composition du déchet type (Thomas, 2000) cbgisur les 4 colonnes du CReeD est
celle donnée par TADEME apres la campagne nateodal1993 sur les ordures ménageres en
France (ADEME, 1999-a). Sa composition détailléét@ présentée annexe 9. Les déchets
frais et ceux de 8 ans {Butilisés pour les colonnes respectent donc lapasition du déchet
type. Il a été plus difficile de reconstituer ceclaét a partir des déchets de 8 ans qui ont été
prélevés sur site. Les catégories de déchets sostdifficilement reconnaissables et plus
rares. Cette reconstitution a été beaucoup plugu®gue celle du déchet frais car nécessitant
une opération de tri supplémentaire sur le déchgt b
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* Les colonnes de 'ENSIL

Leur composition est reconstituée a I'aide d’ordureénageres fraiches mais différente de
la composition de 1993. Elle tient compte du chamg@ di aux opérations de tri réalisées
actuellement dans la plupart des régions de Francdes emballages plastiques, papiers,
cartons et verre. Les deux tiers de la proporti@s des emballages donnée dans la
composition de 1993 sont remplacés par des déphetsscibles. Cette valeur n’a pas pu étre
vérifiée car aucune autre campagne n’'a été relapogae redéterminer la composition des
ordures ménageéeres en tenant compte du tri. Elleagst doute surestimée car le tri n'est pas
encore admis et pratiqué sur 'ensemble du tereitdia composition des déchets utilisés pour
les colonnes de 'ENSIL est donnée tableau 11-11 :

Tableau Il- 11 : Composition des déchets fraisatdennes de 'ENSIL

Catégorie de déchet % de la masse humide
Déchets putrescibles 62,5
Papiers 54
Cartons 3.1
Complexes 0,5
Textiles 2,6
Textiles sanitaire 3,1
Plastiques 3,7
Combustibles non classés 3,2
Verres 4,3
Métaux 4,1
Incombustibles non classés 6,8
Déchets ménagers spéciaux 0,5
Total 100

Les sous catégories de ces familles sont identiguede du MODECOM de 1993.
Les déchets du CReeD et de 'ENSIL subissent aalgite et par catégorie un broyage plus
ou moins grossier avant de reconstituer le dégipetqui sera introduit dans chaque colonne.

[11.2.1.2 Broyage des déchets

Afin d’accélérer la dégradation des déchets etadditer le compactage des déchets dans les
colonnes, ceux-ci sont broyés jusqu’a obtenir wikketde I'ordre de 3 a 5 cm. Le broyeur
utilisé est spécifique au broyage des déchets,ibpgssede des lames en acier.

Les déchets tels que : le carton, les bouteillastiglues (PVC et PET), les pots de yaourts, les
couches (textiles sanitaires), les emballages cetilbes (cagettes) et les emballages
composites (tétra bric) sont déchiquetés assedeway@nt avec le broyeur.

Le papier (papier journal, glacé et papier d'immte) est entierement broyé avec un
broyeur a papier, des lamelles de 1 a 2 cm soehaobs.

Les déchets tels que le textile, les sacs pladtigies bouteilles polyoléfines, les déchets
putrescibles sont coupés a la main a I'aide deaaiseu de cutters.

Les métaux récupérés (fer, cuivre et aluminiumpmet pas broyés de méme que le bois, se
trouvant déja sous forme de copeaux. Le verre @atééen morceaux de 1 cm. Les déchets
spéciaux tels que les piles ne sont pas broyés.
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111.2.2 Remplissage des colonnes

Le fond de la colonne est usiné de fagcon a récupetxiviat, une grille (diamétre des trous
égal a 1,5 cm) recouverte d'une plaque fine en BW@&gée (diametre des trous =5 mm) a
été placée sur le fond de la colonne, qui est déabémn

111.2.2.1 La couche drainante

Une couche de graviers de 25 cm d'épaisseur guiséie dans les colonnes du CReeD alors
gu’elle est de 10 cm dans les colonnes de 'ENEMlle-ci est constituée de deux types de
graviers, de granulométrie 10-14 mm et 24-40 mmtapdans les mémes proportions.

Les graviers de diametre 10-14 mm sont placés ldapartie inférieure, puis ceux de 24-40
mm dans la partie supérieure de la couche drainante

La porosité de la couche drainante est mesuréelgsulifférentes colonnes, celle-ci consiste
a estimer le volume de pores de la couche de gsaplacée dans la colonne par rapport au
volume total occupé par les graviers. Plusieursigssnt été réalisés pour la fiabilité du
résultat. La disposition des graviers constituantduche drainante peut générer en effet des
variations importantes dans les résultats. Lorsatte mesure de la porosité, la colonne est
remplie en eau, ce qui permet de mettre en évidesdeites de la colonne.

[11.2.2.2 Démarche suivie pour la mise en place des déchets

La hauteur de déchets a atteindre dans toute®lesnes est de 1 m. La densité des déchets
n'‘étant pas connue, les colonnes ont été rempéiegtppe, par des couches successives de
déchets de masses différentes. Chaque couple deneolavec ou sans recirculation est
remplie en parallele avec les mémes masses. Apoéisraparti les déchets ajoutés dans tout
le diametre de la colonne, les déchets sont corapactaide d'une masse de diamétre 20 cm
sur laquelle est fixée un manche permettant d'ekaenne pression sur toute la masse de
déchets. Le méme nombre de coups est porté poguel@lonne. Les mémes opérations de
compactage sont effectués sur chaque masse detsifgchparée jusqu’a atteindre 1 m de
déchets.

Les déchets des colonnes de 'ENSIL ont été hurégldvant d'étre placés dans les colonnes.
La masse de déchets humides, plus lourde pernréddée le compactage des déchets. Lors
du remplissage des colonnes, certaines étudesi@B@tdZimmer, 1999) insistent sur I'ajout
d’anneaux en PVC pour éviter les effets de bordladeolonne. L'emploi de ce type
d’accessoires n'est pas nécessaire dans notrecaslon se réfere aux travaux de Martel et
Gélinas (1996), les effets de bord sont réduitsgloe la longueur de la colonne est deux fois
supérieure au diametre.

[11.2.3 Saturation des colonnes et désaturation

La saturation des déchets consiste a remplir o la colonne de déchet jusqu’a ce que
le volume d’eau dépasse la masse de déchet.
Apres la mise en place des déchets dans les cal@ahn€ReeD, la saturation des déchets est
effectuée durant 2 heures. Le mélange de saturesibconstitué d’eau du robinet et de boues
de digesteur anaérobie représentant 6,2-6,6 % nbadae totale du déchet de la colonne. Ces
boues ont les propriétés suivantes : MES = 5g/L 385 % de la masse séche et pH = 6,8.
La désaturation est ensuite réalisée, les vannesode sont ouvertes et les volumes
sortants sont pesés. Elle dure jusqu’a ce quedastites de liquide ne s’écoulent plus de la
colonne, en principe au bout de 12 heures.
La saturation des colonnes de déchets de I'ENSiLrémsisée avec de I'eau du robinet
uniquement. La désaturation a duré 24 heures.
Les bilans hydriques obtenus apres ces étapes tdetg8an et désaturation sont donnés
tableau 11-12.

66



Matériels Méthodes

Tableau II- 12 : Bilans hydriques des colonnes éeheéts

J JR \% VR Témoin Test
Volume entrant (L) 100,51 101,56 74,45 74,45 92,80 92,80
Volume sortant(L) 83,81 82,61 64,55 66,95 89,50 90,20
% absorption
) 16,6 18,7 13,3 10,1 3,5 3,5
volumique total
% restitution
) 83,4 81,3 86,7 89,9 96,2 97,4
volumique total

Les volumes de désaturation des colonnes JR, Visetservant a la recirculation sont
conservés dans des cuves fermées par un couveeclgyi permet d’éviter les pertes de
lixiviat par évaporation. Les volumes présents dassuves sont de : 82,2 L pour la colonne
JR et de 66,6 L pour la colonne VR. Ces volumed saoffisants pour effectuer la re-
circulation pendant 2 ans et pour les analysestdleme de lixiviat gardé pour effectuer la
recirculation sur la colonne test de 'ENSIL estafel .

Les colonnes sont ensuite fermées par pose du beivéa tuyauterie ou sont fixées les
sondes de mesure est replacée entre la sortie deldane et la cuve de recirculation.
L’étanchéité des colonnes, particulierement autlrucouvercle et des piquages, est renforcée
avec du téflon et du silicone. Avant de lancerkt, la détection des fuites est indispensable
pour ne pas avoir une entrée d’air par la suitéupgaesnt les conditions anaérobies de la
colonne. L'utilisation d’'un produit moussant souggsion d’azote a permis de mettre en
evidence les mini fuites présentes sur les colanoesube en U ou sont placées les sondes
est rempli (volume approximatif de 370 mL) avantlaiecer I'étude par une injection rapide
d’eau sur les différentes colonnes.

Les caractéristiques des colonnes remplies sostigantes (tableau II-13) :

Tableau IlI- 13 : Caractéristiques des colonnes éehets remplies

J JR \Y VR Témoin Test
Hauteur de déchets
1,07 1,08 0,97 0,94 1 1
(m)
Volume de déchets
5 0,121 0,122 0,109 0,106 0,113 0,113
(m°)
Masse de déchets (kg 28 28 65 65 41 41
Densité (kg/ m) 231,4 229,5 596,3 613,2 362,8 362,8
Porosité de la couche
drainante (% 45-50 50-55 45-50 45-50 50-56 52-55
massique)
Porosité des déchets
) 71-72 70-72 55-57 57-58 57-58 57-58
(% massique)

l11.3 Prélévement et analyses des lixiviats des colonnes

Le lixiviat produit est prélevé sur les différenteslonnes pour étre analysé. Les
paramétres analysés et leur fréquence sont présabléau I1-14 :

67



Matériels Méthodes

Tableau Il- 14 : Fréquence des parametres analpsés les lixiviats des colonnes du CReeD

Parametres analysés Volume prélevé maximal et Fréquence
minimal (mL)
DCO 2-20
NH," 5
TAC/TA 2-100
MES 50
AGV 25
DBOs 50-500 1 fois/15 jours
NTK 2-100
Cations/anions 20
Absorbance UV-visible
A =254 nmA = 280 nm S
A =465 nmA = 665 nm
Métaux 100 1 fois/mois

Le volume d’échantillon nécessaire pour les analest de I'ordre de 600 a 800 mL en
moyenne. Afin d’avoir ce volume de lixiviat, lesnres situées en sortie de colonne sont
fermées pour permettre au lixiviat de s’accumutar.principe, la fermeture des vannes est
réalisée 3 a 4 jours avant le prélévement.

Les mémes parametres sont analysés pour les txides colonnes de 'ENSIL mais
toutes les 3 semaines. Le suivi devient plus régutbutes les semaines, lors des phases
acétogenes, méthanogenes. Au bout d'un an de desvicolonnes, les analyses sont plus
espacées, seulement tous les mois.

IV Analyses des lixiviats

I\VV.1 Conservation des échantillons

Les échantillons de lixiviat sont conservés dans dlacons en polyéthyléne au
réfrigérateur a 4-5 °C, a l'abri de la lumiére. liegviats issus des colonnes, contrairement a
ceux des tests de lixiviation ne sont pas analysésde suite apres le prélevement, une partie
du volume est stockée dans des flacons en verdifieéx avec HSO, (4 M) pour pouvoir
effectuer l'analyse des parameétres comme la Demaddenique en Oxygene. Les
échantillons sont néanmoins analysés dans lesut@ssuivant le prélevement.

La filtration des lixiviats, nécessaire pour cares analyses est réalisée le plus tot possible :

-filtration sur filtres Sartorius en acétate ddudeke de porosité 0,45 um pour I'analyse
des métaux, du Carbone Organique Dissous, de Fadsoe UV-visible

-filtration sur filtres Whatman en fibre de verree doorosité 1,2 pum pour la
détermination des MES

-filtration sur filtres seringues Sartorius minisan fibre de verre de porosité 0,2 um
pour la détermination des cations et anions majeurs

Les échantillons de lixiviats permettant le dosdge especes métalliques sont conserves
dans des flacons et tubes en polyéthylene préatalelavés a I'acide nitrique (1,5 M) puis
rincés a I'eau ultrapure pour éviter leur contartiotaéventuelle.
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V.2 Détermination du pH, de la conductivité et du potetiel
redox

La mesure du pH des différents lixiviats est réaisous agitation magnétique a l'aide
d’'un pHmetre PH M210 « Meterlab » de marque Taalrssliometer muni d’'une électrode
de verre combinée Ag/AgCl. L'étalonnage a été ¢fie@ l'aide de solutions tampon de pH
4,00 et 7,00 & 20°C. La sensibilité des mesuresl’esviron 0,05 unité pH. La norme de
mesure associée est la norme NFT 90-008.

Les mesures de conductivité ont été réalisées ameronductimetre de marque WTW,
modele LF 538 utilisant une cellule de mesure Tema325. Une mesure intégrée de la
température permet une compensation automatiqleevddeur de conductivité en fonction de
la température de la solution (température de et 25°C). Lorsque la température de la
solution est comprise entre —10 et +55°C, I'ermeaximale est de 0,5 %.

La mesure du potentiel redox des lixiviats des moés de 'ENSIL a été réalisée avec un
multimetre WTW avec sonde Mettler Toledo Pt 4805130 (électrode de verre en platine et
électrode de référence Ag/AgCl).

V.3 Détermination des parametres globaux

Les parametres globaux tels que la DCO, la BB MES, le NTK ont été mesurés
respectivement selon les méthodes normées suivMEss 90-101, NFT 90-103, NFT 90-
105-1, NFT 90-110). Ces différentes méthodes ainalgs utilisées sont également
applicables aux eaux (AFNOR, 1997). Des étudesrergnse les techniques de dosage a
utiliser pour I'analyse des principaux polluants digiviats (rapport Inéris, 1996), elles ont
mis en évidence les interférences possibles lofa dwesure de ces parametres.

La mesure de la Demande Chimique en Oxygéne d’banéidion de lixiviat peut étre en
effet perturbée par la présence de chlorures. tesi@ur maximale ne doit pas dépasser 2000
mg/L pour avoir une valeur de DCO fiable. Des age®tucteurs tels que les nitrites, les
sulfures peuvent également modifier la DCO réedld’@échantillon en surestimant sa valeur.
Les mesures de DCO des différents lixiviats oneét§rande partie réalisées sur I'’échantillon
dilué, ce qui a permis de limiter I'effet des chims sur le dosage.

La mesure de la Demande Biologique en Oxygéne obtan bout de 5 jours a été facilitée
par I'emploi d’oxitops WTW, permettant d’enregistahaque jour la valeur.

La mesure du TAC (somme des hydrogénocarbonatesmrbbnates) n'a pas pu étre
effectuée par la méthode normée colorimétrique MIBIV36 en raison de la couleur de
I’échantillon trop prononcée. Le dosage potentisigée avec HCl (0,1 M) a été alors
appliqué, la valeur du TAC correspond au volumél@éverseé pour atteindre un pH égal a 4.

L’acidité volatile totale de I'échantillon a étéatgment déterminé par potentiométrie. Le
pH est descendu jusqu’a 3,5 avec HCI (0,1 M) paiibxiviat est chauffé jusqu’a ébullition
pendant 3 minutes pour dégazer le dioxyde de carblom solution est ensuite refroidie a
température ambiante. L'acidité volatile est déiném par différence des volumes de NaOH
(0,1 M) verseés pour atteindre un pH de 4)(puis de 7 (V).

V.4 Dosage des cations et des anions

Les cations et anions majeurs :*N&H,", K*, Mg**, C&*, CI, NOy, NO,, PQ* et SQ*
ont été mesurés pour les lixiviats filtrés sur |Or2 et dilués. La norme NFT 90-042 basée sur
la chromatographie ionique haute performance échaegd'ions (de type DIONEX DX 120)
a été utilisée. Le détecteur est de type condutiioo@. Le principe consiste a injecter une
partie de I'échantillon a l'intérieur d'un flux Id@nt. Les différents ions traversent alors une
colonne qui va les séparer en fonction de leunigédfiavec les sites échangeurs. Enfin, un
détecteur conductimétrique associé a un ordinatpermet I'enregistrement de
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chromatogrammes présentant des pics d'élutiorfé&atits temps spécifiques d'un ion donné.
Un étalonnage journalier permet d'associer la sarfdu pic a la concentration de l'ion
considéré. La sensibilité des analyses est de @ISt leur répétabilité est correcte 5%.

I\VV.5 Mesure de I'absorbance UV-visible

Les mesures ont été effectuées a I'aide d’un speitométre UV-visible mESAFAS de
bande passante 1 nm a double faisceau. La préasi®mesures est donnée a 0,005 unité
d’absorbance, les cuves utilisées sont en quartz yootrajet optique de 1 cm. Les longueurs
d’onde sont choisies et fixées a 254 nm, 280 nrb, 6 et 665 nm ; la longueur d’onde a
254 nm est considérée comme spécifique des compoggshénols et celle & 280 nm permet
d'observer la transitiom:Tt des dérivés phénoliques, aniline, des acides hgmes, des
polyénes et des carbone de cycle aromatique (Ghah,€1994). Les valeurs d’absorbance a
465 nm et 665 nm permettent la détermination dpogapg, / Es (rapport des absorbances a
465 nm sur 665 nm qui augmente avec I'aromatiog® wholécules). L'indice SUVA ou la
mesure de I'absorbance relative peut étre égaled@htit de ces valeurs d’absorbance UV,
par le rapport absorbance UV (a 254 nm ou a 280CMi). Ce rapport augmente avec
I'aromaticité et le poids moléculaire des moléculéss mesures d’absorbance donnent une
information sur le type de composés organiqueseptégians les lixiviats.

V.6 Détermination du Carbone Organique Dissous

Le dosage du Carbone Organique Dissous est effackaéde d’'un analyseur de carbone

organique total Phoenix 8000 de Dohrmann Instrumetilisant un systéme d’oxydation
chimique par voie humide. L’échantillon est simnéieent exposé aux ions persulfate et aux
radiations UV.
Le CO, produit est balayé par un courant de gaz inertet€¢a5.0) vers le détecteur a
infrarouge non dispersif (IRND) qui en mesure leseaux. Le signal de sortie du détecteur
est linéarisé, intégré et comparé aux données ligrage stockées. La concentration en
carbone de l'échantillon est alors déterminée girimee en milligramme de carbone
organique total par litre d’échantillon (mg C/L).

Les échantillons de lixiviats dosés sont au prédalélrés sur 0,45 pm et dilués pour avoir
des valeurs comprises dans la gamme fixée a 0-ZJlmya précision des mesures est de 0,2
mgCI/L.

V.7 Détermination de la pollution métallique

Les lixiviats sont préalablement filtrés sur 0,4% et minéralisés a chaud avec 3 mL de
HCI (36-38 %) et 1 mL de HN$(69 %) pour 10 mL d’échantillon. Les concentrasiaan
métaux (Cu, Ni, Pb, Zn, Cd) des lixiviats filtrésminéralisés ont été déterminées a l'aide
d'un spectrophotométre d’absorption atomique dee tyfarian Spectra GTA-100 a four
graphite disposant d’'un systéme de correction Zeepermettant I'absorption de la matiere
organique. La limite de détection varie selon l&taux analysés (tableau 11-15).

Tableau II- 15 : Limites de détection des principanétaux lourds

Cu Ni Pb Cd

Limites de détection 2 ug/L 2 ug/L 3 ug/L 0,3 ug/L

L’analyse de certains métaux (Ni, Cu) a nécessitdisation de modificateurs de matrice
(Pd(NG)2, ADPH (ammonium dihydrogéno-phosphate)) pour évde effets de la matrice
encore importants méme apres minéralisation. Leagsdu zinc a été difficilement
mesurable et répétable en absorption atomique &uraison de sa forte présence dans le
milieu environnant et d'une gamme de mesure praposp faible (0,2 a 2 pg/L). Il a été
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dosé dans une gamme de mesure plus élevée (On2gA 2 a I'aide d’'un spectrophotométre
absorption atomique flamme de type Varian Spect2®2Q, de limite de détection 10 pg/L.
L’ensemble des mesures a été doublé.

I\VV.8 Extraction des substances humiques du lixiviat

Les substances humiques des lixiviats des colodungSReeD ont été extraites lors d’'un
prélevement en appliquant un protocole dérivé (habeski et al., 2003) de celui de Thurman
et Malcom (1981).

IV.8.1 Séparation des acides de type humique

Les opérations de fractionnement des différentsposds sont représentés (figures 11-3 et
11-4).

I\VV.8.2 Séparation des acides de type fulvique

Le surnageant est récupéré et séparé apres paasagesine macroporeuse adsorbante
Supelite DAX-8 Supelco. Les résines sont dans emjar temps conditionnées (purification
et nettoyage). Les rincages finaux comprennentwage a I'eau ultrapure, puis un lavage a
'eau a pH 2. Le passage sur résine se dérouleeax étapes : une phase 1 ou les composés
hydrophiles sont obtenus puis une phase 2 ou ldesade type fulvique retenus sur résine
sont désorbés. Les premiers volumes (V = 65 mltpabde la colonne lors de la phase 1 ou
2 ne sont pas conservés car correspondant au voharigle la colonne de résine utilisée.

Lixiviat filtré sur 0,45 pm CoD
V=11 Absorbance UV-visible

Acidification (pH 2, HCI (35-36 %))

Agitation rapide pendant 30 minutes puis lente

pendant 24 heur

l

Centrifugation a 3000 tours pendant 10 minut(es

- .

Précipité = acides de Surnageant récupéré puig
type humique filtration sur 0,45 pum
cob coD
Absorbance UV-visible Absorbance UV-visible

Figure 1l- 3 : Représentation schématique de I'agtion des acides de type humique
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Surnageant filtré sur 0,45 um

V =500 mL
N Débit = 3,5 mL/min, pompe Gilson Minipuls 2 et 3
3,1 cn|1
Caractéristiques colonnes
V coonne= 105,7 mL E 2 Acides de type CcOD
= |]|]|::> fulvique (V = 350 mL) | Apsorbance

matiere inox
obtenus apres élution & y/.visible
la soude (0,1 M)

A 4
Composés Hydrophiles

V =500 mL

COD
Absorbance UV-visible

Figure 1I- 4 : Représentation schématique de laasétion des acides fulviques et des composés hidesp
Les résines sont rincées de haut en bas puis deebae haut avec plusieurs litres d’eau a

pH 2 entre les deux phases.

12



Troisieme partie : Résultats-discussion
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I Caractéristiques de I'état de dégradation des
déchets étudiés

L’étude de I'évolution des paramétres physiquestemiques a permis de mettre en
évidence des indicateurs de I'état de dégradatiam diechet qui serviront a estimer I'état de
stabilisation de ce déchet.

|.1 Etat physique des déchets

La caractérisation physique des déchets n'appamte dps informations globales qui
dépendent fortement de la procédure employée m@eciation de 'opérateur.
1.1.1 Reépartition granulométrique

La séparation des déchets par la taille a pernobtehir les proportions des fractions
granulométriques : fines (< 2 cm), moyennes (eate¢ 10 cm) et grosses (> 10 cm) dans les
déchets (figure IlI-1).

0O % Fines
0 cqumrture | % moyens
18,5 i a base i O % Gros
5 | :de compost ! 45,9
39 42 : :
0 3837 : 37 391
\ 1 35
o 32 | 31 32
3 - 30 : l 27
g 3026 %> ! i
° 20
> 20 i i -
i i
10 | |
| I
| I
0 ‘: ‘:
A3 B8 cs D8 D20 E30

Figure lll- 1 : Répartition granulométrique des féifents déchets étudiés

La taille des composants des déchets semble éwaleer’age du déchet. Un déchet de 3 ans
est constitué majoritairement de grosses fractjensgiron 50 %) alors que pour un déchet de
30 ans, ce sont les fractions les plus fines géd@minent. Les déchets de 8 ans et de 20 ans
apparaissent comme des étapes intermédiaires. Bnéte8 ans (et sans considérer une
couverture a base de compost) la proportion dessgsofractions chute d’environ 8 % au
profit des fines et des moyennes dont le pourcentaghulé augmente de 8 %. Entre 8 et 20
ans, I'évolution des fractions est similaire, augtagon des fines et des moyennes et
diminution des grosses. Les variations sont alerd 2 % pour une durée de 12 ans, alors
gu’elles étaient de 8 % pour une durée de 5 anse(éhet 8 ans). Le phénomene de
transformation et donc de transfert semble se ®wiinau-dela de 20 ans puisqu’entre 20 et
30 ans, la perte en grosses fractions est de X3e9%.est que pour le déchet de 30 ans que la
fraction de fines devient majoritaire dans le déche

Toutefois, les résultats obtenus sur plusieurs @éatte 8 ans indiquent une variation de la
guantité de gros d’environ 10 %. Les mesures sifiitilment fiables sur un déchet extrait
de site, hétérogene par la diversité de sa comgost par ses conditions d’enfouissement.
Les valeurs trouvées sur le déchetdni utilise une couverture a base de compost sont
effet tres différentes de celles d’'un déchet du m@ge avec une couverture argileuse. La
répartition granulométrique du décheg Bst trées proche de celle du déchetb, e qui
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caractérise un état de dégradation beaucoup pluscawque celui du décheg Bt G. La
présence d'une couverture a base de compost semble eu un effet favorable sur la
dégradation des déchets, certainement lié au éagadplus grande permeéabilité qui a induit
une humidité supplémentaire dans le massif de t&checélérant ainsi la dégradation des
déchets.

De plus, il est difficile de valider les résultatistenus sur la granulométrie des déchets en
fonction de I'age car les données de la littérasue ce type de parametre sont rares, peu
d’études [l'utilisant comme un paramétre de caraztion. Le tri des déchets est
effectivement une étape laborieuse qui peut parggtthibitoire.

1.1.2 Composition des déchets étudiés

Le tri des déchets suivant les principales cladags déchet ménager (cf partie Matériels et
Méthodes, paragraphe 1.1.3.2) a donné les réssitatants (figure 111-2) :

CNC
100% -
90% O Plastiques
6
80% - Papiers-cartons
70% 7 vz m Déchets spéciaux
o)
S 60%
S S i O Verres
50(y - &\\\\ LI
0 : 022 e
c 40% - \ ) étaux
S) 4
30% a Iy TeXtiIes
20% 7 m INC
10% -

@ Composés dégradés

A3 B8 Cs8 D8 D20 E30

Figure 1lI- 2 : Evolution de la composition des téts étudiés

L’évolution des catégories de déchets au coursadigradation indique un état de plus en
plus dégradé. La quantité de composés dégradgidgse(s cartons par exemple) est trés
faible au bout de 30 ans, alors que la proport®camposés dégradés a doublé entre 3 et 30
ans pour représenter plus de 60 % de la compoddtaie du déchet au bout de 30 ans. Les
papiers-cartons et les CNC sont fortement attéantts 20 et 30 ans, ce qui met en évidence
leur vitesse de dégradation relativement lente,s@in du massif de déchets, en milieu
anaérobie.

Les autres catégories de déchets : plastiques, V8ICgs, métaux sont des especes connues
pour leur caractere réfractaire a la dégradati@urd proportions restent en effet constantes
entre 3 et 30 ans. Certains éléments comme legiquias représentent une part non
négligeable (entre 10 et 20 %). Les quantités ilée évoluent peu entre 3 et 30 ans, leur
dégradation totale est considérée atteinte seldittdeature au bout de 60 ans, cette donnée
les caractérisant comme des composés lentemeradadges (Wackerman et al., 1992).

Ces resultats mettent en évidence les différeniessses de degradation de certaines
catégories de déchets. Quatre grandes classesntfgosés se distinguent : ceux qui sont
rapidement dégradables (putrescibles, déchets) wtrtpii ont déja disparu au bout de 3 ans,
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les moyennement dégradables (papiers-cartons e),dddentement dégradables (textile) et
les réfractaires (plastiques, métaux, verre, INC).
Le caractere atypique du décheg Bn comparaison aux autres déchets de 8 ans est de
nouveau mis en évidence. Les types de composdrasvés dans ce déchet sont significatifs
d’'un déchet fortement dégradé : une forte quamt@écomposées dégradés pour une faible
teneur en papiers cartons.
La connaissance de la composition physique initigle déchets mais aussi au cours de leur
dégradation est un facteur déterminant dans la o&mepsion des caractéristiqgues chimiques
des déchets au cceur de la décharge. En effet hesirse en certains composés sont
directement dépendantes du type de déchets présamalyse de paramétres caractérisant la
composition chimique du déchet demeure essenpells appréhender le type de pollution
générée.
|.2 Caractéristigues chimiques des déchets

L’analyse concerne principalement la fraction oigae et azotée présente dans les
déchets.

1.2.1 Teneur en matiére organigue ou en solides volatitdes déchets

La teneur en matiere organique a été mesurée fééredits déchets extraits de sites et sur un
déchet frais de composition type, apres séchagal. I8edéchet [ a été conservé pour
I'ensemble des mesures, bien gu'’il semble atypdares sa caractérisation physique.

Les analyses ont donné les valeurs suivantes :
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Figure lll- 3 : Teneurs en matiére organique préssmdans les déchets

Les déchets frais et agés de 3 ans ont une for&aiteen matiere organique, signe d’'un état
peu dégradé ; les déchets de 8 ans et de 20 ame®néneurs plus faibles, signe d’'un état
plus avancé dans la dégradation. Les déchets das3présentent une faible valeur en matiére
organique, associée a un état stabilisé si 'omé&re aux données de Kelly (2002), qui
considere un déchet stabilisé pour une valeur enchbi@prise entre 10 et 20 %. Les résultats
montrent que la teneur en matiére organique duaiéstolue significativement avec I'age du
déchet sauf pour le décheg.Mes mesures sur la teneur en solides volatilgroMO du
déchet B ont permis de déterminer une teneur de 57 %.ré ¢dié comparaison, la teneur en
solides volatils d'un déchet de 8 ans du site Maptal (USA) est de 51 % (Kelly, 2002). Il
semble que le déchetgl@onserve son caractére atypique. Des analysesrdetérisation
réalisées sur des déchets de site, extraits arathti#s profondeurs ont indiqué des valeurs
fortement dispersées pour un déchet du méme agminegnent associé a un état de
dégradation plus ou moins poussé selon la profan@&lly, 2002). Ces résultats prouvent
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que I'état de dégradation d’'un déchet n’est paguernent associé a son age. Il devient donc
difficile de considérer le facteur &ge comme undatbur de dégradation du déchet.

La teneur en matiere organique présente dans uredgw@nager provient de plusieurs types
de catégories de déchets, que sont les putresdidesomposés dégradés, les papiers cartons
et les CNC. Toutefois, d'autres composés difficéemndégradables tels que les plastiques
représentent des sources en matiére organique taempes. D’aprés Kelly (2002), cette prise
en compte des composés difficilement dégradablaes Bamesure de la MO provoque une
surestimation de la matiére organique d’'un déchptieconséquent modifie la relation entre
la matiere organique et I'état de dégradation dthelg Lors de la caractérisation chimique
des déchets, les composés plastiques ont dondéstép@ur accéder a une teneur en matiere
organique la plus proche possible de I'état de atéggron du déchet. A titre d’exemple, la
teneur en matiére organique des plastiques a &éaréepour le déchet de 20 ans, elle est
égale a 94 %. La proportion des plastiques évalaés les déchets étudiés se situe entre 15 et
20 %, leur prise en compte aurait donc augmentégalaur de la matiére organique
dégradable de 14 a 19 % sur un total de 44 %.

Les teneurs en solides volatils ont été égalemesunées sur les autres catégories de déchet,
les valeurs de matiere organique pour les différegpes de déchets a des temps de
dégradation compris entre 0 et 30 ans, ont domhailtats suivants (figure I11-4) :
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Figure Ill- 4 : Teneurs en MO de différentes catég®de déchet pour des temps de dégradation differ

Les composés dégradés perdent une faible parudenkgtiere organique entre 3 et 8 ans, puis
leurs teneurs diminuent de facon significative @@ et 30 ans. Il semblerait que les déchets
subissent des modifications et des transformatiem®s et intrinseques jusqu’a 20 ans puis
gu’il y ait une perte massive de la charge orgamigotre 20 et 30 ans, cette MO n’étant plus
retrouvée dans la phase solide, elle a du dispau@at lixiviation ou dans le biogaz. La teneur
en matiere organique des papiers cartons est iangertde I'ordre de 70 %, elle varie peu
jusqu’a 20 ans puis diminue fortement entre 200ear8s. Cette évolution est identique a celle
du pourcentage massique représentée par les pa@pieons dans le déchet. La valeur en
solides volatils présents dans les papiers cader30 ans est de 18 %, on peut supposer que
cette valeur correspond a celle de composés rairesta la dégradation. La teneur en MO
des textiles est forte, de I'ordre de 90 %, cadteetir évolue peu jusqu’a 20 ans et diminue de
moitié au bout de 30 ans. Le comportement du &egf#t comparable a celui des plastiques,
une forte teneur en matiére organique malgré ungenpeu dégradable.

La teneur en MO apportée par les principales caiggoe déchet est cumulée pour chaque
mélange de déchet, le total estimé se rapprocktetdaeur en MO mesurée sur I'ensemble du
mélange (figure III-5).
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Figure lll- 5 : Répartition de la matiere organiqukes différents déchets

La matiére organique contenue dans les difféeredtbets étudiés est représentée par 60 a 80
% de la matiére organique des composés dégradiss giapiers-cartons et ce quelque soit
'age du déchet. La part en matiere organique d@popar les composés dégradés est de
I'ordre de 15 % de la masse totale, cette teneoiuépeu pour les différents ages de déchets.
Par contre, ramenée a la masse de MO, elle repeésmpectivement 24, 41, 34 et 71 % pour
les déchets de 3, 8, 20 et 30 ans. A 'opposé&naur en MO apportée par les papiers-cartons
évolue fortement entre 3 ans et 30 ans. A I'exoeptiu déchet atypique de 8 ans, le taux de
MO apporté par les papiers-cartons diminue quaigkl'du déchet augmente pour passer de
30 % a 0,3 % de la masse totale entre 3 et 3Ccartp)i représente respectivement 54 % et 2
% de la MO. La teneur en matiere organigue messvédes difféerents déchets apparait
fortement liée a la matiere organique présente tnpapiers cartons, la seule mesure de la
MO du papier-carton peut en effet donner une in&drom sur I'évolution de la MO du déchet
dans sa globalité. La répartition du déchet der@rmontre que les composés dégradés sont
responsables de 70 % de la quantité de MO du déchet étant lie au fait qu’ils sont
majoritaires dans ce déchet. Les composés dégsadscertainement la résultante de la
dégradation des autres catégories de déchettestter en MO au bout de 30 ans (de 10,9 %
de la masse totale) laisse supposer qu’elle eshajorité constituée d’éléments dans leur
stade ultime de dégradation.

Les composés présents a cette étape de la dégradslon la littérature sont de la lignine,
des éléments minéraux ou des incombustibles n@sédaet du verre. Les données de la
littérature (Boda, 2002 ; Kelly, 2002) indiquent effet que la lignine est difficilement
dégradable et responsable d’'une matiere organigseluelle. Ce type de composés se
retrouve en grande partie dans les Combustibles Mlassés, associés a des feuilles, a des
branches d’arbre. Le bois contient 20 a 35 % derg(Boda, 2002), le papier en contient 20
% (Kelly, 2002) et un déchet ménager contient 50e%6ellulose, 10-15 % de lignine et 12 %
d’hémicellulose en masse seche (Wang et al., 199d)s que la cellulose et I'hémicellulose
vont se dégrader, la lignine, macromolécule trigisi@nnelle de haut poids moléculaire, reste
une source importante de matiére organique. Daiteld lignine est utilisée comme étalon
interne pour indiquer un état de stabilisation ddéthet car n’évoluant pas au cours de la
dégradation. Toutefois, la lignine présente n’eat goujours sans effet: le caractere
hydrophobe de la lignine peut inhiber la dégradatie la cellulose, constituant majeur des
papiers-cartons. Plusieurs études ont en effet idatcaractere plus réfractaire des papiers
journaux les plus lignifiés a la dégradation (Pabnb et Barlaz, 1996). Il a été en effet vérifié
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gu’au cours de notre étude, la plupart des papeitens retrouves était sous forme de papier
journal.

La présence de lignine reste toutefois hypothétigaenesure n'ayant pas été réalisée.

Les différents résultats mettent en avant |'étatipaierement stabilisé du déchet de 30 ans.
Ce déchet présente une faible teneur en matieanigge majoritairement apportée par les
composés dégradés. Les autres catégories de d@éisentes sont également dans un état
ultime de dégradation, leurs teneurs en matieramgge et leurs quantités dans le déchet
tendant a disparaitre. Les CNC conservent néanmainsésiduel en matiére organique
important et qui n'a pas subi l'effet de la dégteamia entre 3 ans et 30 ans. En effet, les
especes contenues dans cette fraction sont divetsesrtaines d’entre elles comme le
caoutchouc, le cuir peuvent interférer dans la meede la matiére organique tout en restant
inertes.

1.2.2 Teneur en carbone organigue des déchets

Le carbone organique a été mesuré pour les déchieiissemble mieux corrélé a I'état de
dégradation des déchets que la teneur en MO pir @erfeu.
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Figure Ill- 6 : Teneurs en carbone organique deshi#s étudiés

Les teneurs en carbone organique mesurées poutiffésents déchets suivent la méme
évolution que la matiere organique, des fortesuenpour des déchets peu dégradés comme
les déchets frais et les déchets de 3 ans puitedesrs qui diminuent pour les déchets de 8
ans et de 20 ans. Les caractéristiques de dégradatitement avancé du déchef Sbnt
encore mises en évidence par ce paramétre. Le tdéiehe80 ans possede un faible
pourcentage de carbone organique. Ce déchet aenmarten carbone organique proche de
celle d'un sol, en général de I'ordre de 2-3 % (dyet al., 1996), donc fortement minéralisé.
Le rapport carbone organique/matiére organique,T(€O) a été calculé pour les différents
déchets :

Tableau lll- 1 : Rapports COT/VS pour les difféeedéchets étudiés

Déchet frais Déchet 3 ans Déchet de 8 ans Déeh2d ansDéchet de 30 ans

COT/VS 0,42 0,52 0,39 0,36 0,36

Chiampo et al (1996) a déterminé ce rapport poardéehets ménagers d’'un méme site, agé
de 12 ans mais prélevés a différentes profondeassrapports sont compris entre 0,4 et 0,6.
Selon Gachet et al. (2003), la teneur en matiégarogue (VS) d’'un déchet est reliée a la
teneur en carbone organique (COT) par la relat©@T/VS = 0,58. Le rapport obtenu dans
notre étude est plus faible pour les déchets les &gés, en particulier pour les déchets de 8,
20 et 30 ans. La matiere organique mesurée serohbep/er des éléments plus réfractaires
au dosage.

Les techniques de dosage utilisées pour mesureraliére organique et le carbone sont
différentes, la matiere organique a été mesurépgrée au feu alors que le carbone organique
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est déterminé par oxydation par voie humide, esgmée de bichromate de potassium. La
mesure par perte au feu a pu entrainer la vokibis de certains composés, réputés comme
réfractaires a I'oxydation (comme par exemple Mili&), qui n’auraient pas été oxydés par le
bichromate de potassium. La valeur de la matiégarique aurait donc été surestimée,
entrainant un rapport plus faible. Il est ainsdéwit que ce phénomeéne soit plus marqué pour
des déchets qui contiennent davantage d’élémeriitacta@res, difficlement oxydables
comme les déchets de 20 ans et 30 ans.

A titre de comparaison, le carbone a été mesuramayse élémentaire pour le déchet de 20
ans. Les teneurs en carbone sont de l'ordre de91%.1légérement plus élevées que les
valeurs déterminées par digestion par voie hunmideapport (COT/VS) est plus proche de
0,5, vérifiant les hypotheses émises précédemment.

La teneur en carbone organique évolue significatere avec I'dge du déchet malgré la
grande hétérogénéité des échantillons de déchketsrgirovenance.

1.2.3 Teneur en azote organique des déchets

L’azote organique est indispensable pour le déyslomnt bactérien, nécessaire aux
processus de biodégradation, c’est pourquoi lautege azote organique a été mesurée et son
évolution suivie dans le temps.
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Figure lll- 7 : Teneurs en azote organique desédifhts déchets étudiés

%N

Les teneurs en azote mesurées évoluent peu ertdéehet frais et le déchet de 20 ans (entre
0,7 et 1 %). Une forte diminution est surtout isipour le déchet de 30 ans. L'azote dans un
déchet ménager est principalement stocké danautesspibles, les déchets verts, les CNC et
majoritairement dans les textiles. La teneur erteamoganique présente dans les textiles est
estimée a 3,3 % alors qu'elle est seulement de&d) 57 % dans les CNC et putrescibles
(ADEME, 1999-a). L’'azote ne semble pas avoir subifdt de la dégradation, du moins
jusqu’a 20 ans. Plusieurs corrélations entre Iesurs en azote et les quantités de certaines
familles de déchets, générateurs d’azote, ont &ésnen évidence. Seule la corrélation entre
les teneurs en azote et la quantité des textitest avérée a peu pres significative, ce matériau
étant le plus riche en azote organique d’aprastéadture.

La teneur en azote déterminée pour les difféereéthets, dépend également fortement de la
teneur en azote présente dans les composés dégyadésnt majoritaires dans le déchet. La
faible teneur en azote mesurée pour le déchet dm8Qpeut étre expliguée en majeure partie
par la perte de la quantité d’azote présente demsdmposés dégradés. En supposant que
I'azote a été en grande partie lixivié ou consomiaé&aleur résiduelle égale a 1,9 mgN/g de
déchet est générée par une catégorie de décheettamement présente dans les composés
dégradés mais a caractere fortement minéralis@éeetei Les INC apparaissent de ce fait
comme les espéces les plus probables pour fowetter teneur, la valeur en azote contenue en
effet dans ce type de déchet est de I'ordre denfy/8/g déchet sec (ADEME, 1999-a).
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La faible évolution de la teneur en azote en famctle 'age du déchet ne permet pas a ce
composé d’étre considéré comme un bon indicateulrétet de dégradation. Toutefois, a
partir de ce parameétre, il est possible de caldeleapport C/N qui permettra en outre de
mettre en évidence I'évolution de la dégradatiars v état ultime.

Les différents rapports Corganique/N ont ainsiestiimés pour les différents déchets (tableau
[1I-2). En théorie, plus ce rapport diminue, plasdéchet devient réfractaire a la dégradation :

Tableau llI- 2 : Rapports Corganique/N des difféeedéchets étudiés

Déchet frais Déchet de 3 ans Déchetde 8 ans Dédel0 ans Déchet de 30 ans

Corganique/N 71,8 45,7 20,7 16 28,9

Ce rapport est trés élevé pour les déchet fradesadchet de 3 ans, significatif d’'un substrat
carboné important, puis il diminue au cours du tene rapport calculé pour le déchet de 30
ans ne valide plus cette évolution, en raison d’dimeinution importante de la teneur en
azote. Ce déchet de 30 ans peut étre comparéuaaleeirs en carbone organique et en azote
a un sol (Artiola, 1990 ; Ayuso et al., 1996).

Le déchet frais et le déchet de 3 ans ont un rafgpdt éleve, tres proche de celui d'un
substrat exclusivement sous forme de papiers-caftderaz, 1997), alors que les déchets de
8 ans et de 20 ans se rapprochent plus des castgtées d’'un déchet putrescible, de rapport
C/N proche de 17. Il est toutefois difficile d’usiér la valeur du rapport C/N comme une
caractéristique de I'état de dégradation du déchet.

Les paramétres carbone organique et solides wksihblent étre de bons indicateurs de
I'état de dégradation des déchets. Toutefois, momade la provenance trés diversifiée des
déchets, I'évolution de ces parametres peut éteetak au cours de la dégradation. D’autres
essais de caractérisation avec des déchets du @gensont donc a prévoir pour valider la
représentativité de ces parameétres sur la détetiorindiun état de dégradation.

Les parameétres mesures sur la matrice « déchessmedoutefois pas les seuls critéeres a
prendre en compte pour évaluer I'état de dégraaatiandirectement I'état de pollution du
déchet. L'analyse du potentiel de relargage du etéeim espéces organiques et minérales doit
servir également a estimer I'état de dégradatiodétinet.

1.3 Potentiel de relargage des déchets

Le potentiel de relargage de chaque déchet est mesuré en analysant le lixiviat obtenu
apres lixiviation du déchet dans différents éluabésrapport Liquide/Solide a été choisi égal
as.

1.3.1 Lixiviation du déchet : équilibre de relargage

[.3.1.1 Lixiviation dans I'eau distillée

La matiére organique relarguée, par les différd@thets et mesurée aux différents temps de
contact a lI'aide du paramétre DCO, a permis d'estifa temps nécessaire pour atteindre
I'équilibre de relargage et de déterminer la valeaximale de la Demande Chimique en
Oxygene (figure 111-8).
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Figure 1lI- 8 : Evolution de la DCO relarguée paed différents déchets dans I'eau distillée

Apres 48 heures de lixiviation, seule la DCO raléay par le déchet frais n'a pas atteint un
état stable. Les conditions biotiques des testixd@ation peuvent étre responsables d’'une
biodégradation du déchet frais durant la lixiviatid®our les autres déchets, I'équilibre est
atteint a partir de 24 heures de contact. Cet sgatble plus rapidement atteint pour les
déchets plus agés, qui sont plus facilement liki¢is. Les déchets jeunes (déchet frais et
déchet de 3 ans) relarguent davantage et plusdiong, car ils possédent un fort potentiel de
pollution.
Les autres parameétres mesurés (absorbance UV @an254neurs en ions majeurs et Carbone
Organique Dissous) confirment également cette éwooluLe temps d’équilibre est dans tous
les cas atteint a partir de 24 heures et les \alegrplus élevées sont fournies par le déchet
frais. Le potentiel de relargage en espéces orgasigt minérales évolue significativement
avec l'état de dégradation du déchet. Plus il égraté, plus il posseéde un potentiel de
relargage minimiseé.
A I'équilibre, les concentrations maximales obtenpeur les différents paramétres et pour
chaque déchet sont répertoriées dans le table8u Il

Les résultats indiquent un relargage en matierarogge (DCO, COD, Absorbance UV a
254 nm) important pour les déchets frais et des3 pmis une forte atténuation pour le déchet
de 8 ans, 20 ans et 30 ans. Les valeurs obtenueslgpdéchet B mettent de nouveau en
évidence un état trés dégradé de ce déchet, agecadactéristiques proches de celui de 20
ans. Toutefois, I'analyse du lixiviat relargué nrentin potentiel de pollution plus important
pour le déchet de 8 ans, ce qui navait pas étstatilors de la caractérisation chimique du
déchet solide. Les caractéristiques des lixiviatemus pour les déchets de 8 ans, 20 ans et 30
ans sont identiques a celles de lixiviats class@snte « stabilisés » selon Millot (1986). Le
lixiviat obtenu par le déchet de 20 ans présensevdieurs en DCO, COD, absorbance UV a
254 nm et un indice SUVA proches de celui du lixivilu site de Crézin, considéré comme
stabilisé (Lagier, 2000). La composition de ceviixi est prise en référence. L'indice SUVA
traduit I'hydrophobicité des composés organiqudswgtaromaticité. Plus cet indice est éleve,
plus les composés sous forme aromatiques sont eombrCet indice évolue
significativement en fonction de I'dge des déchatec une valeur tres élevée pour le déchet
de 30 ans. Des mesures réalisées (Lagier, 2000@ssaracromolécules organiques de lixiviat
stabilisé de Crézin ont donné des valeurs aux envide 30. Les indices SUVA élevés pour
les lixiviats des déchets de 20 ans et de 30 antsagusi révélateurs de la présence de ce type
de macromolécules organiques.
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Tableau llI- 3 : Paramétres DCO, COD, Absorbance &%54 nm et cations/anions majeurs mesurés au bout
de 24 heures apres lixiviation des déchets damsil@stillée

Déchets F As Dg Do Eso
pH 7,2 7,5 8 7,5 7,8
DCO
7000 4900 900 400 120
(mgGi/L)
Absorbance
18 11,2 3 2 3,3
UV a 254 nm
COD (mgCIL) ND 1342 249 110 40
Indice SUVA
Lo ND 8,4 12,0 20,0 82,5
(cm™gC"L)
DCO/COD ND 3,65 3,60 3,63 3,0
[Na'] (mg/L) 456 350 460 240 31
[NH,] (mg/L) 5,8 17 30 119 0,8
[K™] (mg/L) 490 409 270 133 39
[Mg?*] (mg/L) 21 47 43 18 16
[Ca™] (mglL) 137 251 177 60 165
[CIT (mg/L) 300 460 396 319 32
[NO;] (mg/L) 0 3 10 6 15,2
[NO,] (mg/L) 0 0 0 0 0,6
[PO.*] (mg/L) 230 0 0 0 0
[SO,] (mg/L) 300 344 1000 500 274,1

Le rapport DCO/COT peut également apporter unerimédion sur I'état du lixiviat. Millot
(1986) considére que le rapport DCO/COT est élsupérieur a 4 pour des lixiviats jeunes
puis diminue progressivement jusqu’a 2 pour desidiis dans un état stabilisé. Toutefois,
cette évolution n'est pas toujours significativeées mesures réalisées sur des sites a Hong
Kong (M.C. LO, 1996) ont indiqué des valeurs beagpcmoins faibles pour des vieux sites.
Ces lixiviats stabilisés semblent contenir uneefgrtoportion de composés organiques non
oxydables.

Les valeurs obtenues du rapport DCO/COD sur |dérdifts lixiviats analysés (tableau I11-3)
n'évoluent pas de facon significative entre le déake 3 ans et celui de 30 ans pour que ce
rapport soit considéré comme un indicateur dedbilsation.

De plus, ce n'est pas le carbone organique totiaa giié mesuré, mais le carbone organique
dissous, ce qui a fourni des valeurs plus faibleslanc peu comparables aux valeurs
théoriques données par Millot (1986).

L’analyse des cations et anions majeurs a perregidier la pollution minérale relarguée par
chaque déchet. Ce potentiel est important pourélehet frais et inversement, assez faible
pour le déchet de 30 ans. Cependant, la diminumna pollution minérale relarguée en
fonction de I'dge du déchet est moins marquée @lie de la DCO. Le déchet de 8 ans
présente un potentiel en ions important par rapgaxtautres déchets, cette forte teneur peut
étre associée a une composition de déchet inricie en espéces minérales (dU a la présence
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de déchets industriels (déchets de démolition & par exemple)). La méme particularité
semble se retrouver pour le déchet de 20 ans, paovelu méme site.

Les ions N3, K*, CI' sont des espéces conservatives, dont les teneutépgendent pas des
différentes phases de dégradation des déchets.elaggage de ces espéces est donc
uniquement fonction du lessivage survenu sur ldage. Ces ions sont dans les conditions
des tests (pH = 7,5) sous forme libres, le phénemmis en jeu lors de la lixiviation dans
I'eau peut étre par exemple un échange d’ions émimglieu liquide et la matrice solide, mais
pas essentiellement (dissolution, désorption).

Les ions P@ sont uniquement présents dans les lixiviats dehelé frais, ces espéces
semblent rapidement lessivées ou consommées panitgsorganismes. La présence de
phosphore dans le déchet provient de certainega#é de déchet comme les os, les
incombustibles non classés, les déchets putresdiBlREME, 1999-a).

Les ions NH' sont en partie responsables de la pollution azeféeguée dans les lixiviats,
les autres especes Bt NOQ sont peu présentes. Il aurait été intéressant esurar la
teneur en azote kjeldhal présent dans les diffédexviats, pour pouvoir évaluer la teneur en
azote organique relarguée mais en raison du faiblieme prélevé, il n'a pas été possible
d’effectuer le dosage de l'azote kjeldhal. Le sudeis ions ammonium dans les différents
lixiviats obtenus ne semble pas étre un bon indicatle I'état de dégradation car ce
parametre n’évolue pas de maniére significativeedes différents déchets.

Les ions sulfate sont fortement présents dansiti&seants lixiviats, ces especes proviennent
de déchets riches en soufre tels que le bois platee. Leurs teneurs sont en effet élevées
dans les lixiviats obtenus avec le déchet de 8&ads 20 ans, apparemment constitués d’'une
grande majorité de déchets industriels. Toutelois, de conditions anaérobies et de faible
potentiel rédox, comme lors des phases de dégoada@tétogénes et méthanogenes) les
sulfates sont réduits en sulfures et souvent assacix espéces métalliques. Cette forte teneur
en sulfates relargués par les déchets de 8 anan2@t 30 ans peut étre expliquée par les
modifications survenues lors du prélevement debeatécune remise a I'air des déchets a pu
entrainer une oxydation des sulfures en sulfatslgpsuite facilement lessivés lors des tests
de lixiviation. Cette oxydation des sulfures a malément se réaliser durant les essais de
lixiviation.

Les ions calcium et magnésium sont des especeasvqluent au cours de la dégradation des
déchets, leur relargage est important lors des ipresiphases de dégradation (acidogénése)
puis ils sont rapidement associés a d’autres espem®@me la matiere organique. Ces ions
forment facilement des pontages (ou complexes) ls&especes appropriées (par exemple
avec la matiere organique et les carbonates). Rsnsonditions des tests de lixiviation, les
ions C&" sont en grande majorité sous forme libres, le dexepCaSQ est présent en faible
guantité.

Les teneurs en Gamesurées dans les différents lixiviats obtenus émvées quelque soit
I'age des déchets.

.3.1.2 Lixiviation dans un lixiviat
» Essais dans le lixiviat de Crézin

Les essais de lixiviation dans le lixiviat de CréZanalyse donnée tableau II-6, partie
Matériels et Méthodes) classé a partir de ses Eastocques comme un lixiviat dit stabilisé
(Millot, 1986), permettent de mettre en évidengefllilence de la solution d’élution sur le
relargage des especes organiques et minérale®destsl Ce type de test permet également
de se rapprocher du cas ou l'on injecte du lixigat les déchets. Les résultats obtenus ne
tiennent pas compte des phénomenes de dégradasaiédhets mais donnent une indication
sur la qualité et la quantité de la pollution rgla¥e dans un tel milieu.
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Des cinétiques de relargage ont été réaliseesdédstimer le temps d’équilibre dans une
solution lixiviante qui n'est plus de I'eau mais lixiviat et de déterminer les concentrations
des espéces relarguées dans la solution. La ditférentre le bruit de fond (caractéristiques
du lixiviat de Crézin) et les quantités mesuréeseain de la solution aprés relargage a permis
de déterminer la part libérée par le déchet. Cd sea valeurs déduites de la pollution
apportée par le lixiviat de Crézin qui sont prééeatet discutées, excepté dans le cas de la
mesure de l'absorbance UV a 254 nm, ou les valsoms effectués sur le mélange obtenu
directement apres lixiviation. L'indice SUVA caléukest également déduit des valeurs en
absorbance et COD du mélange, pour pouvoir étrgpacéra I'indice obtenu apres lixiviation

du déchet dans l'eau.

9000 -
8000 -
7000 -
< 6000 - Y ' _
2 5000 - //" —e— déchet frais
E 4000 - —e— déchet 3 ans
§ 3000 - —m— déchet 8 ans
2000 -| —a— déchet 20 ans
1000 . = = = s —<— déchet 30 ans
0 > %
0O 4 8 12 16 20 24 28 32 36 40 44 48 52
Temps de contact (h)

Figure Ill- 9 : Evolution de la DCO relarguée pard déchets dans le lixiviat de Crézin au coursetips

La DCO relarguée dans le lixiviat de Crézin pardd&rents déchets devient stable pour un
temps de contact de 24 heures, ce qui est en aesed les résultats obtenus dans l'eau
distillée. La DCO relarguée par les déchets frdés3 ans, de 8 ans et de 30 ans a augmenté
par rapport a celle mesurée dans 'eau distilléagmentation étant respectivement de 14 %,
8 %, 0,5 % et 97 %. Ce résultat ne peut pas st par le simple phénoméne de
solubilisation car la force ionique du lixiviat @ézin étant élevée, la solubilisation devrait
étre défavorisée par rapport a I'eau distillée.dDes, le lixiviat contient déja des molécules
organiques donc un phénomene d’équilibre aurait’ohstaurer, limitant le relargage de la
DCO. Sil'on s’intéresse au déchet de 20 ans, aemie une diminution de la DCO relarguée
dans le lixiviat de Crézin par rapport a I'eau itlé&t, répondant aux hypothéses avancées
précédemment. L’analyse des parametres COD et s UV a 254 nm valide ces
résultats.
Deux types de comportements sont donc remarques :

- augmentation du relargage pour les déchets frai8, 8 et de 30 ans,

- réduction du relargage pour le déchet de 20 ans.
Il est donc important de connaitre les caract@usis du lixiviat de Crézin afin d’analyser et
comprendre ces évolutions. Si I'on se réfere augwa de COD, DCO, Absorbance UV et
indice SUVA obtenus lors des essais de lixiviatitams I'eau distillée pour le déchet de 20
ans (tableau l111-3), il avait été observé que calsws correspondaient parfaitement a celles
du lixiviat de Crézin. On peut donc supposer quedmposition du déchet de 20 ans est
proche du déchet contenu dans la décharge de Ceézitus précisément que ces deux
déchets sont arrivés a un stade de dégradatioriigden La charge organique est donc
similaire et la composition intrinséque de cettdiéna organique semblable. Il s’instaure de
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ce fait un état d’équilibre entre la matiére orgami relarguée par le déchet de 20 ans et celle
contenue dans le lixiviat.

Par contre, pour les déchets plus jeunes et leeti@eh 30 ans, 'augmentation observée en
matiére de relargage signifie que les moléculdsiéigs sont différentes de celles composant
le lixiviat de Crézin. On peut a ce stade suppgsély a eu des phénomenes de transfert de
la phase solide vers la phase liquide favorisésigpaomposition méme du lixiviat . A ces
phénomenes de transfert se sont peut étre ajoagephlenomenes d’échanges de molécules
entre les deux phases.

En plus de la DCO, dautres paramétres permettasticher la pollution organique et
minérale sont mesurés sur les lixiviats a I'équdibl’'ensemble des résultats est présenté
tableau Il1-4.

Le relargage de composés minéraux (anions et ctmour tous les déchets a I'exception du
déchet de 20 ans ne semble pas affecté par laosolikiviante (lixiviat de Crézin ou eau
distillée). Pour le déchet de 20 ans, on obseresdiminution globale de la charge minérale
relarguée dans le lixiviat de Crézin en accord alesc résultats obtenus sur la charge
organique.

Le lixiviat obtenu avec le déchet de 20 ans appdgais le lixiviat de Crézin, comme dans un
état ultime de relargage alors qu’il possede ampparent un potentiel de relargage plus
important que le déchet de 30 ans d’aprés lessedaas I'eau.

Le relargage des especes ioniques par les différdéthets est régie par les mémes
phénomenes que dans I'eau (échange d’ions, dismoludécomplexation, désorption). De
plus, ces especes sont libres aux conditions deptbntrées dans les tests (pH = 8,2).
Certaines espéces comme les ions,Nsbnt fortement relarguées dans les lixiviats des
déchets de 8 ans et de 30 ans. Ce relargage daitrpas visible lors des essais dans 'eau
distillée, peut étre expliqué par la présence detéoa@s dans le mélange lixiviat-déchet.
Certaines bactéries en milieu aérobie, sont er effieables de réduire I'azote JNou azote
organique sous forme d’ammonium. Les autres foroed’azote telles que les nitrates
apparaissent également dans les lixiviats desrdifté déchets, ils peuvent étre formés apres
I'oxydation des espéces NHprésentes dans le lixiviat de Crézin.

Les ions sulfate sont encore fortement présents @gnlixiviats, méme apres contact avec
le lixiviat de Crézin. Les fortes teneurs obtendass les conditions des tests ne semblent pas
étre vérifiees lors de I'analyse de la pollutiomérale d’un lixiviat stabilisé, prélevé sur site.
La présence de ces espéces semble donc fortersentéesa la technique de prélevement des
déchets ou aux conditions des essais de lixiviation

En conclusion, le relargage en ions reste imponanir les déchets de 3, 8 et 30 ans,
méme dans un milieu chargé comme le lixiviat deziDrénais n’est pas significativement
modifiée par rapport au relargage obtenu dans léastillée. A l'inverse, la pollution
minérale relarguée par le déchet de 20 ans, appaaméquivalente a celle du lixiviat de
Crézin, est fortement réduite.

Les résultats observés sur la différence de ral@rga déchet de 20 ans dans I'eau distillée
et dans le lixiviat de Crézin demandent toutefoi&tra validés. Pour cela, de nouveaux essais
ont été menés sur le déchet de 8 ans en réaligantedts de lixiviation dans un lixiviat
possédant des caractéristiques les plus prochesibfess de celles obtenues lors de la
lixiviation du déchet de 8 ans dans I'eau distillée
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Tableau llI- 4 : Paramétres DCO, COD, Absorbance &%254 nm et cations/anions majeurs mesurés a
I'équilibre (24 h) apres lixiviation des déchetsdde lixiviat de Crézin

Déchets F As Dg Do Eso
A DCO (mgQlL) 8000 5300 905 130 236
A COD (mgC/L) ND 1235 266 40 70
DCO/COD ND 4,3 34 3,25 3,4
Absorbance UV a 254 nm
du mélange 18 15 5 2,5 3,2

(lixiviat + déchet)

Indice SUVA du mélange

emigCL) ND 11,2 13,5 18,6 17,6
A[Na(mg/L) 450 311 600 0 9
A[NH,(mg/L) 5 7 110 0 114
A[KT(mg/L) 500 380 370 12 0

A[Mg#](mg/L) 20 27 34 0 0
A[Ca"] (mglL) 100 100 90 20 0
A[CIT (mglL) 300 215 750 80 17,5
A[NO3z](mg/L) 0 0 7 2,8 12
A[NOZ](mg/L) 7,8 0 0 0 0
A[PO](mg/L) 180 0 0 0 0
A[SO] (mglL) 200 360 960 500 267

* [Essais de lixiviation dans le lixiviat de Grand Has

L’analyse du lixiviat obtenu apreés lixiviation déahet de 8 ans dans le lixiviat de Grand
Landes a fourni I'évolution suivante (figure 111-10

—2
800 -
) -
600 -
—e— déchet 8 ans dans l'eau
\g’ 400 -

—m— déchet de 8 ans dans le lixiviat de
Grand landes
200 + —a— déchet 8 ans dans le lixiviat de
Crézin
O T T T T T T T T T T T T 1
(0] 4 8 12 16 20 24 28 32 36 40 44 48 52

Temps de contact (h)

Figure 1ll- 10 : Relargage du déchet de 8 ans ddiff€rents milieux

Le déchet de 8 ans relargue moins facilement damgoe de lixiviat que dans I'eau ou que
dans le lixiviat de Crézin. Toutefois, la concetitma en DCO relarguée a I'équilibre dans le

87



Résttdiscussion

lixiviat de Grand Landes est moins atténuée que obtenue avec le déchet de 20 ans dans le
lixiviat de Crézin. Il aurait été plus intéressdetmettre en contact le déchet de 8 ans avec un
lixiviat de DCO identique a celle du déchet de 8 roche de 850 mgfl) pour pouvoir
comparer les résultats a celui du déchet de 2@ams le lixiviat de Crézin. Mais, il n’a pas
été possible de trouver un lixiviat de site avee telle DCO lorsque les tests ont été réalisés.
L’analyse du lixiviat du déchet de 8 ans obtenusdarlixiviat de Grand Landes est présentée
dans le tableau III-5.

Tableau lll- 5 : Paramétres DCO, COD, Absorbance td¥surés a I'équilibre apres lixiviation du décdet8
ans dans l'eau et dans le lixiviat de Grand Landes

Paramétres Déchet de 8 ans dang Déchet de 8 ans dans le Lixiviat de Grand
I'eau distillée lixiviat de Grand Landes Landes
DCO (mgQ/L) 900 672 600
COD (mgCI/L) 240 180 143
AbsorbanceIUV a 254 nm 3 3 2.6
du mélange
Indice SUVA du mélange
(emit.gCLL) 12,5 9,3 18,2

La mise en contact d’'un déchet avec un lixiviatatkearge organique identique limite le
relargage en polluants du déchet. Cet effet e#blegimotamment par la valeur de l'indice
SUVA plus faible que celle obtenue lors du contac un milieu différent (eau et lixiviat de
Crézin pour le déchet de 8 ans).

En conclusion, ces phénoménes d’équilibre sontefieent contrélés par la quantité de
pollution relargable par le déchet et celle contedans le lixiviat utilisé pour les tests. Si
elles sont identiques ou proches, le relargagkneisé. En effet, les essais avec le déchet de 8
ans valident les résultats obtenus sur le déch20des.

A partir de la valeur de DCO relarguée par le dédtecontenue dans le lixiviat, il est
possible de prédire le potentiel de relargage dhetédans ce lixiviat.

Si DCO(déchet) >> DCO(lixiviat), le relargage diwchét est important quelque soit le milieu
et peu perturbé par le lixiviat,

Si DCO(déchet) = DCO(lixiviat), le relargage du kiécdans le lixiviat est alors atténué par
rapport a I'eau distillée,

Si DCO(déchet) << DCO(lixiviat), le relargage duckét est augmenté dans le lixiviat par
rapport a I'eau distillée.

Pour compléter ces tests a I'équilibre, d’autresstecalisés avec de 'eau distillée et avec du
lixiviat de Crézin sont mis en place pour estingemqluantité totale de pollution susceptible
d’étre relarguée par chaque déchet. Cette apprqgcieconsiste a utiliser dimportants
volumes d’eau pour lessiver la pollution stockéasdée déchet peut étre assimilée a la
technique du « bioréacteur a fort taux de lessivage « high rate flushing bioreactor » selon
laquelle la stabilisation de la décharge est carsée par la stabilisation de la fraction
organique d’'une part mais aussi par le lessivadélahination de I'ensemble de la fraction

inorganique lixiviable.
[.3.2 Lixiviation avec renouvellement de la solution d’&ltion

.3.2.1 Essais avec I'eau distillée

Les essais sont réalisés successivement avec porrdmuide/solide de 8 (masse de
solide de 100 g et volume d’eau de 800 mL) jusauogenir des concentrations en polluants
faibles, ou inférieures aux limites de détectios thkchniques de dosage. Les tests sont dans
un premier temps réalisés dans le but d’estimgukmntité totale de Demande Chimique en
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Oxygene relarguée par chaque déchet. La quangsudiassée sur le déchet est fonction du
type de déchet utilisé, le lessivage est répétgujasobtenir des concentrations en DCO
inférieures a 30-40 mgfh.. Ces valeurs correspondent aux limites de déreces analyses
de la DCO par la méthode normée (NFT 90-101). Aursades différents lessivages
effectués, plusieurs analyses (COD, absorbancedfidur en ions majeurs) sont réalisées sur
les lixiviats récupérés.

Le temps de contact de chaque renouvellementx@&safl4 heures, les déchets contenant de
fortes quantités de pollution demandent un nombmeortant de renouvellement dans I'eau
jusqu’a un complet lessivage.

A chaque renouvellement une perte de masse detdeété observée et estimée a environ 1
%. Ainsi, plus le nombre de renouvellement augmepites I'erreur est importante. Dans le
cas extréme (déchet frais), elle atteint 10 %. re'er n'a pas été prise en compte dans les
calculs.

Les résultats obtenus pour chaque déchet sontseqss figure 111-11.

—e— Déchet frais

—e— Déchet de 3 ans
—m— Déchet de 8 ans
—a— Déchet de 20 ans

—<— Déchet de 30 ans

quartité de matiere axydable
relarguée (ImgO2/gdéchet)
PREN
hOYOO
I s I S A |

0] 2 4 6 8 10 12
nombre de renouvellements

Figure Ill- 11 : Quantité de matiére organique ogyde relarguée par les différents déchets danal'eitillée
en fonction du nombre de renouvellements

Les premiers renouvellements en eau permettenésiéver une grande quantité de matiere
organique oxydable contenue dans les différentsedéc

Cette pollution est longue a étre relarguée padéehets jeunes (déchet frais et de 3 ans), en
effet un résiduel en matiere organique oxydablebéeraubsister et rester constant méme
aprés un nombre important de volumes d’eau passésssdéchets.

L’évolution de la quantité en matiere oxydable mglge en fonction du volume d’eau mis en
contact est de forme exponentielle pour les différeléchets. En effet, si 'on applique la
théorie du réacteur parfaitement mélangé au phémeme lessivage de la décharge, on peut
estimer I'évolution de la concentration de certgopmdluants dans le lixiviat relargué. En
principe, ces éléments sont de nature consencaiés a dire évoluant peu avec les phases de
dégradation de la décharge.

L’équation théorique utilisée est la suivante, =, * Exp(-BV) Equation Ill- 1

Co : concentration de I'espéce considérée avannieueellement

C, : concentration de I'espece obtenue apres passagalume d’eau. Dans I'exploitation il a
été choisi comme étant égale a la valeur résidudg#eDCO aprés 11, 8, 7, 6 et 4
renouvellements respectivement pour les déchdts fta 3 ans, de 8 ans, de 20 ans et de 30
ans,

BV : nombre de renouvellement, le volume d’eaul(poorrespondant est de : 0,8 * BV
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Le volume d’eau nécessaire pour obtenir la quamiékimale de Demande Chimique en
Oxygéne lessivable du déchet a été estimée de fdeors : d’'une part, a partir des essais
expérimentaux et d’autre part a l'aide de la relatinéorique précédente. Les résultats sont
répertoriés dans le tableau Il1-6.

Tableau llI- 6 : Quantité totale de matiére oxydabtlarguée par chaque déchet et volume d’eau séages

Volume Quantité _tf)tale
Co (gO./kg | Cy (gOo/kg | BV selon| d'eau V(;),I(;J;Be d(;exrr:jz;tlt()ekrae
de déchet | de déchet | équation | théorique - ydab!
sec) sec) -1 WL expérimental relarguge
(L) (gO./kg déchet
sec)
Déchet frais 29,9 1,3 3,3 2,6 9,6 62,6
Déchet de 3 ang 28,3 0,15 5,2 4,2 7,2 429
Déchet de 8 ang 4 0,2 3 2,4 5,6 6,7
Déchet de 20 ans 3,2 0,2 2,8 2,2 4,8 5,2
Déchet de 30 ans 1 0,04 3,2 2,6 3,2 1,3

La quantité totale de matiere oxydable relarguéle gblume d’eau expérimental ont été
obtenus par exploitation des courbes (figure Ilj-11

Les résultats mettent en évidence un relargageriamopour le déchet frais et de 3 ans
alors gu'il est beaucoup plus faible pour les décke 8 ans, 20 ans et surtout de 30 ans. Les
volumes d’eau expérimentaux requis pour atteindrealeur G apparaissent éleves, ce qui
sous entend un taux de mobilisation de la matiggaroque dans l'eau assez faible.
Toutefois, les valeurs obtenues avec la théoriemelandes volumes plus faibles. En effet,
seuls les premiers lessivages évoluent de facomnexpielle, le relargage en matiéere
organique oxydable devient ensuite beaucoup plallestet plus lent pour les différents
déchets. Ce fort relargage pour les premiers tauredouvellement est surtout visible pour
les déchets jeunes, contenant une forte pollutessivable. Si I'on considére la courbe
relative au déchet frais, pour les 5 premiers realbements, soit pour un volume d'eau de
4,8 L, la quantité de matiere oxydable relarguéadesviron 54 g@kg de déchets secs sur
un total de 62,6 gélkg de déchets secs (environ 86 %). A partir diesie renouvellement et
jusqu’au onzieme, la quantité relarguée devienstzone et égale a 1,5 gy de déchet secs
et par renouvellement. Le gain est d’environ 9/g@de déchets secs pour un volume total de
4,8 L (environ 14 % de la quantité totale de matierydable).

La quantité lixiviable d'autres polluants a été légent estimée au cours des
renouvellements en eau successifs.

Tableau llI- 7 : Quantités totales en Carbone Origae Dissous et en ions relargués par les déchets

Volume d'eau Quantité en COD Quantité d’ions relargués
L relargué (gC/kg déchet .
expérimental (L) sec) (mol/kg déchet sec)
Déchet frais 9,6 ND 0,66
Déchet de 3 ans 7,2 12,8 0,49
Déchet de 8 ans 5,6 15 0,75
Déchet de 20 ans 4,8 1,3 0,25
Déchet de 30 ans 3,2 0,3 0,03

A I'exception du déchet de 8 ans (et pour la temguions), les résultats obtenus suivent la
méme évolution que ceux déterminés pour la Dem@&idemique en Oxygene. La teneur en
COD a été estimée dans la phase solide pour chdeandéchets permettant ainsi de
déterminer les pourcentages de Carbone Organigesols libéré dans la solution (tableau
111-8).
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Tableau llI- 8 : Pourcentages de carbone organitgssivé des déchets apres les tests avec renaueeltelans

'eau
Déchet frais Déchet de 3 afls Déchet de 8lans Ddel2Q ang Déchet de 30 anls
% Corganique
du déchet 29 31 14,5 16 5
% COD lixivié ND 4 1 0,8 0,7

On observe globalement un faible relargage pourséenble des déchets, avec un taux
d’autant plus élevé que le déchet est jeune. Gghdfis que la part de COD remobilisable
dans les conditions de I'expérimentation est limités molécules organiques sont fortement
piégées au sein de la matrice solide.

Le déchet de 30 ans relargue de faibles quantée£@D et d’ions, représentatif d’'un
potentiel de pollution quasiment négligeable.

Si I'on considere indépendamment les teneurs eorwtds, en potassium et en ammonium,
on constate (tableau I1I-9) que la quantité reléggn’est pas corrélable a 'dge comme on a
pu I'observer sur la DCO et le COD.

La concentration de ces ions est généralementliéenature du déchet (principalement aux
conditions d’enfouissement et a la composition daohet). A titre d’exemple, les teneurs en
ions relargués par le déchet de 8 ans sont éleggexymparaison a celles des autres déchets
moins dégradés. Cette particularité avait déjargése en évidence lors des tests de lixiviation
a I'’équilibre. Ce déchet de 8 ans semble contarérgrande proportion de déchets industriels,
responsables des teneurs en ions élevées retrdangde lixiviat.

Tableau IlI- 9 : Quantités de chlorures, de potassiet d’'ammonium relargués par les déchets apssiViage a
I'eau distillée

Quantité de ,cr relargué | Quantité de,K+ relargué rglg?gﬂtée(gil ”;tg
(gCl/kg déchet sec) (gK/kg déchet sec) déchet sec)
Déchet frais 2,5 6,1 0,5
Déchet de 3 ans 3,5 4 0,25
Déchet de 8 ans 3,4 5,6 1,3
Déchet de 20 ans 0,3 0,3 0,1
Déchet de 30 ans 0,3 0,4 0,03

Les guantités de sels mobilisables sont proché&egées pour les déchets frais et de 3 ans
puis plus faibles pour les déchets de 20 ans 80dms.

Les valeurs fournies par la littérature sur leséesp ioniques relargables, indiquent des
quantités lessivables en ions chlorure de 2,5 kg&ale déchet sec (Beaven et Walker, 1997).
Belevi et Baccini (1989) ont réalisé des testsid@iation sur des déchets stabilisés pour
estimer I'évolution a long terme de la qualité diesviats de décharge, ils appliquent la
méthode qui consiste a mesurer la concentratiopotleants dans le lixiviat et a estimer la
masse de polluant dans le déchet qui peut étrerenoobilisée, en supposant que la
concentration décroit de maniére exponentielleotis déterminé a partir de cette approche
une quantité en chlorure remobilisable par des etéctabilisés, de I'ordre de 1 a 1,5 g/kg de
déchets. Méme a partir de cette méthode simplifceatur le relargage de polluants, ils ont
obtenu des durées de lessivage et de relargagamextrent longues, de l'ordre du millier
d’années.

En effet, si on applique les volumes d’eau déteémidans des conditions trés optimisées (a
savoir rapport Liquide/Solide élevé, déchet brdgée agitation) a la décharge, les résultats
obtenus apparaissent trés éloignés du cas réel.
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.3.2.2 Essais dans le lixiviat de Crézin

Ce type de test permet d’accéder au relargage lieapts survenant dans le cas d'une re-
circulation de lixiviat, il met en évidence les nifazations sur le volume de fluide a faire
passer et sur les concentrations en polluants oésespres un tel lessivage.

Les résultats obtenus pour le relargage des difféseespeces polluantes sont fournis tableau
[11-10.

Tableau IlI- 10 : Quantités de matiere oxydableQf@D et d’'ions relargués par les déchets aprés agasiu
lixiviat de Crézin

Volume de Quantité de Quantité de Carbone Quantité d’'ions
lixiviat matiere oxydable Organique Dissous relargués
expérimental | relarguée (gQ/kg | relargué (gC/kg de déchef  (mol/kg de
(Litres) déchet sec) sec) déchet sec)

Déchet frais 6,4 68,9 ND 0,56
Déchet de 3 ans 6,4 36,7 9,8 0,21
Déchet de 8 ans 5,6 5,3 1,05 1,1
Déchet de 20 ans 1,6 0,8 0,5 0,08
Déchet de 30 ans 3,2 2,5 0,8 0,08

Le passage du lixiviat de Crézin sur les déchefsermis de lessiver une gquantité non
négligeable d’especes polluantes. Cette quantdégieee, mesurée est légerement plus faible
que dans l'eau distillée. En effet, ce n’est plamsplnénomeéne de lessivage qui domine le
relargage mais plutét des échanges, des déplaceuiiéquilibres entre la matrice « déchet »
et le « lixiviat ». Celui-ci étant un milieu déjaargé, les échanges en ions sont par exemple
plus faibles que dans I'eau distillée.

La mise en contact du lixiviat avec le déchet deaB8 limite la quantité remobilisable
d’especes polluantes considérées. A l'inverse plakiants sont plus facilement relargués
pour le déchet de 30 ans. Ce déchet, caracténstutaétat ultime se met a libérer davantage
de pollution dans le lixiviat. Certaines espécessentes dans le lixiviat de Crézin, semblent
déplacer les équilibres, de fagon a favoriser l&argage, sous condition que les
caractéristiques du lixiviat soient difféerentes depeces que le déchet est apte a libérer.

On peut s’interroger sur le devenir de cette pmfutians le long terme, surtout lors de l'arrét
de la recirculation de lixiviat.

Afin d’évaluer I'impact d’'un changement de la s@utlixiviante, le déchet de 20 ans ayant
subi la lixiviation avec le lixiviat de Crézin estisuite mis en contact avec de I'eau distillée. I
s’'avere alors que le relargage en DCO mesuré efh58emgQ/L, bien supérieure au
relargage déterminé par le déchet de 20 ans deas. ILe fait d’avoir recirculé une solution
chargée en matiére organique sur le déchet a ergema# pollution supplémentaire au
déchet. Il est possible de supposer qu’il y eu igud&m de certains composés organiques du
lixiviat de Crézin, ou encore que certaines esp@césentes dans le lixiviat ont déplacé les
equilibres et ainsi favorisé le relargage du dédee20 ans dans I'eau.

Il n’est pas possible de conclure a ce stade suirtétes de la recirculation de lixiviat sur le
relargage de polluants, cependant il est intéréstamettre en évidence lI'importance de la
qualité du lixiviat sur le relargage d’'un déchehtamant la méme quantité de pollution et le
méme type de polluants que le lixiviat recirculgngipalement en vue de la stabilisation du
déchet.

Globalement, on observe une diminution de la gt&axfions relargués qui s’explique par le
fait que le lixiviat contrairement a I'eau distdl&€ontient déja des ions en quantité importante,
limitant ainsi les échanges et les possibilitésedsolubilisation.

La détermination du pourcentage de carbone organigmobilisé par chaque déchet, dans
différentes solutions d’élution a donné les réssipaésentés tableau I11-11.
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Tableau lll- 11 : Pourcentages de carbone organitpssivés des déchets apres les tests avec refaueat
dans I'eau et dans le lixiviat

Déchet frais Déchetde 3 afs Déchet de 8Jans Ddet2 an$ Déchet de 30 arls
% Corganique
du déchet 29 31 14,5 16 5
(massique)
% COD !IXIVIe ND 4 1 08 07
dans I'eau
% COD lixivié
dans le lixiviat ND 3 0,7 0,3 1,6
de Crézin

Le pourcentage dans le lixiviat augmente par rappdieau pour le déchet de 30 ans, mais
reste faible. Inversement, il est réduit pour Iéshits de 3, 8 et 20 ans en accord avec les
observations formulées précédemment.

Les essais précédents nous ont permis d’estinpatéantiel de relargage de différents déchets
dans des solutions d’élution de composition difiéee Toutefois, il est également intéressant
de déterminer les composants majoritairement ressgimd@ du relargage au sein du déchet. La
nature du déchet apparait étre un facteur conditiohle relargage.

Des essais de lixiviation ont donc été menés ssir3leclasses de granulométrie prises
séparément ainsi que sur les différentes famikedéthets (plastique, papier-carton...).

1.3.3 Influence de la granulométrie et de la compositiorsur le relargage
des déchets

[.3.3.1 Potentiel de relargage des différentes fractions gnulométriques

Lors de leur caractérisation physique, les déchets été séparés selon trois
granulométries : inférieure a 2 cm, entre 2 et h0et supérieure a 10 cm. Ces fractions ont
été respectivement appelées : fines, moyennessiag.

Afin d’estimer le potentiel de relargage de chacde&es fractions, des tests de lixiviation
sont réalisés dans I'eau distillée au bout de 24dw
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o 3001 200
o 200 130
8 100
0

o Déchet de 8 ans
@ Déchet de 20 ans
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145

Fines Moyennes Grosses

Fractions granulométriques

Figure lll- 12 : Potentiel de relargage des diffétes fractions granulométriques

pour les déchets de 8 ans, 20 ans et 30 ans

Les fines possédent un faible relargage en DCOrggport aux autres fractions. Cette
fraction de petite taille est plus facilement ligible au sein de la décharge et donc il est
possible gu’elle ait déja perdu une quantité imgoae de pollution. Elle est de plus la fraction
majoritaire dans le déchet de 30 ans, qui estaipgé plus stabilisé. Le déchet de 20 ans
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comporte autant de fraction moyenne que de finespdtentiel de relargage des fractions
moyennes et grosses est important, ce qui va génareclargage supplémentaire pour les
déchets de 8 ans et de 20 ans. Leur prise en capptrait ainsi nécessaire pour évaluer
précisément le potentiel de relargage des déclagis lé long terme. Le déchet de 8 ans qui
est considéré comme le déchet le moins dégradéuimdin potentiel de relargage important
pour les fractions moyennes et grosses, signifidath état moins dégradé pour ces fractions.
Les fractions moyennes et grosses du déchet da0rd un relargage en DCO quasiment
identiques mais 3 fois plus élevé que celui desesfinLes différentes fractions
granulométriques ont perdu une partie de leur pielae relargage entre le déchet de 8 ans et
de 20 ans. Cette évolution semble cohérente sidamnsidere que le lessivage de la DCO est
de plus en plus important avec le temps et quedagposes dégradables, responsables du
relargage deviennent de plus en plus rares avge ta déchet. Le déchet de 30 ans vérifie
cette évolution du potentiel de relargage entre ddé&erentes fractions: ce déchet est
tellement dans un état réfractaire a la dégradatioe I'ensemble de ces fractions
granulométriques relargue trés peu de DCO.

Il est donc possible de supposer gu'initialemesg, fines sont composés d’éléments avec un
fort potentiel de relargage, mais qui est rapiddmiessive, les fractions moyennes
contiennent des composeés plus longs a étre dégiaméme les papiers-cartons par exemple,
qui vont fournir un potentiel de relargage décadésdle temps par rapport aux fines. La
fraction des gros contient également des élémentenmement dégradables, mais aussi des
composes inertes tels que les plastiques, le Megenétaux. Les fractions moyennes, de plus
petite taille sont plus facilement lessivées quedms, ce qui expliquerait leur potentiel en
DCO plus faibles dans les différents déchets ésudié

Des essais de lixiviation sur différentes familtks déchets ont été menés mais uniquement
sur la fraction des gros déchets car le tri pailfarast impossible sur les fines et laborieux
sur les moyennes.

Le relargage est donc mesuré pour les principadsgories de déchet présentes dans la
fraction grosse du déchet de 20 ans, et compagtieds contenues dans un déchet frais.

[.3.3.2 Potentiel de relargage de certaines catégories déahet

Les catégories de déchet choisies pour estimasténpel de relargage en DCO de la fraction
grosse correspondent aux papiers-cartons, textileaux Combustibles Non Classés, en
particulier le bois. Ces éléments représententffen & % de la masse totale de la fraction
grosse contenue dans le déchet de 20 ans étudié.

Afin d’avoir une référence sur le relargage deamaposeés, ce potentiel est également estimé
a partir d’'un déchet frais. Les potentiels mesp@s chaque catégorie sont présentés figure
[-13.
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Figure 1ll- 13 : Relargage en DCO des déchets pap@artons, textiles et bois du déchet de 20 ans

Les papiers-cartons et les textiles relarguent mlage de DCO lorsqu’ils sont extraits du
déchet de 20 ans, que lorsqu’ils proviennent d'échét frais. En effet, la matiere organique
oxydable contenue dans les papiers-cartons essqlable dans I'eau distillée, méme dans
des conditions extrémes de relargage. Ce phénoastmgalement visible pour les composés
textiles. Plusieurs hypotheses peuvent étre énpisestenter d’expliquer ces différences de
relargage entre un état frais et un état avanci&geadation :

-soit la nature des papiers-cartons extraits dihetéde 20 ans est sous une forme plus
« fragilisée » que son état d'origine, ce qui feeile relargage de composés organiques
oxydables dans I'eau,

-soit des éléments fins, riches en matiere organigont sorbés a la surface des papiers-
cartons et sont lessivés progressivement par dotalbeau, procurant ainsi a ces déchets un
potentiel de relargage éleve.

Cette deuxieme hypothese peut également étre agnifour les textiles. Ces catégories de
déchet, moyennement dégradables semblent ainsésesier d’importants pieges de
composes fins et générateurs de DCO. Leur surfagmriante et leurs caractéristiques
intrinseques sont de plus des propriétés avantageaaur fixer des €léments. La valeur de
DCO obtenue pour les papiers-cartons de 20 ans tdes peut étre pas uniguement liée au
type de déchet considére.

Ce phénomene de fixation d’especes sur les déghetsa été mis en évidence a l'aide des
déchets plastiques contenus dans le déchet des2@want et aprés nettoyage de leur surface.
Ces plastiques extraits du déchet de 20 ans on¢largage en DCO de 271 mgiDalors
gu’apres nettoyage de leur surface, ils ne relarigplkeis que 50 mggL. Ce résultat indique
gu’il y a bien adsorption des espéces fines suddebets plastiques. Contrairement aux autres
catégories de déchet, il est possible de considguer 'adsorption est le seul facteur
responsable du potentiel de relargage des plastigae cette catégorie est considérée comme
une espéce réfractaire a la dégradation.

En raison de la qualité absorbante des papierersadt des textiles, il n’a pas été possible
d’effectuer ce type de nettoyage de surface samsgen leur nature. La réelle pollution
apportée par les especes collées a la surfacesdeateégories de déchet n’a donc pas été
estimée.

Le relargage en DCO du bois est a l'inverse deeawbmposés, plus important a I'état frais
gu’'au bout de 20 ans. Le bois contient en effetéésents qui sont de forts générateurs de
pollution mais qui sont relargués au début de sgradation, et des composés plus
difficilement dégradables comme la lignine qui vétte une source de pollution pour les
déchets agés. La valeur en DCO relarguée par ke dwidéchet de 20 ans est néanmoins
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considérable et responsable d’'une partie du petedg relargage de la fraction grosse.
L’adsorption d’autres composés a sa surface estrdgat envisageable.

En conclusion, le potentiel de relargage d’'un déclwét étre évalué sur I'ensemble de la
masse du déchet prélevé, que ce soit sur leselitigs fractions granulométriques retrouvées
et sur les différents catégories de déchet triges;, étre significatif. L'effet est d’autant plus
important pour un déchet agé qui posséede un petalgirelargage élevé pour les fractions de
moyenne et grosse granulométrie. Il est donc plesdio sous estimer facilement le relargage
d’'un déchet agé, en se limitant a I'étude des ca@pdins. La présence de composeés tels que
les papiers-cartons, les textiles et les combestinbn classés sont en partie responsables du
potentiel de relargage dans le long terme, lewargalge s’effectuant de maniere diffuse au
cours du temps.

Les résultats obtenus a I'aide des tests de litkdriaestent cependant optimisés dans le sens
ou les déchets ont été broyés et énergiquemenvdesdans une solution de composition
connue. Le transfert de ces données pour I'évaluatu potentiel de relargage des déchets
contenus dans une décharge est difficile mais nésrsm donne une indication sur la
provenance d’un relargage résiduel et long a évgouer des décharges agées de plus de 10
ans, contenant justement des quantités encore tampes de déchets d’emballages.

|.4 Potentiel méthanogene des déchets etudiés

La détermination du potentiel méthanogene s’est fan complément de I'étude des tests de
lixiviation. Elle permet d’estimer la quantité deéthane apte a étre produite dans des
conditions optimisées de dégradation pour un déthge et de composition définis.

Les tests « Biochemical Methanogene Potential ksésaa 35 °C sur les différents déchets
ont donné les résultats suivants (tableau I11-12) :

Tableau lll- 12 : Volumes de GHCGO; et de biogaz produits par les différents déchets

Déchet frais Déchet de 3 afs Déchet de 8lans Ddet#0 an$ Déchet de 30 arls

CH, produit
(m%tonne de 170 73 2 2,3 9
déchet sec)

CO, produit
(m*tonne de 150 60 5 2,9 7.4
déchet sec)

CH,/CO, 1,13 1,26 0,44 0,8 1,2

% de
biodégradation
ramené au
déchet frais

0 59 98 98,4 95

Biogaz produit
(m*tonne de 320 133 7,6 5,2 16,4
déchet sec)

VS (kg/tonne de

% 693 610 370 440 140
déchet sec)
Biogaz produit
(m*tonne de 464 218 18,9 11,8 117

VS)

Les déchets frais et de 3 ans présentent des @isezt méthane importants, ce qui justifie
leur état de dégradation peu avancé. Les valeunaéds par la littérature sur le taux de
production total de méthane déterminé a partirsdissde biodégradabilité, sont comprises
entre 60 et 170 Mtonne de déchet sec (El Fadel et al, 2000). Lawaiesurée pour le
déchet frais reconstitue, qui doit correspondrpaentiel méthanogene maximal d’'un déchet
ménager de composition type, apparait cohérente.pbercentages de biodégradation des
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différents déchets sont ainsi estimés en prendt# ealeur de potentiel comme référence. Le
déchet semble perdre au bout de 3 ans, 50 % dedentiel de méthane, puis il apparait
completement épuisé au bout de 8 ans (> 95 % digition). Les déchets de 8 ans, 20 ans et
30 ans semblent étre dans un état ultime de dégradd'écart des pourcentages de
biodégradation entre ces 3 déchets n’étant padisaii. La composition initiale du déchet
influence la valeur du potentiel méthanogene. @nsdces résultats, la composition initiale
n'a pas été considérée, seul I'age est pris en wrhps valeurs évaluées pour les déchets de
8 ans, de 20 ans et de 30 ans, n’évoluent pasl'agecdu déchet. La production en méthane
est légérement plus importante pour le déchet d@n3Qqui se présente pourtant a partir des
autres parametres mesurés comme un déchet datet wititne de dégradation. Il semblerait
gue pour des faibles teneurs en méthane prodsitests BMP ne permettent pas de comparer
de facon significative les déchets entre eux.

L’estimation théorique du biogaz produit (tabledltlB) a été réalisée en appliquant la
relation théorique utilisée lors du modéle LOCMpdeduction de biogaz (annexe 4) :
Go = (1+(%CQ/%CH,))*Corg*(0,014 (T-273) + 0,28) Equation lI- 2
Gy : production de biogaz théorique{onne de déchet sec)
T : température en K
Corg : teneur en carbone organique présente daleshet (kg/tonne de déchet sec)

Tableau lll- 13 : Taux de production théorique dedgaz (G) évalué pour les déchets

Déchet frais| Déchetde 3 ans Déchet de § &échet de 20 ans Déchet de 30 ans
Corg du solide
(kg/tonne de 290 320 145 160 50
déchet sec)
%CO ,/%CH , 0,88 0,79 2,27 1,25 0,81
T (K) 308 308 308 308 308
Go (m*tonne de 420,9 442,0 365,1 277,2 69,3
déchet sec)
Vbiogaz(BMP)/Gg 76 % 30 % 2% 2% 24 %

Les valeurs de biogaz théoriqgues apparaissentstnestimées par rapport aux mesures
expérimentales. En effet, ce type de relation awrsi que le déchet est compléetement
transformé sous forme de biogaz, jusqu’a compléteralisation. Néanmoins, plus le déchet
est jeune, plus I'écart entre la valeur théoriqueedte fournie par les tests BMP est faible. Ce
type de formule semble ne pas s’adapter a des tédéj@ dégradés.

Des études ont montré également qu’il est possibleléterminer quel type de déchet est
présent a partir de la proportion volumique en maét¢het en dioxyde de carbone produite. Par
exemple, un déchet type d’ordures ménageres atim Caly/CO, proche de 1,2-1,5 alors
gu'un déchet fortement chargé en graisses a urorgppoche de 2 (Delineau et Budka,
2000).

Les rapports obtenus pour les déchets frais, aes &iade 30 ans sont compris entre 1,1 et 1,2,
ce qui suppose gu'’ils correspondent a des déchémagers classiques avec une fraction
fermentescible et une fraction cellulosique. Leaungentage volumique en méthane produit
se situe autour de 50-55 % contre 42-47 % en doxigcarbone. Une faible production de
sulfure d’hydrogéne, environ de 2 %, est égalemaggurée. Les ratios GKO, sont plus
faibles pour les déchets de 8 ans et de 20 argjiamet de nouveau en évidence une faible
production de méthane pour ces déchets, qui pefgepburtant a la base une composition
riche en éléments biodégradables (papiers-cartmmposés dégradés). Les faibles valeurs
trouvées pour ces déchets peuvent s’expliquer paredreurs de manipulation lors de la
réalisation des tests. Ces essais n'ont de plugtgastalisés dans le méme laboratoire que
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ceux des déchets frais, de 3 ans et de 30 angrdlit &té donc important de refaire ces tests
dans les mémes conditions pour pouvoir comparerrdesltats. La composition de ces

déchets, caractérisés lors des tests de lixiviatmmme fortement générateur de pollution

minérale, peut également étre responsable de itdassfaroductions en méthane. En effet, de
fortes teneurs en sulfates, représentatives d’wmeposition riche en déchets industriels

(déchets de démolition, bois notamment) peut limiee développement des bactéries
méthanogenes du fait de leur compétition avec detehbes sulfato-réductrices, qui utilisent

'acétate pour former de I'hydrogene et de I'hydng sulfureux. La mesure d’hydrogene

sulfureux n'a pas été réalisée pour ces deux decbke aurait peut étre indiquée des fortes
teneurs, qui aurait justifiée I'hypothese précédent

Des tests BMP réalisés sur des déchets d’age prdeh® ans indiquent des valeurs de
potentiel méthanogéne variant entre 25 et 4omne de déchet sec (Mehta, 2000) et de 56,1
m/tonne de déchet sec (Kelly, 2002). La valeur nisyour le déchet de 8 ans (tableau IlI-
12) semble ainsi tres faible par rapport aux valele la littérature méme si les déchets sont
de composition différente.

Les autres parametres mesurés sur ce déchet domivarture est a base de compost avaient
déja souligné son caractere atypique. Des étuddisé@és par Marquez-Benavides et Watson-
Craik (2003) sur I'impact d’'une couverture a baseetalrbe, riche en matiére organique, ont
mis en évidence une accélération des phénomeérnigdaedation, notamment pour la fin de la
phase acidogéne. La présence d’une telle couvdeuoeise le pouvoir tampon du milieu. Le
méme phénomeéne a pu avoir lieu pour ce déchetaahs,8qui présente un état de dégradation
tres proche de celui de 20 ans.

Des tests BMP réalisés par Kelly en 2002 ont datesévaleurs de 90-110°fonne de déchet
sec pour un déchet de 2-3 ans extrait de site.ti@'awessais menés sur un déchet de 11 ans
présentant une faible quantité de matiére organfijde’o) et une faible teneur en cellulose
(1,9 %) ont permis d’estimer des volumes de métipmoduit aux environs de 6-7°ftronne

de déchet sec, I'ensemble de ces données correspanchractéristiques et résultats obtenus
pour le déchet de 30 ans. Il semble en effet ggsolution du potentiel méthanogene des
déchets est davantage fonction de ses caractadstioptrinseques, a savoir sa teneur en
solides volatils et en cellulose que son age dead@gion. Le déchet de 30 ans étudié
correspondrait a un déchet de 11 ans étudié pdy K&02) alors que celui de 20 ans se
rapproche des caractéristiques intrinseques d’'ched@e 8 ans de Kelly (2002). Le potentiel
méthanogéne de ce déchet a été estimé autour m¥/tohne de déchet sec, bien supérieur &
ce qui a été obtenu pour le déchet de 20 ans.

Les valeurs mesurées apparaissent dans I'ensenfBlgeures a celles estimées par Kelly
(2002), la comparaison effectuée est néanmoinsutdisle en raison du manque
d’'informations sur la composition exacte des déclgudiés par I'auteur. Il devient ainsi
difficile de connaitre la valeur du potentiel métbgene expérimental en utilisant les résultats
d’autres études qui souvent ne précisent pas lgasition du déchet étudié lors des tests
BMP.

Toutefois, les essais réalisés a 35 °C par Gadhal,e(2003) fournissent des valeurs de
production de biogaz pour des déchets frais de ositipn bien définie. Un déchet frais avec
une forte quantité de papiers-cartons atteint ddsuvs de production de biogaz de 370
mtonne de VS alors qu'un déchet chargé a la foispapiers-cartons (40 %) et en
fermentescible (6%) donne des productions en biagazordre de 530 fftonne de VS.
Ainsi d’aprés la qualité du déchet frais étudiéestrésultats de Gachet et al (2003), le déchet
frais reconstitué pour les tests BMP qui préseftéodde fermentescibles et 45 % de papiers-
cartons, aurait d produire davantage de biogazalkEur mesurée par les tests étant égale a
464 nt/tonne de VS.
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Les valeurs mesurées de potentiel méthanogéne ifiésents déchets semblent étre dans
notre cas, légérement sous-estimées, il est pessid la durée des tests n'ait pas été
suffisamment importante pour obtenir la capacit&imale de relargage du méthane par les
déchets. Les valeurs ont été relevées au bout deut$, cette durée a sirement été trop
courte pour le déchet frais qui a du produire apette date. La durée des tests a en effet été
de 60 jours pour I'étude de Gachet et al. (2003).

La réalisation de ces tests de biodégradabilité eneévidence la difficulté d’associer a un
type de déchet une valeur précise de potentielanétfene, néanmoins ces essais sont plus
réalistes que les estimations théoriques appliqgéedonnent des valeurs de production de
méthane surestimées car elles ne tiennent pas eongd éléments réfractaires a la
dégradation. Les essais en laboratoire, effectuéscaslonnes de déchets qui suivent la
production de méthane au cours du temps se rapgmmbdavantage des essais sur site, mais
se réalisent toutefois dans des conditions optesigt facilitées. Les valeurs obtenues varient
de 0 a 240 L/kg de déchets secs/an, encore bigmisuges a celles du site, qui se situent aux
environs de 1 a 14 L/kg de déchets secs/an (Ellleadé, 2000).

Le potentiel méthanogene évalué par les tests BdsRe rencore bien éloigné des valeurs
trouvées sur décharge mais c’est un parametre r@asimtéressant et indispensable pour
définir I'état de dégradation et effectuer des camasons des déchets entre eux.

Kelly (2002) a en effet estimé qu’'un déchet esbibt® lorsqu’il est caractérisé par un
potentiel en méthane compris entre 10 et Z@amne de déchet sec, une teneur en solides
volatils de 10 a 20 % et une teneur en cellulosg d& %.

Le déchet de 30 ans étudié est le seul qui véefigifférents criteres établis par Kelly (2002)
pour I'état stabilisé d’un déchet ; les déchet8dms et de 20 ans ne vérifient que la valeur
seuil du potentiel méthanogene. lls ne sont dorg grecore stabilisés. Il apparait donc
important de considérer plusieurs parametres li@sdi&gradation des déchets pour définir la
stabilisation des déchets.

L’ensemble des résultats obtenus lors de la caisati®n des déchets d’age difféerent va
permettre ensuite de définir les principales catiéhs entre les différents parameétres
mesures. Celles-ci permettront de dégager lesipaung parametres indicateurs d’un état de
dégradation d’'un déchet et ainsi de sa stabilisatio

1.5 Corrélations entre les parametres mesurés

Le nombre de parametres a corréler étant éleaéétié choisi de travailler avec une méthode
multidimensionnelle telle que l'analyse en compeésarprincipales dont les variables sont
quantitatives. Cette approche mathématique permeffet de réduire un systeme complexe
de corrélation en un systeme de plus petite diroangi'analyse en composantes principales
traite des tableaux de données dans lesquels lesnes correspondent aux variables et les
lignes aux échantillons, appelés unités statisiqoe observations. Géométriquement, le
processus de la mise en facteurs revient a plaegrades dans une hyperbole. Un axe
principal, appelé premiere composante principaletradiuit la majorité de linformation,
toutefois un seul axe n’est en général pas suffipaar reproduire toutes les informations.
Une deuxiéme composante principale F2, perpendiieuda premier axe est ainsi tracée. La
représentation graphique a donc lieue dans unfptdariel a deux dimensions, les variables
étant représentées comme des vecteurs de norme&dalPlus les variables sont corrélées,
plus linformation est contenue dans un seul axe.effet, si deux variables sont bien
représentées dans le plan de projection, c'egtaadi voisinage de la périphérie du cercle,
leur proximité signifie qu’elles sont bien corré&éePar contre, si deux variables sont a
'opposé l'une de l'autre par rapport au centregiavité, elles sont bien corrélées mais
inversement proportionnelles. Dans le cas ou lembas se disposent sur les bissectrices
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mais toujours représentées a la périphérie du egecdla signifie que le phénoméne qui
structure les données est unidimensionnel.

L’analyse en composantes principales (ACP) a decteiee a I'aide du logiciel STATISCA
5.0. Le tableau de données a été construit endumsant les observations, c'est-a-dire les
différents déchets étudiés dans les lignes dudabét les parametres mesurés, qui sont les
variables de I'analyse dans les colonnes.

Plusieurs ACP ont été réalisées de facon a estamemieux les corrélations. Ainsi, une
premiere ACP a été réalisée pour les différentbetSca partir des caractéristiques de la phase
solide (VS, CO et N) et des parametres mesurékesuixiviats issus des tests de lixiviation
(DCO, COD, teneur en ions et ainsi que du potentiélhanogene (BMP)). Les corrélations
obtenues sont présentées figure 111-14.
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Figure IlI- 14 : Représentation graphique de I’'ACP Figure llI- 15 : Représentation graphique de I'AQBs
des déchets a partir de leurs caractéristiques ded déchets a partir de leur composition et de leurs
dans le solide, le lixiviat et le biogaz caractéristiques du solide

Les parametres se répartissent selon deux graodpayg :

- l'azote organique du déchet et la teneur en iosdigiwiats

- les solides volatils (VS), le Carbone Organique Y@€s déchets, la DCO, le COD des

lixiviats et le potentiel méthanogene (BMP)

L’objectif est de chercher a corréler les paransetie solide a ceux du lixiviat (ou du biogaz)
donc chercher lesquels entre VS, CO sont les pluglables a COD ou a DCO, ou a BMP, si
I'on ne considere que le deuxieme groupe doncHaposante principale F1.
Il s’avere que le paramétre du solide qui semblells corrélable est le CO et qu'il est
principalement corrélé a la DCO et au COD. Cepenlasndifférents parametres ne sont pas
treés éloignés les uns des autres, mettant en é@adias comportements proches.
Le premier groupe est constituée du parametre lildesoN ou NTK et de la teneur en ions,
pour lesquels la proximité n’est pas immédiatajuisant une faible corrélation. Ce groupe se
trouve sur I'une des bissectrices du plan, il ni@storrélé a F1, ni a F2, signifiant que ces
éléments subissent un phénomeéne unidimensionnel.
Une deuxiéme ACP est menée entre les caractémstide la phase solide et la composition
par famille (papier, verre...) du déchet.
La représentation graphique a fourni les résustaigants (figure I11-15).
La catégorie de déchet qui semble le mieux serralla premiére composante principale F1
est le papier-carton. La corrélation est vérifiédres le papier-carton et les solides volatils
(VS), le carbone organique. Les composés dégraadsune évolution inversement
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proportionnelle a celle du papier-carton. L'azatdeetextile apparaissent peu associés entre
eux et peu reliés a I'axe F1. Ces composés soeffenbien différents du papier-carton qui
représente en majorité la matiere organique bi@atagne d’'un déchet.

Les CNC (Combustibles Non Classés) apparaissentlésra la deuxiéme composante
principale, ils semblent avoir une évolution diffigte des autres catégories de déchet et de la
teneur en matiére organique des déchets.

Les composés tels que les Incombustibles Non Qasiste verre se trouvent sur I'une des
bissectrices du plan, ce qui suppose qu’ils subissa phénomeéne unidimensionnel. Ces
éléments par leur nature inerte apparaissent en &éfs différents des composeés lieés a la
matiére organique des déchets.

Une troisieme analyse en composantes principakde acalisée a partir des données sur le
déchet solide et sur sa granulométrie (figure @)-1

1R 1
‘CNC
0,51 - e 05 ¢ TEXTILE
Co, - Compoies dégrades ON
VSy ‘ 0 i ‘ ‘ 0 ‘ -
B0/ 05 0 05 MQUEN 1 0 05 APERS, 1
i INC ¢ 05 ¢ DCO
J VERRE BMP®  COD
1 -

Figure lll- 17 : Représentation graphique de 'A@Bs
déchets a partir de leur composition et de leurs
caractéristiques des lixiviats et du biogaz

Figure lll- 16 : Représentation graphique de 'A@Bs
déchets a partir de leur granulométrie et de leurs
caractéristiques solides

Deux grands groupes de parametres se distingleshparametres corrélés a I'axe F1 comme
les Fines et les Moyens, puis ceux inversementgotionnels comme les Gros, les solides
volatiles (VS) et le carbone organique. Cette dati@ est cohérente mais met en évidence
I'intérét des grosses fractions sur la teneur etiemaorganique. Ces composés de grosse
taille, souvent considérés comme des élémentsemed déchet sont fortement corrélés aux
solides volatils, ce qui souligne l'intérét de lqunise en compte dans la détermination de
I'état de dégradation d’un déchet.

L’azote apparait complétement atypique par rappor autres parameétres, et semble mal
intégré dans les corrélations.

Une derniere ACP a été enfin menée afin de mettrévedence les associations entre les
parametres mesurés sur le lixiviat (et le biogdz)aecomposition par famille de déchets
(figure 111-17).

Les corrélations obtenues pour I'ensemble des pEras ne sont pas tres élevées en
comparaison a celles déja mises en évidence darmutees analyses effectuées. Les points
sont plus éloignés des deux axes, toutefois quelgumilitudes apparaissent entre certains
paramétres : la DCO et le COD du lixiviat sont t@eches et se regroupent avec des
parametres comme la teneur en papiers-cartons poténtiel méthanogene. Inversement
proportionnel a ce groupe, se trouve les composgsadés.
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Cette position est logique dans le sens ou I'éwmiutie ce type de composeés, qui indiquent
un état de plus en plus dégradé, est inverséapport a la pollution organique présente dans
le lixiviat.

Les CNC, le textile et la teneur en ion se rassentbégalement mais dans une région
différente de celle des parameétres liés a la neatieganique.

Le verre et les Incombustibles Non classés somepl@galement dans cette partie de I'axe,
mais opposes au groupe formé par les ions, les E&NE€textile. En effet, ces éléments sont
encore plus inertes que les CNC et les textilesuAa évolution de ces espéces n’est visible,
méme aprés 30 ans de dégradation.

L’interprétation des différentes représentationgpbiques obtenues aprés l'analyse en
composantes principales a permis d’indiquer 3 pawex groupes de parametres liés aux
caractéristiques d’un déchet. Le premier ensentdni@spond aux parametres liés a la matiere
organique, il est exprimé en majorité par la preenieomposante principale : axe F1. Les
parametres qui se retrouvent corrélés a cet axelassrsuivants : VS, Carbone Organique,
DCO, COD, BMP, papiers-cartons, gros et a 'oppaies€axe se situent les fines, les moyens
et les composés dégradés.

Les deux autres groupes (Verres, INC) et (CNC, ilesxtteneur en azote et teneur en ion) se
situent sur deux bissectrices distinctes entrexes F1 et F2, ce qui les classent comme des
séries de parametres peu significatives de I'éiaiutie la matiére organique des déchets au
cours du temps.

En complément de ces analyses en composantespaiagiles matrices de corrélation entre
chaque parametre ont été effectuées simultanénaemeé fogiciel STATISTICA 5.0 (annexe
13).

A partir des coefficients de corrélation obtenwestains parametres associés a la composition
du déchet tels que les papiers-cartons et les cedgpdégradés sont représentatifs de
I’évolution de la pollution organique mesurée afdess dans le déchet (VS, CO), dans le
lixiviat relargué (DCO, COD) et dans le biogaz (BMEes trois fractions granulométriques
déterminées pour les déchets, peuvent étre egalenieees comme des indicateurs de I'état
de pollution car elles sont reliées significativeimaux paramétres définis sur la matiére
organique contenue et relarguée. En effet, les osggpde grosse granulométrie sont associés
aux solides volatils, au carbone organique du déeha la teneur en papiers cartons mais
inversement proportionnels aux fines et aux congpdggradés. Les paramétres mesurés dans
le lixiviat (DCO, COD) et dans le biogaz (BMP),dié& la matiere organique sont davantage
représentés par I'évolution de la quantité des meyetrouves au sein des déchets. L’état de
dégradation de cette fraction est intermédiairergpport a celle des gros et des fines, ce qui
lui procure un potentiel de relargage importarfaediement lessivable.

Les matrices de corrélations réalisées sur le graagmstitué des CNC, textiles, teneur en
azote et teneur en ions indiquent une évolutiontidae des deux catégories de déchet : CNC
et textiles. Le coefficient de corrélation estinsé éevé (r = 0,99). Toutefois, cette quantité
de CNC et de textile qui est identique au bout @ers, ne I'est peut étre plus aprés 30 ans.
Une légére diminution a en effet été observée fwdéchet de 30 ans. L’analyse de déchets
plus agés aurait peut étre indiqué des variatidns jnportantes entre ces deux classes de
déchets, ce qui aurait davantage traduit I'évofutie la dégradation de ces espéces au cours
du temps. Dans notre étude, du moins jusqu’'a 30 l@ous évolution est similaire, les
caractérisant comme des éléments lentement dedeadab

La teneur en azote contenue dans un déchet se demgo cours du temps comme les
éléments peu dégradables, elle semble en effeti@sgarincipalement a la quantité de CNC
présente mais aussi a la quantité de textilese Celtion avait déja été mise en évidence au
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paragraphe |. 2. 3. La pollution azotée apparaigue a évacuer et peu caractéristique de
I'état de dégradation d’un déchet.

La teneur en ions semble en fait peu corrélée taedifférents parametres mesures, les
coefficients de corrélation sont peu significatiféme avec les composés tels que les CNC et
textiles (F = 0,6 - 0,7). Le relargage en ions provient ertaff plusieurs types de composés,
son évolution est ainsi plutét fonction du lessvagie de I'état de dégradation du déchet. La
meilleure corrélation obtenue avec ce type de pem@rest celle avec la quantité d'INC
présents. Ce type d'especes, sous forme de grpiatses semble étre en effet la catégorie
apte a relarguer le plus facilement des especeguies

Les Incombustibles Non Classés font partis du ifmie groupe mis en évidence dans
I'analyse en composantes principales, ils sonefoent reliés a la quantité de verré r
0,94) et aux fines mais aussi inversement cori@lésteneur en solides volatils et a la teneur
en gros du déchet. Ces composeés sont de petites &irestent présents en majorité dans les
fractions fortement dégradées car inertes.

L’ensemble des corrélations obtenues met en évedéntportance de certaines catégories de
déchet sur I'état de dégradation estimé. Les psyoi@rtons sont par exemple des composés
essentiels dans la détermination du caracteregrallliun déchet.

Ainsi, la teneur en papiers-cartons d’'un déché&stquations obtenues (tableau 1l11-14) entre
les différents parametres mesurés ont été utilipéas déterminer les valeurs d’'un déchet dit
stabilisé.

La quantité de papiers-cartons évaluée a 1 % podedhet de 30 ans a été alors prise comme
valeur de référence pour estimer les autres caistagées d’un tel déchet.

Tableau llI- 14 : Relations utilisées pour I'estitivaen des caractéristiques d’'un déchet stabilisé

Caractéristiques du lixiviat et du biogaz Caractérstiques du déchet

%CO =4,7+ 0,6 * %PC

% PC =-6,6 +1,5*CO
%PC = % Papiers-Cartons
% VS =18,4 + 1,1*%PC

COD (mgCIL) = 45 exp (0,0774*%PC)
DCO (mgQ/L) = 141,3 exp (0,0942*%PC) % GROS = 5,3 + 0,7*%VS
%FINES = 52,4 - 0,4"%VS

%Composés dégradés = 99,7 — 1,3*%GROS
%INC = 4,6 - 0,04*%VS

%VERRE = -6,8 + 3*%INC
%textile = 9,5 - 0,7*%VERRE
%CNC = -7,4 + 2,3*%textile
N ou NTK (mgN/g déchet) =-1,7 + 0,8*%CNC

BMP (nt/tonne de déchet) = 0,9 exp (0,1096*%PC)

Ces formules ont été validées en comparant ledtaésmesurées sur le déchet de 30 ans a
ceux calculés a I'aide des relations du tableat4ll

Les résultats obtenus par Kelly (2002) a proposcadeactéristiques d’'un déchet stabilisé se
rapprochent de ceux évalués dans notre étude.fBi ikfestime qu’un déchet est stabilisé
lorsque la teneur en solides volatils est compeigee 10 et 20 %, la teneur en cellulose entre
2 et 5 % et la valeur de potentiel méthanogénedritret 20 rhde CHytonne de déchet.

La production de méthane mesurée pour les déchet@g est beaucoup plus faible, ce qui
sous entend une variation importante du potenti&henogéne pour des déchets de nature
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différente. L’analyse d’un nombre plus importanéahantillons de déchets aurait peut étre
permis d'affiner les corrélations obtenues entsediéférents paramétres.

D’aprés cette étude, un déchet stabilisé préseritarae majorité d’éléments fins et moyens
qui sont constitués en grande partie d’éléments @élgs, non reconnaissables, puis de
textiles, de CNC, d’'INC et de verre. Les valeurssmetes doivent indiquer les résultats
suivants : Papiers-cartons = 0-1% ; VS = 18-19 %0 = 5-6 % ; fines = 44-45 % et
composés dégradés = 75-76 %. Les caractéristiquelsxiviat et du biogaz produits par un
tel déchet sont comprises entre 141 et 155 migCentre 45 et 49 mgC/L et entre 0,9 et £ m
de méthane/tonne de déchet.

.6 Conclusion-Discussion

La détermination de I'état stabilisé d’'un déchetieiet de plus en plus évidente et nécessaire
pour confirmer que les déchets présents a l'awé&udvi post-exploitation du site sont dans
un état ultime de dégradation. Cette phase qui dargénéral 30 ans ne symbolise pas
toujours l'atteinte d’'un tel état. De ce fait, demmbreux scientifigues (Barlaz, 2002 ;
Stegmann et al.,, 2003 ; Cossu et al., 2003) terdentrouver des parametres simples,
indicateurs de l'état stabilisé d'un déchet poundtore sur les risques engendrés sur
I'environnement par un tel déchet. Le suivi anglyé du lixiviat et du biogaz produit ne
retranscris pas toujours I'état réel de dégradalioniéchet. Le déchet de 8 ans et de 20 ans
étudiés ont relargué des lixiviats dits stabilisébon la classification de Millot (1986) mais
pourtant les caractéristiques de la matrice saeleces déchets ont indiqué des teneurs en
matiere organique encore importantes, ce qui meivetence I'information limitée obtenue
avec seulement I'analyse des lixiviats.

C’est donc pour cette raison que les parametresttntchoisis a la fois pour définir les
caractéristiques physiques et chimiques de la ceatsblide du déchet et celles de son
relargage dans le lixiviat et dans le biogaz.

L’analyse de ces paramétres pour des déchets d@iffésents a mis en évidence une
évolution significative et corrélée de la teneursefides volatils, en carbone organique, de la
granulométrie, de la quantité d’éléments dégradéhigotentiel de relargage en composés
organiques et minéraux avec I'état de déegradatiordéchet. L'age du déchet ne semble
toutefois pas étre un bon indicateur de I'état égradation du déchet. En effet, le déchgt D
apparait tres dégradeé et a des caractéristiquasqrigs et physiques tres proches de celui de
20 ans. Cette forte dégradation peut étre explipaéda présence d’'une couverture a base de
compost, qui favorise le développement de la pmdthanogéne (Marquez-Benavides et
Watson-craik, 2003).

Toutefois, la mesure des paramétres globaux (DGO ,Gons) des lixiviats a mis en valeur
notamment pour ces deux déchets, des différencepmportement (teneur et qualité des
composes relargués difféerentes). Une fois encdreapparait dangereux de tirer des
conclusions sur I'état de dégradation du déchetréirle quelques parameétres. Par I'analyse
du lixiviat, le déchet de 8 ans apparait étre dangtat de dégradation moins important que
celui de 20 ans. L’estimation de I'indice SUVA (Altbance UV/COD) a montré des valeurs
beaucoup plus faibles pour le déchet de 8 ansifisgfives de molécules moins aromatiques
et moins hydrophobes que celles de 20 ans. Lamréste macromolécules organiques dans
un lixiviat est révélatrice d’'un état poussé derddgtion, ces résultats justifient que la
caractérisation des macromolécules organiques idiegatis devient un critére important,
voire primordial en tant qu’indicateur de stabitisa.

Les valeurs de potentiel de relargage obtenues [esudéchets doivent étre néanmoins
interprétées en tenant compte du type de solutige Bn contact avec les déchets. En effet,
I'utilisation d’'une solution chargée comme du liil (lixiviat de Crézin dans cette étude),
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peut modifier le relargage. Ainsi, dans certains, darsque les composés aptes a étre
relargués par le déchet et présents dans le lpxgoiat identiques en terme de caractéristiques,
le relargage de polluants est limité, d'ou l'obtentd'un état d’équilibre plus rapide.
Toutefois cet état est davantage lié a des phénesreBaquilibre entre le déchet et la solution
d’élution qu’a I'état de dégradation du déchet@miéme. Le passage de I'eau sur un déchet
ayant subi une lixiviation dans un lixiviat gén&enouveau un relargage de la part de ce
déchet, qui était considéré comme stable dangiles.

De plus, l'utilisation d’outils statistiques a pesmde mettre en évidence les parametres
indispensables pour déterminer I'état stabilisendlgchet. Certains parametres sont de ce fait
apparus comme peu représentatifs de I'état de dégpa d’'un déchet (%Textile, %CNC,
teneur en azote, %INC et %verre).

Le déchet de 30 ans étudié est le seul qui véleecriteres définis pour un déchet dit
stabilisé.

Toutefois, les valeurs de certains parametres ataices corrélations auraient pu étre
améliorées si un nombre plus important de déchetis été analysé.

Les teneurs en métaux lourds, souvent présentéesieda principale pollution a surveiller
dans les lixiviats, n'ont pas été évaluées poudérhet dit stabilisé, 'analyse de la pollution
métallique n’a en fait été réalisée que pour leshdis de 8 ans et de 20 ans. L'impact du
lixiviat sur le relargage des métaux lourds a notemt été étudié et fait I'objet de la partie II.

I Etude de la pollution métallique d’un déchet
de 8 ans et de 20 ans

La pollution métallique des déchets enfouis estpurbleme a long terme, qui suscite
beaucoup d’inquiétudes concernant notamment socargesle. Les teneurs en métaux
mesurées dans les lixiviats sont cependant asdaesfeet la majorité des métaux lourds
principalement cuivre, nickel, plomb, zinc et cadmireste en fait piégée au sein du massif
de déchets. Le relargage de ces especes métalkguanc estimé dans cette étude dans
différents scénarii, en particulier lors de la pémtion d’'un lixiviat sur les déchets. Afin
d’évaluer I'impact de la recirculation du lixivisgur la remobilisation des meétaux, le
fractionnement permettra de plus de définir lesnfes prédominantes et les formes les plus
stables.

1.1 Métaux lourds et déchets

[I.L1.1 Estimations des teneurs en métaux lourds présentsds les déchets

La quantité de métaux lourds présente dans laceatdlide a été mesurée sur les déchgts D
et Dy

Les teneurs n'ont pas été évaluées sur I'ensengble thasse du déchet, mais uniquement sur
la fraction des composés dégradés. Ce type de g@npde petite granulométrie est en effet
fortement présent dans des déchets trés dégradésntént des teneurs importantes en
métaux lourds (Prudent et al, 1996 et Flyhammag7}9facilement remobilisables. A
I'inverse, les quantités de métaux lourds préseats les autres catégories de déchet comme
les papiers-cartons, les Combustibles Non Classé$ sous des formes stables, peu
lessivables et représentent de plus une part midesemétaux par rapport a la masse totale
d’'un déchet dégradé. Le pourcentage en masse fdenlde de déchets correspondant aux
métaux est de 6 % pour le déchet de 8 ans et dep@u¥celui de 20 ans. L'étude qui a porté
sur les composés dégradés n'a pas tenu comptetide famille puisqu’elle est présente
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uniquement dans la fraction des moyens et des @eggendant, ces métaux, sous ces formes
grossieres apparaissent comme peu disponiblessitdbles. La remobilisation par I'eau ou
le lixiviat va ainsi concerner principalement ladtion la plus fine.

L’estimation de la pollution métallique s’est oriéa vers la mesure des métaux lourds : Cu,
Ni, Cd, Pb et Zn qui présentent un fort caract@l®ipnt vis-a-vis de I'environnement.

Tableau llI- 15 : Teneurs moyennes en métaux loprésentes dans les déchets ménaggiet Dy

Teneur moyenne en métaux

Métaux Précision (%) (mg/kg de composés dégradés secs)
Déchet de 8 ans Déchet de 20 ans
Cu +10 506 362
Ni 5 372 145
Cd +20 9 17
Pb +5 374 375
Zn +10 2165 220

Les valeurs en métaux obtenues pour les deux dgcbaespondent dans I'ensemble a la
gamme de valeurs estimée dans la bibliographi¢e@iald-15) et sont méme tres proches. Ces
teneurs, pourtant estimées sur la fraction des oséa® dégradés, semblent en effet bien
refléter les quantités de métaux lourds présemis da déchet ménager. Toutefois, certaines
valeurs d’especes métalliques, comme le cuivreinie et le nickel semblent plus importantes
qgue celles trouvées globalement dans la littérapmar des déchets classiques d’ordures
meénageres (Prudent et al., 1996 et ADEME, 1999e¥p.déchets étudiés sont des déchets de
site, qui présentent une quantité non négligeabldéthets industriels, ce qui peut expliquer
ces teneurs en métaux lourds plus importantes. &@da®90) et Martensson et al. (1999) ont
en effet mesuré des valeurs de cet ordre pour éesets extraits de site. Les teneurs plus
élevées en nickel et en zinc peuvent ainsi étrecé&ss a des déchets spéciaux comme les
piles, & des pigments de peinture, a des stalilisées caoutchouc par exemple. Le cuivre,
lui, peut provenir des encres d’'imprimeries, dastpees (Del Fava, 1992).

En général, le déchetgprésente des teneurs en métaux plus élevées qiéchet Do
L’étude du potentiel de relargage du déchet de SB(&sts de lixiviation) avait indiqué en
effet d’importantes teneurs en ions, caractéridanprésence de déchets industriels. Ces
valeurs en métaux lourds valident ainsi la difféede composition de ce déchet de 8 ans par
rapport aux autres déchets ménagers. Toutefoig, €@eblution apparait cohérente puisque le
lessivage de ces especes s’est réalisé sur une 2ieréois plus importante pour le déchet de
20 ans que pour celui de 8 ans. Mais, si I'on aursl les données de la littérature, les
quantités de métaux lourds lessivés au cours dpgeont si faibles que le bilan massique ne
permet pas d’expliquer la difference entre les ten@btenues sur le déchet de 8 ans et sur
celui de 20 ans. Les différences observées soahésement dues a la composition initiale
de ces deux déchets. Une analyse de la distribdéaes métaux dans la phase solide s’avére
nécessaire pour tenter d’estimer la stabilité dpsees.

[1.1.2 Distribution métallique au sein des déchets

Les extractions séquentielles permettent de precsquelles phases du résidu (ici du
déchet solide) les métaux lourds sont associés. gleses dépendent des conditions
d’extraction définies. Le protocole utilisé pouadtionner les principaux meétaux lourds dans
les déchets de 8 ans et de 20 ans est celui defesal. (1979), (annexe 6). Les résultats
obtenus pour chaque déchet sont représentés figgli&et 111-19 :
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Figure Ill- 18 : Formes des métaux lourds contedass le déchet de 8 ans

Lors des extractions successives, la perte a é@éesa 5 %t 3 %. Elle est plus importante
pour les especes meétalliques telles que le cadneiuie cuivre. Toutefois, cette perte de
matiere est raisonnable si I'on considére le norébreé d’'étapes pour un tel protocole.

Le fractionnement a ainsi permis de mettre en éaedes principales formes de chaque
élément métallique contenu dans le déchegt Oertains métaux ont des formes bien
spécifiques et majoritaires, c’est le cas du cuiyue se présente en grande partie lié a la
fraction matiére organique-sulfures (59 %) danddehet. Cet élément est connu pour sa forte
affinité avec les composés organiques, dont notarhres macromolécules organiques :
acides humiques et fulviques (Lagier, 2000) quit gwasentes dans des déchets en cours de
stabilisation. 12 a 15 % du cuivre est toutefoisoa® aux fractions échangeables et
carbonates. Il est possible de supposer qu'il estipalement lié dans la deuxieme fraction a
la calcite (CaCg) et a I'anhydrite (CaS§), la présence de ces especes a déja été montrée
dans certaines études appliquées a des résidududésrménageres (Guérin, 2000). Peu de
cuivre est toutefois lié aux oxydes et hydroxydedat et de manganése en accord avec les
résultats de Rinke (1999).

Le zinc est majoritairement sous forme d’oxydesi’Bydroxydes de Fer et de Manganese,
son adsorption sur I’hnydroxyde de fer Il a pH @st en effet envisageable si I'on se reporte
aux données théoriques (Sigg et al., 2000). GyY2000) a également mis en évidence dans
cette fraction des oxydes de calcium, de magnésassociés a des silico-aluminates.
Contrairement aux autres métaux, peu de zinc seuket lié a la fraction résiduelle.
L’ensemble du zinc semble se présenter sous formeets : échangeables ou liés a des
carbonates.

La forme principale du nickel est celle représeméedes éléments réfractaires, comme des
silico-aluminates, ou des composés de nature araar@mme le verre ou les incombustibles
non classés. Le métal a I'état brut peut égalemaméspondre a cette phase.

Le plomb, de comportement similaire au nickel seude davantage réparti dans les
différentes fractions obtenues. Il est contenu darfsaction résiduelle du déchet, dans les
composes verre et incombustibles non classés pan@g (ADEME, 1999-a).

Une certaine quantité est également contenue danfsattion associée aux oxydes et
hydroxydes de fer ; la littérature (Sigg et al.0@Dmet en avant une adsorption possible du
plomb sur un oxyde de fer, I'hématite,Peg, a des valeurs de pH proches de 7.

Le cadmium présent en faible quantité dans le dgelsé partagé dans différentes fractions,
essentiellement celles facilement extraites, conemphase échangeable et celle liée aux
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carbonates et aux oxydes et hydroxydes de fer etashganese (principalement a I'’hydroxyde
de fer (lll)). Certains auteurs (Guérin (2000) yidmmar (1997) et Prudent et al. (1996)) ont
mis en évidence une association importante de c&lnpéur les chlorures, la calcite,
I'anhydrite. Il semble étre rapidement solubiligapbur des pH de 'ordre de 5. Cette espece
métallique est I'une des seules a s’associer &llesures alcalins, ce type de composeés est
notamment présent dans des REFIOM (Guérin, 2000).

En conclusion, les métaux lourds présents danédbed de 8 ans se regroupent dans trois
fractions majeures : les oxydes et hydroxydes de(€Ed et Zn), les composés résiduels ou
amorphes (Ni, Pb) et les composés organiques fetrésil(Cu). Le reste des métaux lourds se
trouve associé aux carbonates principalement et fiattion échangeable. Cette derniére
fraction semble plus spécifique de I'extraction dasions majeurs (NaK*, Mg*") que de
celle des métaux lourds. Les formes du nickel méseévidence dans le déchet de 8 ans sont
peu cohérentes par rapport aux données de laatiitér qui I'associent souvent avec la
fraction matiére organique-sulfures. La compositidm déchet b apparait lIégérement
atypique, notamment en ce qui concerne la tenelm &rme du nickel. Toutefois, cette
association a la fraction résiduelle pour certaiasgeces métalliques (Pb, Ni) a déja été
montrée lors d'extractions de métaux lourds dans w@échefers (Guérin, 2000). Il est
possible de supposer que ce métal est peut étimtédpgous une forme amorphe par des
déchets industriels.

La présence de ces phases minérales (calcite, @dtehallico-aluminates) ne sont que des
hypotheses qu’il aurait été judicieux de vérifiar pnalyse en Diffraction Rayon X du déchet
brut et aprés chaque extraction. Ce type de teakrpermet de mettre en évidence les phases
minérales présentes dans un déchet et dissoutes abaque extraction du protocole de
Tessier.

Les formes de ces métaux présents dans un decisediget comme le déchet de 20 ans ont été
ensuite examinées (figure I11-19).

100+ O Fraction résiduelle
O Fraction MO-sulfures
80
@ Fraction oxydes-
60- hydroxydes métalliques
% B Fraction carbonates
(o)
40+ 69,
® Fraction échangeable
20
O,

Cu Pb Cd Ni Zn

Figure 1ll- 19 : Formes des métaux lourds dansédefiet de 20 ans

L’ensemble des métaux dans ce déchet semble sp&uifient lié & une seule fraction. En

effet, le cuivre se retrouve en majorité dans kasghmatiere organique-sulfures tout comme le
nickel. Le plomb, le cadmium et le zinc sont quaeiX associés en grande partie aux oxydes
et hydroxydes de Fer et de Manganése. Les résalitgaus pour ce déchet indiquent que les
métaux lourds sont fortement reliés a la matridelsa@u déchet, peu semblent échangeables,
ce qui met en évidence les caractéristiques beauglms stables d’un déchet de 20 ans que
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celles d'un déchet de 8 ans, du moins en termeotiatipn métallique. Certains métaux
comme le plomb, le cadmium et le zinc semblentrade$ comportements similaires, a savoir
une forte affinité pour les oxydes et hydroxydesFae et les carbonates. Ces associations
métal-oxydes et hydroxydes confirment la théorig,iadique une adsorption possible de ces
especes a des pH que I'on retrouve dans les déchets

De plus, les complexes cuivre-matiére organiquésseg et nickel-matiere organique-sulfures
sont connus pour étre tres stables et fortementseptés dans des composeés riches en
matiére organique. Les répartitions obtenues pesr deux meétaux apparaissent donc
cohérentes et vérifiables par la bibliographie.kRirf1999) a étudié des déchets stabilisés
provenant de décharges d’ordures ménageres eliseréae extraction chimique séquentielle
pour estimer les principales formes des métauxdkdans la matrice du déchet, la répartition
obtenue pour les métaux (Cu, Zn, Pb et Cd) esph@she de celle estimée pour le déchet de
20 ans. Une prédominance des formes matiere onggutigivre et oxydes, hydroxydes de
Fer- Plomb a été mise en évidence alors que le&sesginc et cadmium ont des formes plus
intermédiaires, mais principalement reliees aux desy et hydroxydes de Fer et aux
carbonates.

En conclusion, la composition initiale du déche@eans semble bien différente de celle de 8
ans, en particulier si on se référe a la quantité faible de métaux présente dans la fraction
appelée résiduelle ou amorphe. Les formes métaBiguus stables sont prédominantes dans
le déchet plus vieux. Le risque de remobilisaties dspéces métalliques dans un tel déchet
semble donc plus limitée.

Le protocole d’extraction du BCR (Bureau Commun@getde Référence) (annexe 6) a été
utilisé sur le déchet de 8 ans uniquement pourircoef les principales formes de métaux
présentes dans le déchet obtenues par le protediessier et al. (1979).

L’extraction séquentielle a fourni les résultatavants (figure 111-20) :

120

O Fraction résiduelle

O Fraction MO-sulfures

m Fraction oxydes
métalliques

m Fraction carbonates

Figure 1ll- 20 : Formes de métaux lourds du déaleB ans extraites par le protocole du BCR

La répartition des métaux obtenue avec le protodelBCR semble déplacer les quantités des
métaux en faveur des formes liées a la matiérenarga et aux sulfures. Les conditions des
étapes successives d’extraction sont en effet beaualus agressives que celles de Tessier et
al. (1979), (pH faible, concentrations en réadits/ées). Les temps de contact réactif-déchet
sont également plus longs, ce qui permet d’optineeréactions de chaque étape. Ainsi, ce
type de test est plus précis pour estimer certdim@ses, comme notamment celle liée aux
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carbonates. Le pH plus acide et le temps de réaptics long, a permis en effet de dissoudre
davantage les carbonates. Lors de I'extractionga@rotocole de Tessier et al. (1979), cette
fraction est souvent minimisée en raison du temgsédction trop court, ces formes non
extraites se retrouvent ainsi dans la fraction bée oxydes et hydroxydes de fer et de
manganese, qui devient vite surestimée.

Le zinc présente une part liée aux carbonates ipipsrtante que lors de I'extraction par
Tessier. La forme associée aux oxydes et hydroxgedsouve ainsi diminuée. Il est possible
de considérer qu’une partie de la fraction 3 peurithc présentée figure IlI-18 est associée en
fait & des carbonates. Le zinc serait donc es$lentient sous une forme échangeable et liée
aux carbonates plus que sous une forme hydroxyéer de

Toutefois, méme si ce protocole du BCR appara# ploche de la réalité dans certains cas, il
semble complétement modifier la répartition deaiegt métaux lourds comme le plomb et le
cadmium. Ces especes qui sont assez disperséetedatiférentes fractions obtenues avec
Tessier, se regroupent majoritairement, surtout fplomb, liées a la matiére organique et
aux sulfures lors de I'extraction par BCR. La frastéchangeable, supplémentaire dans le
protocole de Tessier semble avoir migrée totalenvens la fraction matiére organique-
sulfures alors gu’elle aurait di se retrouver dangaction carbonate. Plusieurs hypothéses
peuvent étre énoncées pour justifier le phénombtena :

-soit une partie des métaux libérés a pH acide@splexée par la matiere organique et ainsi
augmente la quantité de métaux présents dansptetse,

-soit les métaux reliés a des composeés organiguespfient pour des pH initiaux trop bas,
puis se retrouvent piéges et libérables uniquetoentde la phase MO-sulfures,

-soit les métaux libérés lors de cette premieresphae réadsorbent sur les oxydes et
hydroxydes de fer pour étre relibérés et compléxismatiere organique lors de I'extraction
de la phase suivante. Les métaux migrent successivevers la fraction MO-sulfures du
BCR.

Les formes des métaux plomb, cadmium et zinc ades@ cette fraction par le protocole du
BCR semblent ainsi surestimeées.

La répartition des métaux cuivre et nickel a éiélément modifiée entre le protocole de
Tessier et du BCR, en raison de I'association prédante du cuivre pour la fraction matiére
organique-sulfures et de celle du nickel pour d&tion résiduelle.

Les grandes différences observées lorsque I'onepdase extraction par Tessier a une
extraction par BCR se situent essentiellement desegphases échangeables, carbonates et
matiere organique-sulfures. Les surestimationsmigte par le protocole du BCR seront peut
étre moins importantes si I'on exerce I'extractsur un déchet qui présente peu de métaux
sous forme échangeables. Il aurait été intéresafaire I'extraction des métaux par BCR sur
le déchet de 20 ans pour confirmer cette hypoth€seaines études (Sutherland et Tack,
2002) ont montré que le protocole du BCR était pldapté pour fractionner des métaux en
faible quantité dans I'échantillon.

1.2 Relargage des métaux lourds apres lixiviation desédhets de
8 ans et de 20 ans

[1.2.1 Lixiviation dans I'eau distillée

Une masse de 100 g de déchets séchés et broydsgsestn contact avec un volume d’eau
distillée (L/S = 8), jusqu’a atteindre I'équilibde relargage {niact= 48 heures).

Les métaux lourds (Cu, Ni, Zn, Cd et Pb) sont desiibsés apres filtration et minéralisation
des lixiviats. Les valeurs obtenues sont les stiég(iableau I1I-16) :
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Tableau llI- 16: Concentrations en métaux lourdargués dans I'eau distillée

[métaux] Cu pg/L Ni ug/L Zn pg/L Pb pg/L Cd pg/L
Déchet 139+ 5 105+ 6 118+ 1 4+ 4 0,6+ 1
Déchet By 49+ 5 191+ 6 536+ 1 10+ 4 4+ 1

Les teneurs en meétaux lourds relargués par le téeh@ ans et de 20 ans sont faibles, peu de
plomb et de cadmium se retrouvent dans les libgvi@es valeurs sont en accord avec celles
de la littérature. Quelques concentrations typiqiedixiviats de décharge sont données par
Jensen et Christensen (1999) et Ludvigsen et1#98) : Cd = 2 a 20 pg/L, Ni = 100 a 400
Mg/L, Zn =500 a 2000 pg/L, Cu = 20 a 100 pg/L let50 a 200 pg/L. Les concentrations
en meétaux lourds évaluées pour le lixiviat de 8 smst assez faibles dans I'ensemble par
rapport aux valeurs de la bibliographie et a cefledixiviat de 20 ans. Seule, la teneur en
cuivre est importante. Le déchet de 8 ans relapgie de métaux, malgré un potentiel en
pollution métallique important. Afin d’estimer laigntité de métaux lessivés par rapport a la
guantité totale mesurée dans le déchet, les testslixiviation sont réalisés avec
renouvellement de l'eau jusqu’a atteindre le lemgiv complet des métaux lourds présents
dans le déchet.

Les quantités de métaux lourds exprimées par granemeéchet sont répertoriees dans le
tableau I11-17 :

Tableau llI- 17 : Quantités de métaux lourds relagg dans I'eau distillée

[métaux] Cu pg/g de Ni pg/g de Zn pg/g de Pb pg/g de Cd pg/g de
déchet sec déchet sec déchet sec déchet sec déchet sec
Dg 2,56 1,43 1,89 0,07 0,001
Do 0,39 1,53 4,3 0,08 0,03

Les pourcentages de chaque métal lixivié (quattdittde de métal mesuré dans le lixiviat par
rapport a la quantité totale de métal dans le dgsbet présentés figure 111-21 :

25 1,9
1,8 -
1,6 -
1,4
e 1.27 O Déchet de 8 ans
é 14 ® Déchet de 20 ans
X 0.8
0,6 1
0,4 1 0.2
0,27 0,02 0,02 ol
0 T .
Pb Cd

Figure lll- 21 : Pourcentages de métaux lourds\igs par les déchets de 8 ans et 20 ans dans tistillée

Ces pourcentages confirment un lessivage moinsriantoen métaux lourds pour le déchet
de 8 ans. Les teneurs en métaux lourds ont étéréassuniquement sur les lixiviat filtrés sur
0,45 um, il est ainsi possible que certains métassociés a des colloides de dimensions
supérieures a 0,45 um n’aient pas été doseés et figtcles teneurs en métaux sous estimées
génerent des pourcentages en métaux lixiviés plibbdet. Toutefois, Jensen et Christensen,
(1999) ont mis en évidence pour 4 lixiviats diffiee une fraction dissoute (<0,001 pm)
largement majoritaire. De plus, la plupart desaidiks associés aux métaux sont de petite
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taille, inférieure a 0,4 um, ce qui permet de lesed méme apres filtration sur 0,45 um. Les
métaux lourds sont rarement sous leur forme lilaresde lixiviat, ils sont en effet liés soit a
des composeés organiques, soit a des composeésnimrga (comme les carbonates) ou soit a
des colloides de taille : 0,4-0,001 um (Jensenheisténsen, 1999). Le relargage des métaux
lourds dépend ainsi de la solubilité des composé&septs.

L’'ordre de relargage des métaux pour le déchet @les8par ordre décroissant est le suivant :
Cu>Ni>Zn>Pb = Cd. En associant cet ordre de retggga la solubilité des composeés
métalliques présents dans un lixiviat, comme lebarzates, il est possible de supposer que ce
lessivage suit I'ordre de solubilité des espéecesi&,5 : NiCQ, CuCQ, ZnCQ;, CdCQ; et
PbCQ pour des pKs respectifs : 48, 10°% 10'°°® 10 10" (Christensen al, 2001).
L’ordre de solubilité des carbonates n’est paddotant respecté par les métaux lixiviés par
le déchet de 8 ans. Le cuivre et le nickel n'appaemt pas liés uniguement a ce type de
compose, les affinités de ces métaux pour les ceégporganiques sont en effet réputées
surtout pour le cuivre. Les formes de ces métaugesnien valeur dans les protocoles
d’extraction se trouvent en effet fortement liéda énatiére organique du déchet. Il est ainsi
possible de supposer que les especes métalligue® @t nickel sont relargués dans le
lixiviat en association avec la matiére organigloesaque les especes plomb, zinc et cadmium
sont plus liés & des colloides ou a des carboraeguantité de métaux lixiviés par rapport a
la pollution métallique est toutefois tres failieais vérifient les données de la bibliographie
(Lagier, 2000). Les métaux lourds présents daungdhet de 8 ans, semblent ainsi fortement
piégés dans le déchet.

L’ordre de relargage des métaux lourds pour le efédb 20 ans est inversé par rapport a celui
de 8 ans : Zn>Ni>Cd>Cu>Pb. Dans ce déchet, la faxryee et hydroxyde prédomine pour
les métaux Pb, Cd et Zn, mais il n'y a aucune imatentre quantité relarguée et
prédominance des formes oxydes-hydroxydes. Cee andr correspond pas pour autant a
I'ordre de solubilité des carbonates, qui doivang éoujours présents et sans doute associés
aux différents métaux. Le fractionnement des métaudéchet de 20 ans lors de I'extraction
par le protocole de Tessier a montré une part itapta de ces especes liés a la fraction
matiere organique—sulfures. Ainsi, si le relargagevérifie pas la présence de composés
organiques-métaux dans le lixiviat, il est possiiple ce soit les sulfures qui cette fois vont
régir le relargage. L'ordre de solubilité des cosgm métaux-sulfures a pH 7 sont les
suivants : NiS>ZnS>CdS>PbS>CusS de pKs respectif$100%° 102" 10%"°, 10%; le
zinc et le nickel sont justement les espéces les Ipksivées. 6 % de ces métaux sont associés
a la forme MO-sulfures dans le déchet de 8 ans ajuiils le sont entre 20 et 50 % dans le
déchet de 20 ans. On peut supposer que dans letdéel8 ans, la fraction MO-sulfures
correspond davantage a des complexes MO-métal qlersdans le déchet de 20 ans c’est
plutdt la forme métal-sulfures qui prédomine. Lepexes liées a la matiere organique dans le
déchet de 20 ans (cuivre notamment) semblent mwatbéaucoup moins solubles que dans le
déchet de 8 ans. Lors des tests de lixiviationé&thet de 20 ans, la mesure de I'indice SUVA
avait indiqué la présence de macromolécules orgasigromatiques, pouvant étre assimilées
a des acides de type humique et fulvique. La footaplexation des ces molécules organiques
vis-a-vis des métaux lourds, principalement pouwuere, peut expliquer le faible relargage
des espéces réputées pour s’associer a la matgaeique. Les quantités de métaux lixiviés
restent cependant faibles, vu la quantité contebeenickel et le zinc semblent souvent étre
les especes les plus solubles, donc les plusédévau cours de la dégradation d’'un déchet
meénager (Legret, 1991). Le relargage des métaurnéssimoins contrélé par de nombreux
facteurs au cours de la dégradation comme lestiarsade pH, de potentiel rédox, les
phénomenes d’adsorption, de précipitation et depbexation.
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[1.2.2 Lixiviation dans le lixiviat de Crézin

Les concentrations en métaux lourds obtenues danselle solution sont fournies tableau
[11-18, celles apportées par le lixiviat de Crépint été soustraites a la concentration mesurée
dans le lixiviat final.

Tableau llI- 18 : Concentrations en métaux lourdiargués dans le lixiviat de Crézin

Métaux Cu pg/L Ni pg/L Zn pg/L Pb ug/L Cd ug/L

Déchetde 8 ang 318+ 10 171+6 140+ 1 6+4 0,9+1

Déchet de 20 an 3+5 114+ 6 568+ 1 1+x4 16+1

[72)

Les concentrations en métaux lourds sont plus éepéur le déchet de 8 ans dans le lixiviat
de Crézin que dans l'eau, en particulier pour levreuet le nickel. A linverse, celles
mesurées en cuivre et en nickel pour le déchetOdan® sont plus faibles que dans I'eau.
Cette différence de relargage entre les deux miiligaeut s’expliquer par la présence des
macromolécules organiques de type humique et fudvidans le lixiviat de Crézin (Lagier,
2000). La forte affinité de ces composés organiqums le cuivre et le nickel a été mise en
évidence dans de nombreuses études, ce qui peemestdier 'augmentation du relargage
en cuivre et en nickel dans le lixiviat de 8 ansi pgrésente apparemment une fraction
organique beaucoup moins humifiée que celle den&qd 1.6, partie Résultats-Discussion).
En complément, les essais de lixiviation avec reatbement du lixiviat ont permis d’estimer
les quantités de métaux lourds relargués par gradenobaque déchet (tableau 111-19)

Tableau llI- 19 : Quantités de métaux lourds relagg dans le lixiviat de Crézin

Cupg/gde| Nipg/gde Zn ug/g de Pb ug/g de Cd pg/g de
déchet sec| déchet sec déchet sec déchet sec déchet sec
Déchet de 8 ans 17,0 51 45 0,1 0,01
Déchet de 20 an 0,02 0,9 4.5 0,06 0,13

"2

Les pourcentages de chaque métal lixivié sont ptésdigure 111-22 :

3,5 4 3,3

3,

2,5 4

29 @ Déchet de 8 ans
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Figure Ill- 22 : Pourcentages de métaux lourdsvigs par les déchets,pet D; dans le lixiviat de Crézin

Les quantités totales lixiviées par le déchet da8 dans le lixiviat de Crézin ont fortement
augmenté, environ 7 fois plus de cuivre sont lipétrois fois plus de nickel. Le lixiviat de
Crézin a permis d’augmenter la solubilité de cetamé que I'on peut supposer associés dans
le déchet de 8 ans a des composés organiques mamm&és et donc dans un état moins
stabilisé que les composés organiques présentdaléirwiat de Crézin. Toutefois, méme si
le relargage est plus important, ces especes weetntb maintenant liées de facon plus forte a
la matiere organique du lixiviat que lorsqu’ell¢aiént stockées au cceur du déchet. L'ordre

%0 lixivié
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du relargage en métaux n’est pas modifié par rappor essais dans I'eau distillée. L’'ordre
dans le lixiviat est Cu>Ni>Zn>Cd>Pb.

L’ordre de solubilité dans le lixiviat pour les ragk contenus dans le déchet de 20 ans est
Zn>Cd>Ni>Pb>Cu, ce qui correspond a ce qui avait ébservé dans l'eau distillée
Zn>Ni>Cd>Cu>Pb.

Le relargage du cuivre contenu dans le déchet den2alevient quasiment négligeable dans
le lixiviat de Crézin, celui du nickel est fortemeffaibli alors que celui des autres métaux
reste inchangé.

Il a précédemment été demontré que la matiere mpgarcontenue dans le lixiviat de Crézin
avait des caractéristiques proches de celles dwidixgénéré par le déchet de 20 ans. Les
formes dont la spéciation et la mobilité sont ctodnées par la matiere organique (cas du
cuivre et du nickel) ne vont pas subir de trangterphases tel qu’'observé entre les complexes
MO-métaux du déchet de 8 ans et le lixiviat de @réPour les autres métaux dont le
fractionnement est faiblement dépendant de la neatiéganique, les quantités lessivées
restent identiques dans les deux milieux (lixigateau distillée).

La recirculation d'un lixiviat sur un massif de #éts n’aura aucun impact sur la
ressolubilisation des métaux si ceux-ci ne se &atiypas liés a de la matiere organique ou
s'ils se trouvent liés a une matiére organique e mémes caractéristiques et le méme
degré d’humification que celle contenue dans lévilst. Par contre, les métaux dont la
distribution est fortement dépendante de la matiéganique seront davantage ressolubilisés
si cette matiére organique a des caractéristiquees degrés d’humification différents de
celle du lixiviat utilisé.

1.3 Conclusion-Discussion

La pollution métallique mesurée dans des déchetmageds d’ages différents et dans un état
de dégradation avancé, met en évidence des teaeurgtaux lourds élevées, en particulier
en cuivre et en zinc. Cette pollution piégée auw sl la matrice solide semble dépendre
fortement de la composition initiale du déchet ptuse de son évolution au cours de la
dégradation. En effet, le déchet de 8 ans posseee@uantité importante de métaux lourds,
mais sous des formes totalement différentes descalises en évidence dans le déchet de 20
ans par le protocole d’extraction séquentiel desibest al. (1979). Le nickel, par exemple se
trouve associé dans le déchet de 8 ans a la fnacésiduelle du déchet, de comportement
inerte, donc non évolutif alors qu’il est lié daesdéchet de 20 ans a la fraction matiere
organique-sulfures. L'apport du nickel au sein déshets n'a pas été effectué de la méme
maniere, le déchet de 8 ans semble avoir recu wksites de métaux importantes mais sous
des formes brutes, peu attaquables. Les formeshague métal lourd examinées dans le
déchet de 20 ans, semblent toutefois répartiesriteajement dans la fraction ou le métal est
le plus stable. Peu de métaux se retrouvent ddrackion facilement échangeable, ce résultat
indique que la pollution métallique reste princgmakent associée a la matrice solide du
déchet. L'étude du relargage de ces métaux aptiggtion des déchets dans 'eau distillée a
en effet démontré la forte liaison de ces polluavsc le déchet solide, le pourcentage de
métaux lessivés n'excédant pas les 3 %. La sdléhile ces especes dépend du type de
complexe ou de composés qui leur est associé. tleetiée 8 ans libere davantage de cuivre
et de nickel, car apparemment les complexes foamés ceux-ci sont les plus solubles. Le
cuivre semble lié a des composés organiques simfaedement relargables alors que le
nickel apparait libéré grace a la solubilité impote du carbonate de nickel. Dans le cas du
déchet de 20 ans, ce ne sont pas les mémes métads Qui sont facilement relargués. Le
zinc, le nickel et le cadmium sont ainsi relarggéice a leur liaison avec les sulfures ou avec
les carbonates. Les métaux reliés a la matierenmyga comme le cuivre se trouvent
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davantage retenus au solide car sdrement solideowmnplexés a la matiere organique
humifiée du déchet de 20 ans.

La remobilisation des métaux lourds est possiblesiformes des métaux lourds présents
dans le déchet sont facilement solubilisables tssonditions appliquées pour la lixiviation
et si la matiere organique du déchet contient gemacromolécules organiques. La présence
et 'absence de macromolécules organiques a égenigvidence dans le déchet de 20 ans et
respectivement dans le déchet de 8 ans lors dess s lixiviation des ces déchets dans
I'eau, toutefois, il serait important de vérifiex présence de ce type de molécules dans la
matrice solide du déchet.

Lors des essais de lixiviation avec une solutioargée en macromolécules organiques
comme le lixiviat de Crézin, I'impact de ce type m@lécules sur le relargage de certains
métaux lourds comme le cuivre et le nickel est #et enise en valeur. L'ajout du lixiviat
dans le cas du lixiviat de 8 ans augmente le ratggglu cuivre alors qu’il le minimise pour le
déchet de 20 ans. Ainsi, les effets d’'une possibtgrculation de lixiviat, actuellement
considérée comme une voie intéressante pour aecédedégradation des déchets et réduire
la pollution a long terme, semblent totalement iavsibles sur le relargage de métaux lourds
si 'on considére une évolution permanente du tgpematiere organique présente dans le
déchet, une évolution des formes associées auxurmétaine évolution de la composition du
lixiviat recirculé au cours du temps.

Le suivi analytique du lixiviat et du biogaz protdpar des déchets subissant une recirculation
de lixiviat apparait donc nécessaire pour estinesr dffets d’'une telle technique sur la
dégradation et sur le relargage de polluants spaes.

1] Etude sur colonnes : impact de la recirculation
du lixiviat sur la dégradation des déchets

Cette partie résume les résultats obtenus lorsutil @alytique du lixiviat et du biogaz
produit sur plusieurs colonnes. Certaines sont liesypavec des déchets ménagers de
composition type et d’autres avec des déchets mi@seune fraction fermentescible plus
importante. Chaque type de colonne posséde unenreljumelle qui ne subit pas la
recirculation de lixiviat, mais une injection d’edistillée.

l1l.1 Etude sur colonnes remplies de déchets de compoaititype
ADEME

Les colonnes contiennent des déchets ménagersnaigosiion type (tableau 1I-3, partie
Matériels et Méthodes), soit réalisée a partir éehdts frais ou a partir de déchets agés de 8
ans. Les colonnes sont désignées selon leur typgation et la nature des déchets : les
colonnes contenant des déchets frais avec ou samsulation de lixiviat sont hommeées
respectivement colonne Jeune Recirculée (JR) ennel Jeune (J) et celle contenant des
déchets de 8 ans avec ou sans recirculation deialixsont appelées colonne Vieille
Recirculée (VR) et colonne Vieille (V). Les débitejection en eau ont été fixés a 110 mL/j
sur les colonnes J et V alors que la recirculagistnréalisée pour un débit de 540 mL/j sur les
colonnes JR et VR. Cette phase a commencé 43 jpues la mise en place des déchets en
colonne.
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[11.1.1 Suivi analytique du lixiviat

[11.1.1.1 Parametres physiques : pH, température, potentielddox et alcalinité

La température des lixiviats varie peu, elle résfgortante, autour de 30-35°C. Cette forte
température de 35 °C est imposée par le chauffade piece et va contribuer fortement a la
mise en place des différentes phases de dégradisodéechets. La température des déchets a
été également suivie et se situe autour de 40t ealeur confirme les conditions optimales
pour le développement de la méthanogénese.

Le pH, quant a lui est un indicateur des différembases de dégradation des déchets. Lors
de la phase acidogene, le pH diminue jusqu’a 5i6 mmonte et se stabilise autour de 7-8
durant la méthanogéneése. Cette évolution (figuf23) est nettement mise en valeur pour les
lixiviats produits par les déchets frais mais mst’pratiquement pas pour les lixiviats produits
par les déchets agés de 8 ans. En effet, les déahés de 8 ans se trouvent dans un état de
dégradation beaucoup plus avancé que celui deewetrhis, la phase acidogéne est déja a
priori dépassée bien qu’une faible diminution de plEns les 50 premiers jours de
fonctionnement laisse envisager une légere repiesBacidogénése. On peut supposer que
ces déchets produisent des lixiviats proche dehtsg acétogene, voire méthanogéne. Les
valeurs de pH se stabilisent toutefois rapidemenir pous les lixiviats autour de 7-7,5 au
bout de 150 jours de suivi. Une légére décroissdncpH (aux environs de 6,5) est ensuite
observée pour I'ensemble les lixiviats a partir3®@ jours de dégradation. Cette diminution
peut indiguer la fin de la méthanogénese.

8,5 Acétogénese Méthanogénese

8 Acidogénése

4

—e— colonne JR —=— Colonne J
55
5
—»—colonne VR —&— colonne V
4.5
4 T T T T T T T T 1
0] 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

temps (j)

Figure Ill- 23 : Evolution du pH des lixiviats issdes colonnes de déchets au cours du temps

La détermination de l'alcalinité du lixiviat (figerlll-24), par la mesure du TAC (Titre
Alcalimétrique Complet) vérifie les phases de ddgtmn définies par la mesure du pH.
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Figure Ill- 24 : Evolution de l'alcalinité des lixiats issus des colonnes de déchets au cours gastem

Les variations de ce paramétre sont notammenteindées par I'évolution du pH au cours du
temps. Lors de l'acidogéneése, il y a une forteriién d’acides carboniques donc une valeur
de TAC élevée dia au faible pH. Une grande partiecdibonate de calcium, apportée
initialement par certains types de déchets (grawatkonc été épuisée au cours de cette phase.
Durant l'acétogénése et la méthanogénéese, la rémaitt pH a 7 entraine la formation
uniquement d’hydrogénocarbonates. L’alcalinité dine ensuite progressivement pour les
différentes colonnes sous I'effet du lessivagedehets. Cette diminution est plus lente pour
la colonne J, qui recoit un débit en eau 4 foisghible que celui de la colonne JR. Les
teneurs en TAC sont plus faibles pour les lixividés colonnes V et VR, qui ont déja perdu
une grande partie de leur potentiel en carbonatesite. L’'alcalinité se stabilise ensuite pour
toutes les colonnes autour de 1-2 gCgCyui représente d’aprés Farquhar et Rovers (1973
la valeur adéquate pour un développement optimkd deéthanogénese.

La présence des especes HQ&rmet d’exercer un pouvoir tampon naturel vissae pH,

qui conditionne le bon déroulement de la phase amétpene. L’alcalinité du lixiviat est donc
un parametre a suivre puisqu’il est une des comsdms de la dégradation compléte des
déchets.

Le potentiel redox du lixiviat est également un gpagtre important a mesurer car il
conditionne le développement de certaines réactiotamment [I'établissement des
différentes phases de dégradation qui s’effecteemhajorité en milieu réducteur.

Les premieres évolutions du potentiel redox desvilits des colonnes (figure I11I-25)
indiquent des valeurs peu stables, Iégérement inégatCette premiere étape correspond aux
phases de dégradation : hydrolyse et acidogénegartk de 150 jours de dégradation, les
valeurs se stabilisent autour de -300 mV, ce gdigue des conditions optimales pour le
développement de la méthanogénése. Les résultgisteietiel obtenus pour les colonnes JR
et J mettent en évidence une chute progressiveothntiel durant les premieres phases de
dégradation puis une stabilisation lors de l'acét@ge autour de -400 et -500 mV. Les
colonnes de déchets agés de 8 ans (VR et V) sembalair des valeurs de potentiel
rapidement faibles, ce qui indiqgue a nouveau unt Beaucoup plus avancé dans la
dégradation pour ces déchets. Ce paramétre espardiable pour vérifier les conditions
anaérobies du milieu mais doit étre mesuré impéaatent in situ car il est tres sensible au
mode de prélevement et de conservation qui peugénérer des entrées d'air et ainsi
perturber les mesures.
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Figure Ill- 25 : Evolution du potentiel redox désiViats issus des colonnes de déchets au coutsrdps

Les résultats obtenus pour les parametres tempéraitl, alcalinité et potentiel redox ont
évolué significativement, en accord avec les phagesdégradation théoriques. Aucun
phénomeéne d’inhibition de la méthanogénése, du snuém I'analyse de ces parameétres, n’est
observeé.

[11.1.1.2 Parametres liés a la matiére organique : DCO, Abstwiance UV, COD, DBG,
Acidité volatile et MES

La matiere organique relarguée dans les lixivigtsum bon indicateur de I'avancée de la
dégradation des déchets car elle subit de multipgesformations au cours des différentes
phases de dégradation.

La mesure de la Demande Chimique en Oxygene : D&@hgi de déterminer la matiere
oxydable présente dans les différents lixiviatguffe 111-26). Ce paramétre estime en majeure
partie la matiere organique d'un lixiviat. Certaisemposés comme les hydrocarbures
aromatiques, les hétérocycles (pyridine) ne sartefois pas oxydés par cette méthode.

Ainsi d’autres parametres comme l'absorbance UV 54 2am, qui est un parametre
caractérisant la matiére organique de type aromnatigst mesurée également pour avoir une
évaluation des composeés organiques (figure 1lI-2&)Carbone Organique Dissous (COD)
est toutefois le plus adapté pour évaluer la matarganique d’un lixiviat. Son suivi, en
raison de problemes d’appareils n’a pu étre réajisa partir de 100 jours de dégradation.
Aussi il est difficile d'utiliser ces valeurs poutistinguer les évolutions de la matiére
organique des lixiviats au cours du temps.

La Demande Biologique en Oxygéne au bout de 5 j@iROs) a également été mesurée pour
estimer la biodégradabilité des échantillons. ot DBGQ/DCO des différents lixiviats est
en effet calculé (figure I11-28) pour connaitreckeractére biodégradable des lixiviats au cours
du temps. Les études réalisées par Millot (1986pemis de classer a partir de ce parametre
les lixiviats suivant leur comportement plus ou nsoilégradable.

Le dosage de l'acidité volatile (figure 111-29) esh complément sur le type de matiere
organique relarguée au cours du temps. Cette meweateen évidence les composés
organiques a faible chaine comme l'acide acétiguaionique, butyrique, valérique et iso-
valérique (Rodriguez-lglesias et al., 1999). Loes ld méthanogéneése, il peut devenir un
inhibiteur s’il est présent en trop grande coneditn (supérieur a 3000 mg@EOOH/L,
(Yuen et al., 1995)), ayant un effet direct sudilainution du pH.
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La détermination des matieres en suspension (fij480) complete I'analyse de la charge

polluante présente dans les lixiviats au coursesops et selon différentes conditions. Ces
especes sont a la fois organiques et minérales uma partie importante est sous la forme
organique dans les lixiviats. Son évolution au saiir temps doit étre ainsi corrélée a celle de

la DCO par exemple.
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Figure 1lI- 26 : Evolution de la DCO des lixiviaissus des colonnes de déchets au cours du temps
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Figure Ill- 27 : Evolution de I'absorbance UV a 254n des lixiviats issus des colonnes de déchetsans du

temps
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Figure 1l1- 28 : Evolution du rapport DBEDCO des lixiviats des colonnes au cours du temps
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Figure 1ll- 29 : Evolution de 'acidité volatile delixiviats issus des colonnes de déchets au ahutemps
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Figure Ill- 30 : Evolution des MES des lixiviatsis des colonnes de déchets au cours du temps

L’évolution de certains parametres comme la DC@hdbrbance UV a 254 nm, l'acidité
volatile confirment a la fois les différentes phaske dégradation et leur durée comme déja
mises en évidence par le pH. La phase acidogénmesttérisée par des teneurs maximales
en DCO, acidité volatile et par un faible pH. Edigparait toutefois trés breve, elle dure moins
d’'un mois. L’atteinte de la méthanogénéese est eapid les colonnes, au plus au bout de 150
jours de dégradation, soit moins de 5 mois apre®hbeit du suivi. Les premieres phases de
dégradation : hydrolyse et acidogénése ne sonideasifiables pour les colonnes V et VR
contenant les déchets agés de 8 ans. Les lixiisatss de ces colonnes semblent avoir
relargué une grande partie de leur potentiel oggensur site et caractérisent désormais un
état proche de la méthanogénese.

Une synthése des valeurs mesurées pour chaque ghadégradation est répertoriée
tableau IlI-20, elle est associée a la durée dgudhphase.

Tableau llI- 20 : Caractéristiques et périodes gbsses de dégradation définies par le suivi degidits

Phase | : Phase Il : Phase Ill :
aérobie/hydrolyse  acidogénese/acétogénésenéthanogénése/maturation
colonne JR de 0 & 50 jours de 50 a 130 jours au-deld dedii8 |
colonne J de 0 a 50 jours de 50 a 160 jours auelel60 jours
colonnes V et VR Pas visible Pas visible au-del@@purs
pH 6-7 5,4-7,2 >6,5
TAC 1-10 gCaCgL 3 - 14 gCaCglL 1-6gCaC@L
DCO 3300-48000 mggL 1400-57000 mggiL 200-1400 mg@L
Absorbance 15-19 3-23 1-5
Caractéristiques UV a 254 nm
DBOs/DCO 0,2-0,7 0,1-0,6 0,07-0,5
AGV 1-16 gCHCOOH/L 0,2 -19 gCHCOOH/L 0,04 — 0,2 gCHCOOH/L
MES 150-350 mg/L 200-700 mg/L 30-200 mg/L

Les caractéristiques définies pour les différeptesses de dégradation sont en accord avec
celles présentées dans la littérature (Christeasé&jeldsen (1989) et Pohland et al. (1983)).
La plupart des parametres mesurés sont de borgaiadrs de I'évolution de chaque phase,
ils ont une variation significative d’'une phaséaafre.

Le seul parametre qui donne des résultats sinslgicar les 3 phases mises en évidence
est le rapport DBEDCO. Les valeurs se situent aux environs de (320ur 'ensemble des
lixiviats étudiés, les caractérisant comme degikts intermédiaires. Ce parameétre ne semble
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pas étre un critere suffisant pour évaluer I'étatdégradation des déchets et surtout pour
informer sur le caractére biodégradable des conspargg@niques présents.

Ainsi, d’autres parametres vont étre utilisés, aingt parametres comme la DCO ou le
COD vont évoluer toutefois a la fois en concentratinais également en terme de nature des
composeés organiques présents. Plus le lixiviatagét plus la matiere organique devient
réfractaire et difficile a traiter, par exemple.

A partir de certains rapports, il est toutefois giole d’évaluer la nature des composés
organiques présents durant les phases de dégradatie acides gras volatils définis par
I'acidité volatile représentent par exemple 1/3lalenatiere oxydable mesurée par la DCO
lors des premiéres phases de dégradation, pué megportion diminue aux environs de 1/7
durant 'acétogénese et la méthanogénese. Ces sémpoganiques, qui sont des acides a
faible chaines sont formés principalement au ddbua dégradation des déchets, notamment
apres I'action des bactéries acidogenes qui cassertt les sucres, les acides gras résultant
de I'hydrolyse en composés de petite taille.

La mesure de I'absorbance UV a 254 nm qui défapreésence de composés organiques
aromatiques semble avoir une évolution corrélatlella de la matiere oxydable. Toutefois, a
l'inverse de la teneur en acidité volatile, la pydpn Absorbance UV/DCO devient de plus
en plus importante au cours des phases de dégnaddtparticulierement en méthanogénese.
L’absorbance UV mesurée dans les lixiviats desroms V et VR est élevée, en comparaison
a celle des déchets frais, ce qui indique que begakts sont constitués de composés
organiques aromatiques, des le début du suivi. Beatrde dégradation est donc important.
Les composés aromatiques se retrouvent dans Ieatixsoit par lessivage ou par le
« démantélement » de certaines grosses structugasmigues (cellulose, lignine) par les
bactéries.

La mesure du COD a été effectuée au cours de lhamegenese pour les différents
lixiviats, les valeurs varient de 120 a 300 mgCAL.ce stade de la dégradation, le rapport
COD/DCO se situe entre 1/5 et 1/2, il augmente @wrscdu temps. La matiere oxydable
demeure en grande partie sous forme de carbonaiqugadissous, a la fin des processus de
dégradation. A partir du rapport Absorbance UV 4 85/COD, il est possible de qualifier la
nature des molécules organiques. Plus ce rappgrhente, plus les molécules organiques
sont aromatiques et hydrophobes. Ce phénoméneoegérs associé a la maturation des
déchets, qui consiste a la formation de macrom@éaomplexes de type acides humiques et
acides fulviques.

Les indices SUVA mesurés au cours de la méthansgéoeur les différents lixiviats ont
donné les résultats suivants :

Tableau llI- 21 : Valeurs des indices SUVA degdiffits lixiviats durant la méthanogénése

Indices SUVA (L.cm.gC? de 150 jours a 300 jours de | Temps de dégradation > 300 jours
dégradation
Colonne JR 16-17 9-12
Colonne J 18-20 7-8
Colonne V 17-23 6-8
Colonne VR 19-22 9-10

Les indices SUVA sont élevés et stables pour tesidixiviats durant la méthanogénése, ce
qui indique la présence de macromolécules orgasigmematiques. L'indice SUVA d’'un
lixiviat stabilisé est en effet de I'ordre de 2@tn’.gC* (Lagier, 2000), ce qui confirme I'état
stabilisé des lixiviats au cours de la méthanog&nksutefois, a partir d’'une certaine période,
'indice SUVA diminue pour I'ensemble des lixiviatsnarqué en particulier par une
diminution de I'absorbance UV. Les composés orgasgelargués dans le lixiviat semblent
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moins aromatiques. Une grande partie de la pofiutiganique semble avoir été relarguée au
bout de 400 jours de dégradation.

Afin de vérifier la présence de composés humifiedaafin de la méthanogénese,
I'extraction des acides de type fulvique et humiguété réalisée au bout de 320 jours de
dégradation. Les résultats indiquent une proportierces composés allant de 56 % a 70 %
pour I'ensemble des lixiviats (figure 111-31).

120

100
O % Composés
29 hydrophiles
80 4 (441 '
| %AF

%

60
O % AH

40

20 -

0
JR J \Y% VR

Figure Ill- 31 : Répartition des acides humiquesgyiques et des composés hydrophiles dans legligides
colonnes

Une prédominance des acides fulviques et des camaguogirophiles est observée pour tous
les lixiviats. Ces composeés sont qualifiés comnmeadpeces de poids moléculaire plus faible
gue les acides humiques et sont ainsi souventiassaaes molécules moins humifiées. La
présence non negligeable des composés hydroplaiteslds lixiviats, entre 30 et 40 %, peut
étre une des conséquences de la diminution ded&r8lUVA, qui augmente au contraire avec
I’'hydrophobicité. Néanmoins, pour que cette hypséheoit vérifiee, il aurait fallu effectuer
plusieurs campagnes d’extraction des acides humjiduéviques et composés hydrophiles
avant et apres cette mesure.

Les lixiviats des déchets agés de 8 ans mettenévaence un état plus avancé dans
I’humification (taux d’AH plus élevé) que les lixats issus des déchets frais, ce qui apparait
cohérent. Alors que la recirculation de lixiviatimdigue pas un effet important sur
I’'humification, que ce soit pour les lixiviats deslonnes J et JR ou pour les colonnes V et
VR.

Ce phénomene n’est néanmoins pas l'un des principgantages mises en évidence par les
essais de recirculation réalisés dans la littéeatils concernent davantage I'accélération des
vitesses de dégradation des déchets (Pohland,.1975)

Ainsi, en se reportant a la valeur de DCO de 20Q@4th., donnée par la classification de
Millot (1986) pour un lixiviat stabilisé, il est peible d’évaluer le temps de dégradation
nécessaire pour atteindre un tel état dans chamjaene. Le lixiviat issu de la colonne JR a
les caractéristiques au bout de 140 jours d’uwikkidit stabilisé, alors que le lixiviat de la
colonne J obtient les mémes caractéristiques sealieau bout de 170 jours, soit 30 jours
apres. Cet intervalle de temps entre les deuxiditsvavait été mis en évidence lors de la
distinction de la phase méthanogéne. Les valewsidité volatile vérifient ce phénomene
pour ces deux colonnes. Les lixiviats des déchétsixvavec recirculation du lixiviat
n'indiquent pas une accélération des processusdmdation. Les vitesses de dégradation
semblent étre surtout augmentées pour les premi&mesons de dégradation.
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[11.1.1.3 Paramétres indicateurs des formes azotées : NTK, NH NO3, NO,

La teneur en azote dans les lixiviats est un eriterportant & mesurer car il évolue au
cours de la dégradation, que ce soit par le legsivies espéces minérales azotées comme
'ammonium, les nitrates et les nitrites ou padégradation de I'azote organique présent dans
les putrescibles et les déchets verts essentialiefdddEME, 1999-a). Les évolutions de
I'azote vont ainsi témoigner de la nature des dicheesents et du type d’injection réalisé
(figure 111-32).
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Figure 1ll- 32 : Evolution de la teneur en azot¢aiodans les lixiviats des colonnes

Les étapes de dégradation mises en évidence palyi&e des parametres liés a la matiére
organique sont reportées sur les courbes et sembtemccord avec les évolutions de la
matiere azotée : un fort relargage durant les pressiphases de dégradation, en particulier au
cours de I'acidogénése puis une chute rapide ars caul’acétogénese et une stabilisation des
valeurs en méthanogénese entre 100-150 mgN/L pslixiviats des colonnes JR, V et VR.

Le relargage en azote de la colonne de déchet Blsdmaucoup plus atypique et surtout trés
en retard par rapport a celui des autres coloriiedéger décalage dans le temps avait déja
été remarqué lors du suivi de la DCO ou des AGMsrihatteignait au plus une trentaine de
jours. Dans le cas présent le pic de relargagaqicbomme référence) est obtenu environ 70
jours aprés celui de la colonne JR, ce qui met\amtades conditions supposées moins
favorables aux phénomeénes de dégradation classsquisroulant dans les autres pilotes.

En complément du suivi des teneurs en azote radagyua répartition des différentes formes
azotées est ainsi estimée au cours du temps (table€?) :
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Tableau lll- 22 : Répartition des formes azotéesaurs des phases de dégradation

Phase | (< 50 jours)

Phase Il (50-160 jours)

Phasié (> 160 jours)

100% -
80% -
60% -
40% A
20% -

0% T T T 1

Colonne Colonne Colonne Colonne
JR J vV VR

0% NO3
B % Norg
3% NH4

100%
80%
60%

1 0%NO3
m% Norg
0% NH4

0% T T T 1

40%
20%

Colonne Colonne Colonne Colonne
JR J Vv R

100%

80% A 0%NO3
% Norg

[ % NH4

60% -
40% -
20% A

0% T T T 1

Colonne Colonne Colonne Colonne
JR J v \R

Lessivage progressive en proportior]
équivalente des espéces NEt Norg,
Légere prédominance pour les ions UK
lors du relargage pour les colonnes V

VR,

Présence de nitrates dans les lixiviats

la colonne J au début du suivi

H lessivage des composés organiqu
et azotés lors de la phase acidogen

dégerement plus élevé par rapport 3

Fort relargage en azote pour la
colonne JR, associé en particulier

Relargage en azote organique

phase | pour les colonnes V et VR

Valeurs en azote chutent
progressivement puis se stabilise
en méthanogénése, elles sont
AU apportées essentiellement par le
es ions ammonium,
cEvolution décalée et différente de
colonne J, qui connait un fort
larelargage en azote organique a
bout de 170 jours puis chute ass
rapide vers des teneurs proches
autres colonnes

t

>3

$S

V4
des

Les teneurs en azote organique, noté Norg sontiteédie la différence entre les mesures
de l'azote kjeldhal (NTK) et celles de I'ion ammoni ; les proportions des espéces;Net
Norg sont donc fortement corrélées. Les especesaiet nitrite sont peu présentes dans les
lixiviats mesurés, les premiéres analyses dankxiggts de la colonne J indiquent toutefois
de fortes teneurs en nitrates, de I'ordre de 10 &2 Leur présence peut étre associée a de
I'air piégé dans la colonne de déchet au débutatede, qui a oxydé une partie de I'azote
présent. Les nitrates ont été ensuite réduits amothk, provoquant une perte d’azote mais
surtout un bouleversement des mécanismes de dégradau sein de la colonne. Ce
phénomene pourrait expliquer le retard de la caodrors de I'évolution des teneurs en
azote. En effet, si 'on considere que les condgianaérobies n’étaient pas respectées dans
cette colonne au début de I'étude, d’autres voiesyitle de I'azote, comme la formation des
nitrates au détriment des mécanismes théoriquesawgpaiient donné lieu a la production
d’ammonium, se sont peut-étre déroulées.

L’ensemble de ces réactions est régie par le présees bactéries, qui utilisent les
ressources en azote des déchets pour survivre.

Les conditions du milieu vont imposer les formed'aeote présentes et régir les phénomenes

d’action des bactéries.

Les lixiviats des colonnes JR, V et VR traduisamrg a eux les mécanismes de dégradation
en milieu anaérobie, a savoir une quantité en asgentiellement constituée d’'ammonium et
d’azote organique. De legeres différences sontmeéars visibles au niveau de la qualité des
lixiviats relargués entre les colonnes de déchats &t des déchets de 8 ans. Il semble qu’une
grande partie de I'azote organique présent danddelsets de 8 ans a déja éte lessivée car les
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proportions ammonium-azote organique sont beaucoojms équilibrées dés les premiers
jours par rapport aux déchets frais. De plus, tilpessible de supposer que les composés
organiques azotés lessivés par les déchets viearesedans état beaucoup plus réfractaire a
la dégradation que ceux des déchets frais (Kniekeal., 2002) si les phénoménes sont
similaires a ceux des sols. L'azote organique canians ces déchets agés serait donc en
partie éliminé par lessivage, plus que par consaiomdirecte par les bactéries. Les résultats
présentées tableau IllI-22, en méthanogénese juatdi@ une composition des lixiviats vieux
plus riche en azote organique.

Au bout de 400 jours de dégradation, la matierdéazaontenue dans les déchets est en
majorité lessivée compte—tenu des faibles teneenm®uvées dans les lixiviats, elle est
essentiellement sous forme d’ammonium. Cette foapparait uniquement libérée par
lessivage et devient ainsi I'espéce prédominantdadpollution azotée relarguée par les
déchets a ce stade de dégradation.

L’effet de la recirculation du lixiviat sur le retgage des composés azotés apparait bénéfique,
du moins sur la colonne de déchet frais JR, qunatirune rapide stabilisation et atténuation
des valeurs en comparaison a la colonne J. Tosfedertains auteurs (Burton et Watson-
Craik, 1998) mettent en doute I'avantage d’'unestedchnique sur ce type de relargage, qui a
tendance a accentuer la production d’ions ammonim sortie de colonnes. Cette
accumulation est toutefois dépendante de la quilitéxiviat recirculé. Or, dans notre cas, le
lixiviat réinjecté provient d’une cuve de stockageles teneurs en ammonium mesurées a ce
stade de la dégradation sont relativement failled)ordre de quelques de dizaines de mg/L.
Le risque d’accumulation apparait ainsi écarté.bbe de recirculation semble avoir son
propre processus de consommation et de transfamai I'azote, notamment une forte
oxydation des espéces en nitrates.

Il n’est toutefois pas imprévisible que cette acualation en especes ammonium survienne
dans le trés long terme, a cause de la recirculdtiolixiviat.

[11.1.1.4 Parametres indicateurs du relargage des sels : conctivité, anions et cations
majeurs des lixiviats
La mesure de la conductivité apporte une infornmagtobale sur la quantité d’espéces
chargées relargées par les différents déchetsedlien outre un parameétre intéressant a suivre
pour évaluer la pollution minérale présente daneftinent.

16 Acidogénese
Acétogénese

14 A

Méthanogénese

127 —e— Colonne JR

—=— Colonne J
10
—4— Colonne V

—>— Colonne VR

Conductivité (mS/cm)
©
L
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Figure 1ll- 33 : Evolution de la conductivité dagiVviats issus des colonnes de déchets au coutsrdps
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Les déchets frais généerent au sein des lixiviatiodes valeurs de conductivité, indicatrices
d’'une pollution minérale importante. Les condud¢ési des lixiviats vieux sont quasiment
deux fois plus faibles, caractérisant un état dgatiation beaucoup plus avancé mais surtout
une perte importante de leur potentiel avant leiseran place dans les colonnes.

Le lessivage des espéces chargées est importantidola phase acidogéne, essentiellement
pour la colonne JR. La conductivité diminue prognsmment au cours du temps pour les
autres colonnes. Les résultats de la colonne quedd nouveau un effet retard par rapport a la
colonne JR. Ce phénomene peut étre expliqué d'anepar une dégradation apparemment
plus lente des déchets et d’autre part par un déhjection 4 fois plus faible que celui de la
colonne JR.

Les différentes évolutions de la conductivité awrsodu temps peuvent étre directement
reliées aux espéces ionigues présentes, en tesrapte de la conductivité ionique molaire et
des concentrations des espeéces.

Si I'on analyse les especes ioniques qui sontus ptlargués entre les 50 et 160 premiers
jours de dégradation, il est possible d’associeral@ur de la conductivité a certains types
d’espéces. Les teneurs en calcium, sulfate, hydamggbonates, magnésium sont les ions
responsables du relargage a cette étape de laddégra Les ions calcium apportent a eux
seuls 14,6 mS.cthde la conductivité des lixiviats des colonnes JRsten raison de leur forte
concentration et d’une forte conductivité molaieeldrdre de 119.10mS.cnf.mol?, ce qui
représente quasiment 100 % de la conductivitégatasurée sur les lixiviats de ces colonnes.
Au cours de la méthanogénése, la diminution pregresde la conductivité peut laisser
supposer une disparition des espéces possédaattes ¢onductivités molaires a I'avantage
des autres ions de plus faible conductivité molawenme les ions chlorures, ammonium,
potassium et sodium. Ces espéces ioniques évopentau cours de la dégradation des
déchets, ce qui expliqgue notamment leur préseteéimdes processus de degradation.

Les teneurs de ces ions sont responsables d'uiustsie conductivité aux environs de 2-3
mS.cm'. Une plus forte conductivité est remarquée dars delonnes subissant la
recirculation (JR et VR), ce qui peut correspor@nene accumulation de ces ions lors de la
réinjection du lixiviat sur les déchets, qui est dussi fortement chargé a ce stade de la
dégradation par ce type d’espéces. Le lessivage létaeul phénomeéne pour évacuer ces ions
des déchets, I'utilisation de la recirculation thiviat, méme réalisée a fort débit peut devenir
néfaste pour le relargage de ce type de pollubaigue. La composition du lixiviat recirculé
est globalement trés proche de celle générée paiélehets, il y a un état d’équilibre entre la
pollution apportée et susceptible d'étre évacuées kssais de lixiviation réalisés sur
différents déchets, dans le chapitre | de cettéigpant indiqué un relargage en ions plus
important des déchets de 3 ans, 8 ans et 30 asdallxiviat de Crézin, alors qu’il est limité
avec le déchet de 20 ans, qui présente des castigtées analogues au lixiviat de Crézin.

Les évolutions au cours du temps des principalpgoes ioniques présentes dans les
différents lixiviats sont présentées (figures M- 3l1-35, 111-36) :
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» Evolution des teneurs en calcium, en magnésium stulates au cours des phases de

dégradation
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Figure 1ll- 34 : Evolution des teneurs en calciuesdixiviats des colonnes

Les teneurs en calcium mesurés dans les lixiviatdé Bnportantes, méme a la fin des
phénomenes de dégradation, les plus faibles vaseusgtuant aux environs de 150 mg/L. Ce
type d'espéces est en grande partie relarguée arts ae I'acidogénése, vérifiant les
évolutions de la conductivité. En effet, au seils déchets, il est présent en majorité sous
forme de calcite (CaC§p et de gypse (CaSy) qui sont dissociés durant cette phase. En
parallele, les teneurs en sulfates et en magnésuaiuent de la méme fagcon mais dans des
proportions moindres (tableau I111-23) :

Tableau llI- 23 : Teneurs en calcium, en sulfasmagnésium des lixiviats des colonnes

Phase Acidogénese/Acétogénese Phase Méthanogénése
[SO,”] [Mg™] [Ca™] [SO,”] [Mg™] [Ca™]
mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L
Colonne JR 180-260 30-230  100-50p0 3-2( 20-40 n-15
Colonne J 5-260 30-210 30-5000 9-10 20-90 20-400
Colonne V 3-620 40-160 30-1300 0-10 20-7 50-150
Colonne VR 0-718 30-160 32-1120 0-40 30-78 40-250

Les teneurs en sulfate des lixiviats chutent tegsdement au bout de 100 jours de
dégradation, cette disparition peut étre assoocideasla formation des sulfures, espéces
réduites qui restent piégés en milieu anaérobiecaur des déchets, en partie associées a des
espéeces métalliques ou a soit d’autres espéeces e@aRQ.
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* lons majoritaires au cours de la méthanogénese
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Figure 1lI- 36 : Evolution des teneurs en ammoniges lixiviats des colonnes

Les teneurs en chlorures et en potassium (tablé@4)l sont importantes pour les lixiviats
des colonnes V et VR, il semble que ces déchetseoment des quantités élevées en ions
malgré leur état de dégradation avanceé. Les teruchlorures relarguées par la colonne V
et par la colonne J diminuent progressivement auwscdu temps, alors qu’elles sont plutét
augmentées pour les colonnes de déchets subisaamecirculation. Le phénomene
d’accumulation des chlorures par le processus diecudation est nettement visible sur la
figure I1I-35. Les teneurs en potassium sont redatient constantes au cours du temps pour
I'ensemble des lixiviats.

Les variations des teneurs de ces ions sont rétegstdans le tableau I11-24 :
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cours de la méthanogénése

Tableau llI- 24 : Teneurs en chlorures, en potassian sodium et en ammonium des lixiviats des nekau

Phase Méthanogéne
[CI] [K'] [Na'] [NH,']
mg/L mg/L mg/L mgN/L
Colonne JR 230-300 150-260 50-200 40-180
Colonne J 20-100 100-400 20-200 30-300
Colonne V 40-250 300-600 100-500 60-120
Colonne VR 530-850 200-560 200-520 60-150

L’évolution des teneurs en ammonium relarguéesaauscdu temps dans les lixiviats des
colonnes met en évidence le phénoméne de retaelvélespour la colonne J lors du suivi de
la conductivité. C’est la seule espéce ionique gprmet de distinguer ce décalage, ce qui
montre I'importance de ces ions lors la détermomatie la conductivité en méthanogéneése.
Le relargage des ions ammonium n’est en effet pasngiellement régi par des phénomenes
de lessivage, il est également indirectement eeleédégradation des déchets se déroulant lors
des premiéres étapes de dégradation.

Les effets de la recirculation du lixiviat sur lelargage en ammonium sont donc moins
importants sur des déchets vieux en partie dégiquksur des déchets frais.

Ces ions mesurés dans les différents lixiviatsasgmte les principales espéces présentes dans
un lixiviat de décharge. Toutefois, afin de valid@rprise en compte de tous les cations et
anions des lixiviats, la détermination de la batamanique est effectuée sur chaque lixiviat
des colonnes au bout de 440 jours de dégradation.

Les cations considérés pour estimer cet équilibné les suivants : G§ Na', K*, Mg**, NH,*

et les anions pris en compte sont, S, NO,, NOs, HCO;. L'estimation de la somme
des cations et anions mesurés dans les lixivipesrais de mettre en évidence une déficience
en composés anioniques par rapport aux cationiddes.composés chargés négativement,
autres que les sels comme les colloides, les arfgie composés organiques peuvent toutefois
correspondre aux teneurs manquantes évaluéeskaiuf les lixiviats des colonnes JR (soit
31 % de la balance ionique globale) et VR (soit%2de la balance ionique globale) et a
environ 30° F pour ceux des colonnes J ( soit env@9 % de la balance ionique globale) et
V (soit 37 % de la balance ionique globale). Celiféérence en anions entre les colonnes
recirculées ou non peut étre associée a I'accuianlde certaines espéeces anioniques comme
les chlorures au cours de la recirculation.

111.1.1.5 Détermination des teneurs en métaux lourds

Les mesures en métaux lourds (Cu, Ni, Pb, Zn etrGujt été effectuées qu’a partir de
100 jours de dégradation. Les teneurs en Cadmiuem &lomb se trouvent en dessous des
limites de détection pour I'ensemble des lixiviasit inférieures a 3 ug/L.

Tableau Ill- 25 : Teneurs en métaux lourds dewilits des colonnes

Phase Acétogéne/Méthanogéne
Cu (ng/L) Ni (Hg/L) Zn (ug/L)
Colonne JR 20-60 60-560 40-170
Colonne J 15-100 50-525 60-180
Colonne V 9-60 90-175 75-160
Colonne VR 10-30 90-175 70-250
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Dans I'ensemble, les teneurs en métaux des lisi\gant faibles, ne dépassant pas les 560
ug/L. Ce résultat confirme les données de la éittée, qui indiquent que la plupart des
métaux lourds reste piégé dans les déchets (Maderet al., 1999). Toutefois, ces analyses
ont été effectuées sur des lixiviats en partieilitéb, a la fin des phénomeénes de dégradation,
ce qui ne permet pas d’avoir une évolution complietees especes meétalliques au cours du
temps. Il semble par exemple que les valeurs deehimesurées pour les lixiviats des
colonnes de déchets frais, étaient plus importaantast les 100 jours de dégradation, car une
forte atténuation est visible entre 110 et 130gode dégradation. D’apres la littérature, le
nickel et le zinc sont les éléments les plus ledkes par un déchet frais (Legret, 1993), ce
phénomene ne peut pas étre vérifie avec les résulbdenus car les valeurs fournies sont
exprimées en concentration, non en cumul massigeelus, la quantité précise de métaux
lourds contenus dans chaque déchet n'a pas été&éval

Les teneurs en nickel et en zinc semblent de pkentdre davantage des étapes de
dégradation que les teneurs en cuivre, car lesti@ms en terme de concentration sont plus
importantes. Les teneurs trouvées pour ces diff@mgtaux vérifient I'ordre de grandeur des
concentrations massiques données par Christensgalésen (1989) et Pohland et al. (1983)
en phase acétogénese et méthanogéenese, a savdwi>Zou>Pb>Cd. Cet ordre a été
également mis en évidence lors des tests de lilovialans I'eau et dans le lixiviat réalisés
avec les déchets de 20 ans.

Peu de différences sont observées entre les déveadennes, malgré des différences dans la
nature des deéchets et dans le type dinjectionisé@al Les seuls écarts significatifs
apparaissent pour les mesures du cuivre, ent@leanes recirculées ou non. Les teneurs en
cuivre sont plus faibles pour les colonnes averaeation du lixiviat, ce qui peut soit laisser
penser que le débit plus important en injectiotixdeiat a plus rapidement lessivé les teneurs
en cuivre, ou soit que la percolation d’'un liguteargé en composés organiques et en sels
dans la colonne de déchet a atténué le relargagendtaux, par des phénomeénes de
complexation par exemple. Le cuivre est notamm@oaiteé pour étre fortement lié a la phase
organique.

Ce phénomene n’est toutefois pas visible pour dkehiet le zinc, ou les teneurs en métaux
semblent légérement plus importantes pour les ocelwravec recirculation. Cette légére
accumulation en sels métalliques en sortie de o@@onfirme celle identifiee avec les ions
chlorures et potassium, sur les colonnes JR et VR.

En conclusion, I'évolution au cours du temps damup&tres mesurés sur les lixiviats révele
leur importance pour notamment :

-mettre en évidence les différentes phases de digtipa

-montrer I'effet de la recirculation du lixiviat sUiaccélération de la dégradation

-mettre en évidence un phénomeéne d’accumulatiendeia recirculation du lixiviat
Les parametres indicateurs des différents phénosrsore présentés tableau 111-26.
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Tableau llI- 26 : Parameétres indicateurs de I'effiet la recirculation du lixiviat sur la dégradation

Mise en évidence du
phénoméne

Effet de la recirculation

Mise en évidence des du lixiviat sur

Parametres phases de dégradation I'accélération de la d’accumulation par la
dégradation recirculation
pH + - -
TAC ++ + .
= + + -
AGV ++ + -
DCO ++ + +
Absorbance UV a 254 nm + -
Ntotal + ++ -
MES + + -
Conductivité + + ++
Chlorure - - ++
Potassium - +
Sulfate ++ - -
Calcium ++ - -
Cuivre ND + -
Nickel ND - +
Zinc ND - +

11.1.1.6 Estimation des cumuls massiques de certains parameés : DCO, Cl et K*

Le suivi des teneurs en matiere organique et e d@s lixiviats au cours du temps met en
évidence des évolutions significatives de ces ca@p@our les différents types de colonne,
notamment au cours des différentes phases de @égracet lors de la recirculation du
lixiviat. Ainsi, a partir des concentrations enlpahts uniqguement, il est possible de montrer
une accélération de la dégradation des déchetegpiaculation. Toutefois, comme les deébits
d’injection des colonnes et les masses de déchetgdgférents d’'une colonne a une autre, il
apparait plus judicieux pour estimer la quantitépd#ution relarguée par chaque colonne,
d’exprimer le relargage pour chaque espéce soogfde cumuls massiques.

* Quantité de matiere relarguée lors de la phasatdeagion/désaturation
Cette étape a été réalisée sur chague colonnectietd®vant le début du suivi analytique des
lixiviats, dans le but de produire une quantitéfisahte de lixiviat pour la recirculation et
également pour amorcer la dégradation des dédtigtgortant volume de lixiviat récupérée
en sortie a donc permis de lixivier rapidement pagtie des polluants présents dans les
déchets.
Les quantités, en particulier de matiére oxydatkechlorures et de potassium ont donc été
estimées pour chaque colonne (tableau IlI-27) etaé étre prises en compte dans le bilan
des quantités polluantes lixiviées par chaque déche

Tableau llI- 27 : Masses relarguées lors de la déstion des colonnes

DCO (gQ/kg de déchets Cl (gCl/kg de déchets) K (gK/kgldehets)
Colonne JR 9,7 0,58 0,30
Colonne J 10,3 0,5 0,27
Colonne V 6,7 0,47 0,30
Colonne VR 59 0,57 0,35

La saturation ayant été effectuée dans les ménmmalitioms pour toutes les colonnes, peu de
différences apparaissent entre les différents esuge colonnes : JR/J et VR/V. Ces résultats
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vérifient toutefois que les déchets frais ont é@onstitués dans les mémes proportions dans
les colonnes JR et J, ainsi que les déchets aggame dans les colonnes V et VR.

Les déchets agés de 8 ans relarguent des quaniitéstiere oxydable, 1,4 a 1,5 fois moins
importantes que celles des déchets frais. Ce atssdt cohérent dans le sens ou ces déchets
ont déja subi une lixiviation de leur potentiel Ipaht sur décharge. Toutefois, ce lessivage
sur site qui a duré 7 a 8 ans semble trés faiblrscompare la pollution relarguée par un
déchet frais et celle encore présente dans un tidetg&ans. Les phénomenes de lessivage sur
décharge apparaissent tres lents et completemsmogdbrtionnés a ce que I'on peut obtenir
en laboratoire ou les débits d’injection sont coléss.

Les quantités en chlorures et en potassium relargaé les déchets de 8 ans sont encore
importantes et quasiment aussi élevées que ceflesdéchets frais. Méme si le lessivage
produit sur site n’a pu évacuer que tres peu dergtds et de potassium de ces déchets, il est
possible de supposer que leur composition soit &alse fortement chargée en especes
ioniques. Les hypothéses émises sont les suivastésles déchets ont été prélevés avec une
quantité non négligeable de déchets industriedbes en éléments minéraux et métalliques,
ce qui leur procure des guantités en ions impataou soit le remplacement des déchets
putrescibles par les fines lors de la reconstitutites déchets des colonnes V et VR a
augmenté la proportion en composeés ioniques ddetlédCes composés de petite taille, trés
dégradés apparaissent justement d’'apres la lité&gElyhammar, 1997) chargés en especes
métalliques, ce qui expliquerait les fortes tenelersels lixiviés dans les colonnes V et VR.

* Quantité de matiere relarguée lors de la recirmratu lixiviat
Afin de réaliser ces cumuls, il a fallu intégrerclaurbe d’évolution de I'espece considérée en
fonction du volume de lixiviat produit, chaque jour
Comme les analyses des lixiviats n’étaient effextugue toutes les 3 semaines environ, la
qualité journaliére des lixiviats a été estiméeiptarpolation linéaire.
Ce calcul a été évalué pour toute la période decreation, soit durant 394 jours (tableau lIlI-
28). Des analyses de la cuve ou a été stocké Ileialixrecirculé ont indiqué une
consommation naturelle, tres rapide de la charganmque du lixiviat, alors que les teneurs
en chlorures et en potassium ont augmenté notampaemtla cuve de la colonne VR. Une
estimation des quantités en matiere oxydable, @ruwles et en potassium apportées dans le
lixiviat recirculé a permis d'évaluer les gquantitégelles relarguées par les déchets des
colonnes. Les résultats obtenus pour les colonRest YR sont présentés de fagcon a mettre
en évidence :
- la quantité de matiere mesurée directement erestetcolonne, notée « sortie »
- la quantité de matiere contenue dans le lixiviatircelé sur les déchets notée
« recirculé »
- la quantité de matiére relarguée réellement pardi@shets des colonnes, notée
« déchet » qui correspond a : « sortie » - « ral@re
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Tableau lll- 28 : Masses relarguées par les diffdess colonnes de déchets lors de la recirculation

Colonne JR Colonne VR
Colonne J Colonne V
sortie | recirculg déchet sortie | recirculé| déchet
DCO (gO./kg de
39,7 4,3 354 14 1,3 3,6 1,5 2,1
déchets)
Cl (gCl/kg de
1,19 1,2 0 0,16 0,19 1,57 1,5 0
déchets)
K (gK/kg de ]
0,97 0,5 0,47 0,74 0,59 0,97 1 0
déchets)

La recirculation de lixiviat semble épuiser plupidement la quantité de polluants présente
dans les déchets, en particulier la matiere oxyddles rapports estimés entre la quantité de
matiere oxydable relarguée par les colonnes aveiccuation et la quantité de matiere
relarguée par les colonnes sans recirculationd®nt2,5 pour les déchets frais et de 1,7 pour
les déchets de 8 ans.

Il est difficile d’associer ce fort lessivage a piménomene unique, qui peut provenir soit du
fort volume de liquide passé lors de la recircolat{1,8 fois supérieur a celui de I'irrigation)
ou soit de la charge organique recirculée.

Peu d’effet de la recirculation avait été mis eidénce sur la qualité du lixiviat relargué par
la colonne VR par rapport a la colonne V, alorseguerme de quantité de matiére oxydable
relarguée, les écarts sont nets. Les résultathiabté partir des concentrations en polluants
n'apparaissent pas toujours comme de bons indicaties phénomenes, surtout lorsque les
débits difféerent d’'une colonne & une autre.

Si 'on compare la quantité de pollution lessivée les deux types de déchet, il est normal de
trouver que les colonnes de déchets agés de &kmguent 18 a 23 fois moins de matiére
oxydable que les colonnes de déchets frais. Lassémant beaucoup plus importants que lors
de I'étape de désaturation, qui consistait a upkarnessivage. Les déchets frais n’avaient pas
encore commencé a se dégrader.

L’effet de la recirculation sur le relargage dessichlorures et des ions potassium apparait
néfaste dans le sens ou la quantité relarguéeegaddchets est masquée par la quantité
apportée par le lixiviat recirculé, en particulipour les ions chlorures. Ces especes se
concentrent dans les cuves de recirculation ettdimhiainsi le relargage de ces éléments
présents dans les déchets des colonnes. Le ménmenpbde est observé pour les ions
potassium relargués par la colonne VR. La recitmrad’un lixiviat fortement chargé en ions
sur un déchet fortement dégradé semble davantdgetiral’expulsion de ces especes
polluantes que leur accélération.

Le lessivage classique avec de I'eau distillée senebprocédé le mieux adapté pour libérer
ces especes et ainsi les épuiser des déchets.dse jple saturation/désaturation a en effet
permis d’extraire davantage de pollution organigu®nique des déchets agés de 8 ans que la
phase de recirculation, d’injection d’eau.

[11.1.2 Suivi du biogaz

En parallele des analyses des lixiviats, la pradoott les teneurs en G@t CH, du biogaz
produit par les 4 colonnes sont mesurées en continu

[11.1.2.1 Biogaz, dioxyde de carbone et méthane produits pdes colonnes de déchets

Le suivi a commencé au bout du™#8jour de dégradation, qui correspond au début de la
recirculation du lixiviat sur les colonnes JR et ¥Rde l'injection d’eau sur les colonnes J et
V.
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Figure Ill- 37 : Evolution de la production de biag des colonnes de déchets
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Figure 1lI- 38 : Evolution de la production de G@es colonnes de déchets
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Figure Ill- 39 : Evolution de la production de Gldes colonnes de déchets

* Quantités de gaz produits au cours du temps

Les figures 111-37 ; 111-38 ; 111-39 indiquent ungroduction de biogaz plus importante pour les
colonnes subissant la recirculation de lixiviahvieon 70 L/kg de déchet pour la colonne JR
et 46 L/kg de déchet pour la colonne VR.

Les productions de biogaz des colonnes de déatatssivoluent progressivement jusqu'a 100
jours de dégradation puis il y a une augmentatmide de la production surtout visible dans
la colonne JR (pente de la courbe importante). déxshets vieux produisent des quantités
importantes de biogaz dés le début du suivi maisemt rapidement a un palier qui peut
indiquer la fin de leur potentiel en biogaz. Ceslétions au cours du temps vérifient celles
obtenues pour les concentrations en polluantsixiggts : les colonnes de déchets agés de 8
ans sont rapidement dans un état caractérisaneéthamogénése, ce qui justifie une fois de
plus leur état de dégradation avanceé.

En conclusion, la recirculation de lixiviat a pesmine accélération des volumes de gaz
produits. En effet pour atteindre un méme volumebigaz produit on peut observer un
décalage de temps allant jusqu'a 90 -100 jourggmoort aux colonnes non recirculées. Ce
décalage pour un méme volume produit augmente lavismmps. || semble que les volumes
de biogaz produits actuellement par les colonnegtJRR ne seront jamais atteints par les
colonnes J et V ou dans un temps proche de l'infini

Au bout de 440 jours de dégradation, les décheta delonne J ont produit 31 L de biogaz
par kg de déchet, soit 2,2 fois moins que les dséathe la colonne JR, et les déchets de la
colonne V ont généré 27 L de biogaz par kg de déebé 1,7 fois moins que les déchets de
la colonne VR. Ces mémes rapports ont déja étemsvidence lors du calcul des quantités
de matiere oxydable relarguées dans les lixiviais pes différentes colonnes, ce qui sous
entend une forte corrélation entre cette quangténdtiére oxydable mesurée dans le lixiviat
et celle évacuée sous forme de biogaz.

Néanmoins, la quantité de matiére organique préstams les déchets agés de 8 ans semble
davantage transformée sous forme de biogaz quédsans le lixiviat.
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» Composition du biogaz au cours du temps

Les teneurs en G{et en CH évoluent au cours de la dégradation des déchetsparait
donc intéressant d’évaluer leur répartition au sodu suivi du biogaz, produit par les
différents déchets (tableau 111-29). Trois phaséwvalution du biogaz se distinguent pour les
colonnes J et JR :

- une légeére croissance des volumes produits jus@@dlf jour de recirculation

- une forte accélération des volumes, en particdeeméthane de 50 a 125 jours de

recirculation
- une plus faible augmentation des volumes puis tatglisation de la production vers
200 jours de recirculation

Tableau llI- 29 : Pourcentages de ¢ét de CH a différentes étapes de dégradation

Au bout de 50 jours| Au bout de 125 jours > 200 jours de Vtotal | Vtotal
de recirculation de recirculation recirculation de CQ | de CH,

% CO, | %CH, | %CO, | %CH, | %CO, | %CH, (ggfﬁ]gg (ggfﬁ]gg
Colonne JR 80 20 53 47 54 46 377 328
Colonne J 85 15 57 43 54 26 165 145
Colonne V 26 54 45 55 47 53 12,7 14,3
Colonne VR 25 55 6 54 6 54 21,1 24.9

Le biogaz relargué par les déchets frais est aardégsentiellement sous forme de dioxyde
de carbone, le méthane commence a étre produibaude 30 jours de recirculation ou
d’injection d’eau distillée. Les déchets agés dan8 produisent rapidement du biogaz et
notamment du méthane de I'ordre de 54-55 % coriré64% de CQ Ces valeurs indiquent
d’'aprés les phases de dégradation théoriques (YL8£29) que les déchets agés de 8 ans se
situent dans les dernieres phases de dégradatiofin el'acétogénése ou au début de la
méthanogénese.

La recirculation du lixiviat permet de produire pltapidement du méthane, si I'on compare
les évolutions de la colonne JR par rapport a €alle J. Les déchets frais subissent une
accélération de la dégradation lors de la recitmulaalors que peu de différences sont
observées pour la qualité du biogaz produit padézhets agés de 8 ans, que ce soit avec ou
sans recirculation.

Rapidement, les colonnes de déchets frais produiteméthane, jusqu’a 47 % du volume de
biogaz total ; néanmoins le pourcentage en métheowlit reste inférieur a celui du dioxyde
de carbone méme lors de la phase de stabilis®Riosieurs hypotheses peuvent étre émises
pour expliquer ces proportions : soit I'appareil desure utilisé pour suivre en continu les
volumes de gaz produits n'est pas assez sensibie giermet pas d’inclure les faibles
volumes de méthane produits, soit la productiomé¢hane est lente et nécessite une durée
de suivi encore plus importante pour atteindre pesportions caractéristigues de la
méthanogénese.

Ainsi, afin d’estimer si le biogaz susceptible détproduit est libéré intégralement, le
potentiel méthanogene de chaque type de déchetmesuré de facon théorique et
expérimentale.

[11.1.2.2 Estimation du potentiel méthanogene des déchets deslonnes

* Mesure du potentiel méthanogene en effectuantesdes BMP
Les tests reéalisés sur les déchets frais de cotiposype ADEME (cf 1.4 de cette partie) et
sur les déchets agés de 8 ans ont donné les tésuliaants (tableau I11-30) :
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Tableau llI- 30 : Comparaison des volumes de méttraasurés pour les colonnes de déchets a ceuxéegiam
les tests BMP

1 colonne de déchet frais de 28 kg 1 colonne de Hétagé de 8 ans de 65 kg
Vtest BMP Vtest BMP
colonne JR colonne ) Obtenu pour| colonne VR| Colonne V| obtenu pour
19,6 kg de 39,6 kg de
déchets secs déchets secs
Volume de 904,4 406 3332 1618 929,5 1463
méthane (L)

Les valeurs estimées par les tests BMP pour lesnnek de déchets apparaissent en
particulier pour les colonnes de déchets fraisefodnt plus élevées que celles mesurés au
cours du temps. En effet, un volume de 905 L estuméepour la colonne JR et de 406 L pour
la colonne J, ce qui correspond respectivementh®@7et a 12,2 % du potentiel méthanogéene
estimé par les tests BMP. Il semble que la prodoatie biogaz obtenue sur les colonnes de
déchets frais n'a pas été mesurée complétementive de 400 jours n'a peut étre pas été
suffisant.

Toutefois, la mise en ceuvre de tests en colonndssetests BMP n’est pas comparable, la
dégradation est optimisée lors de la réalisationce® derniers tests, notamment par un
broyage important des déchets, une températurmalgtiet une forte agitation. De plus, dans
ce type d’essai, toute la matiére dégradable assfiormée sous forme de biogaz, alors que
sur les colonnes, une partie de la matiére eseggait évacuée dans le lixiviat.

Les déchets de 8 ans de la colonne VR ont pro@di8 1. de méthane, ce qui est tres proche
de la valeur obtenue avec les tests BMP. Toutdgaa susceptible d’étre produit par ce type
de déchet semble avoir été relargué au bout dejol®® de recirculation sur colonne. La
production mesurée par la colonne V ne représedd@moins que 60 % de la production
estimée par les tests BMP. La recirculation dwiatia permis d’augmenter la production de
biogaz produit jusqu’a compléte minéralisation.

« Estimation du potentiel méthanogene théorique : G

Cette évaluation théorique est obtenue en calcldanaiix de production théoriqgue du modeéle
LOCM (annexe 4):

Go (m*/tonne de déchet sec) = (1 + (%ZIBCH,))*Corg*[0,014%(T-273) + 0,28]

%CO,/%CH, : rapport mesuré sur les colonnes au bout ded®08 fe recirculation (tableau 11-29)
Corg : carbone organique mesure lors de la carsatié&n des déchets frais et de 8 ans
T : température des colonnes de déchets (envirt)35

Tableau llI- 31 : Paramétres et taux de productibéorique calculés a partir des caractéristiques déchets
des colonnes

Cor Masse de
(k /togne 1 Go (mPftonne Humidité | déchets seds Gy ou volume de
%CO,/%CH, d gito oN des dans les biogaz théorique
e déchef (K) | de déchet sec déchets | colonnes L)
sec) (kg)
fo;irs‘et 1,12 290 | 308 473,4 30 % 19,6 9278,6
Déchet
agé de 8 0,82 250 308 350,3 39 % 39,65 13889,4
ans
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En connaissant la proportion de méthane présemte l@abiogaz au bout de 200 jours de
recirculation ou d’injection (tableau 111-30), ilst possible de déterminer le volume total
théorique de méthane a produire par de telles neknLa colonne de déchets frais devrait
produire théoriguement 4268 L de méthane et calledéthets agés de 8 ans devrait libérer
7361 L de méthane.

Ces volumes théoriques sont tres éloignés de cesxnmds en sortie de colonnes. La colonne
JR relargue 20,7 % de ce volume au bout de 4083 joerrecirculation et la colonne VR ne
produit que 18 % du volume théorigue calculé. Lelsimes théoriques semblent surestimés
par rapport aux valeurs réelles. Ce type de catomisidére souvent que le déchet est
entierement transformé sous forme de biogaz et lEderpent dégradé, ce qui est rarement le
cas lors des manipulations expérimentales.

Les volumes de méthane mesurés semblent davardagermables aux valeurs obtenues lors
des tests BMP, également réalisés dans des cordéipérimentales.

En conclusion, les déchets de 8 ans semblent pemiegrande partie de leur matiére
biodégradable sous forme de biogaz et il est plesdibffirmer que la production de biogaz
évacuée par la colonne VR est totale au bout dgalB® de recirculation. La méme colonne
mais avec injection d'eau a atteint au bout du méemeps 60 % de son potentiel. La
recirculation du lixiviat semble étre une technigperformante pour I'accélération et
'augmentation de la production de biogaz des d&cloe qui peut étre valorisant sur site. En
effet, une plus forte production de biogaz sur alweée plus courte pourrait permettre
d’améliorer la réutilisation du biogaz par exemgbeis forme de chaleur et d’énergie.

[11.1.3 Cumuls massiques totaux en DCO des colonnes de détsh

Les quantités de matiére oxydable, mesurées pgudatité de DCO relarguée dans les

différents lixiviats ont été estimées et ont mordesforts relargages pour les colonnes de
déchets frais avec recirculation de lixiviat. Tdoig, en considérant la quantité de matiere
rejetée dans le biogaz, les colonnes de décheais gemblent épuiser une grosse partie de
leur potentiel dans le biogaz, en proportion plapartante que les déchets frais. Ainsi, pour
comparaison, les quantités de méthane produit setrdnscrites sous forme de cumuls

massiques de matiére oxydable.

Le volume de méthane produit est uniguement coréichir lors de la phase méthanogéne, les
réactions de dégradation aboutissent toujourdanaation de méthane.

CH;COOH —> C&+CH, Equation IlI- 3

CO+4H,——> CH+ 2H0 Equation IlI- 4
De ce fait, le méthane produit semble plus appéopdur évaluer la quantité de matiere
dégradable présente dans les déchets que le dideycirbone.

La quantité de méthane produite peut étre ainsiige comme une masse de DCO en
évaluant la quantité d’oxygéne nécessaire poustiex

CH;+ 20, —> CQOQ+2H,0 Equation IlI- 5

16 g de CH réagissent avec 64 g d’oxygéne pour aboutir sougdation complete
DCO (méthane) en gG& 2,63*VCH, (Novella, 1999)
Les quantités de matiere oxydable
- lessivées dans le lixiviat lors de la phase dergatun/désaturation
- relarguées dans le lixiviat lors de l'injection aledistillée ou lors de la recirculation
de lixiviat
- évacuées sous forme de méthane
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sont ainsi répertoriées pour toutes les colonnetedeets (figure 111-40) au bout de 440 jours
de dégradation :

140 -
Phase gaz

120
w Phase recirculation/injection

100 -
; Phase désaturation
& 807 65 %
_N@ 60
Q
& 40
Q
8 27 %

20
0 8%
colonne JR colonne J colonne V colonne VR

Figure Ill- 40 : Quantités de matiére oxydable mglaées dans les lixiviats et dans le méthane at @440
jours de dégradation

Pour I'ensemble des colonnes de déchets, la matgdaable est majoritairement transformée
et expulsée de la colonne sous forme de biogaph€aomene est d’autant plus important
pour les colonnes de déchets vieux, qui ont env@@ra 90 % de leur quantité de matiére
oxydable sous forme de méthane, alors que cellelédsets frais y est seulement présente a
un peu plus de 60 %.
En effet, la dégradation des déchets des colonnet VR est réalisée directement en
méthanogénese dés le début de I'étude, or dur#tet giease la transformation de la matiére
dégradable sous forme de méthane est favoriséecmiment de la quantité de matiere
oxydable relarguée dans les lixiviats.

La recirculation du lixiviat a permis d’augmentardroduction de biogaz dans les colonnes
de déchets frais et de déchets vieux, mais égatdmegunantité de matiere relarguée dans les
lixiviats, en particulier pour la colonne JR.

» 2 fois plus de quantité de matiere oxydable sola#rgaées par la colonne JR par
rapport a J
» 1,4 fois plus de quantité de matiére oxydable selarguées par la colonne VR par
rapport a VvV
L’effet de la recirculation du lixiviat sur le regage est moins important pour les déchets
ageés de 8 ans, cette difference pouvant étre exq@igar un relargage dans les lixiviats plus
faible pour ces déchets.
Peu de différences sont en effet observées ergreolennes V et VR en terme de relargage
dans le lixiviat. La phase de désaturation réal@médébut de I'étude masque encore plus les
écarts de relargage dans le lixiviat pour ces aaen
La quantité totale de matiere oxydable mesuréaé&stmoins plus élevée pour les déchets
frais: 2 fois plus importante que celle estiméeurpda colonne VR. Toutefois, la
transformation de la matiére dégradable sous falmdéiogaz semble plus rapide et plus
performante en terme de relargage que la lixivmtith est possible de supposer que la
production de biogaz atteinte par les colonneséthets frais au bout de 440 jours de suivi
n'est pas compléte et fausse les comparaisonsleateelonnes de déchets agés de 8 ans.
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Le potentiel en matiere oxydable contenue dansddebets agés de 8 ans apparait encore
important en comparaison a ce qui est généré paéahet frais, ce qui peut laisser penser

que tres peu de matiere dégradable est relargud®wude 8 ans sur site. La quantité de

matiére polluante présente dans ce déchet étdaftisi a la base peut étre trés élevée par
rapport a celle du déchet frais de composition &pEME.

l1l.2 Etude sur colonnes remplies de déchets en majorité
fermentescibles

Deux types de colonnes de déchet frais sont wilisée colonne subissant la recirculation du
lixiviat au cours du temps, nommeée colonne tesinetautre de méme composition avec une
simple irrigation, nommeée colonne témoin. La radmton du lixiviat ou l'injection d’eau est
commencée 36 jours apres la mise en place destdéaheolonne. L'injection réalisée sur la
colonne test consiste en une alimentation en &xiide 540 mL/j) et en eau (de 110 mL/j). La
colonne témoin recoit uniguement 110 mL d’eau par.j

Leur composition est fortement enrichie avec deshelis fermentescibles (tableau 11-11,
partie Matériels et Méthodes), qui représenterh 82 de la masse.

Sur ces colonnes, seul le lixiviat est analyséausde la dégradation des déchets, le biogaz
produit n'est pas mesuré.

[11.2.1 Suivi analytique des lixiviats

[11.2.1.1 Evolution de la teneur en matiere oxydable des lixiats : DCO

Do)

24000 ~ acidogéneése
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Figure 1ll- 41 : Evolution de la DCO des lixiviaties colonnes test et témoin

L’évolution de la Demande Chimique en Oxygéne nmeéedence un léger retard dans les
teneurs relarguées par la colonne témoin, le Bxide la colonne test atteint en effet des
valeurs proches d'un lixiviat dit « stabilisé » @l Millot (1986), vers 200 jours de
dégradation alors que ce type de lixiviat est @itteu bout de 250 jours pour la colonne
témoin.

Toutefois, a partir de 350 jours de dégradatios vi@eurs de la colonne témoin deviennent
identiques puis inférieures a celles de la coldese A ce stade de la dégradation, I'irrigation
des déchets de la colonne témoin permet d’évacuweare une partie de la quantité de matiere
oxydable présente dans les déchets alors que ii@ulation du lixiviat conserve sur la
colonne test un potentiel de pollution, en majcaip@orté par le lixiviat réinjecte.
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Le suivi de ce parametre a également permis denglisr les principales phases de
dégradation des déchets : acidogénese/acétogénétisanogénése. Les périodes obtenues
pour chague colonne de déchets ainsi que leurstéastiques sont présentées tableau I11-32.

Tableau llI- 32 : Caractéristiques et périodes gbases de dégradation déterminées par le suiviixigats
des colonnes test et témoin

Phase | : Phase Il : Phase 11 :
hydrolyse acidogénese/acétogénesanéthanogénése/maturation
colonne test ) ) )
de 0 a 80 jours de 80 a 200 jours Au-dela de @0fs|
colonne témoin de 0 a 80 jours de 80 a 250 jours -déla de 250 jours
pH 5,5-6,5 6,5-7,5 7-7,5
Ex -170 — -240 mV -200 - -310 mV -250 —-300 mV
TAC 4 -7 gCaC@L 3 -6 gCaCgL 2 -5 gCaCgL
DCO 9800-19000 mggL 980-20500 mg&iL 250-1800 mg@L
DBOs/DCO 0,26-0,30 0,25-0,8 0,06-0,7
AGV ND 0,4 - 6 gCHCOOHI/L 0,1- 0,7 gCHCOOH/L
Caractéristiques Norg ND 424 — 1500 mgN/L 290 — 750 mgN/L
NH," ND 100-400 mgN/L 180 — 330 mgN/L
Cr 30-90 mg/L 30 — 100 mg/L 20-100 mg/L
SO” 2,6 — 12 mg/L 2-200 mg/L 0,5-15 mg/L
ca” 500-800 mg/L 50 — 2650 mg/L 30 — 280 mg/L
K* ND 50 — 200 mg/L 60 — 140 mg/L
Na' ND 60-260 mg/L 40-70 mg/L

La mesure des métaux lourds dans les lixiviatppo'&tre réalisée qu’au bout de 200 jours
de dégradation, en fin d’acétogénése. Les valalevdes indiquent de faibles teneurs, en
dessous des limites de détection pour le plomb |(g/R) et pour le cadmium (< 0,3 pg/L).
Les teneurs en cuivre et en nickel ont été éval(tébkeau I11-33).

Tableau Ill- 33 : Teneurs en cuivre et en nicked ti@viats des colonnes test et témoin

Cu (ng/L) Ni (ng/L)
Colonne test 6-8 70 -78
Colonne témoin 12 -13 100 -121

Les lixiviats issus de la colonne subissant larcetation du lixiviat, présentent des teneurs en
métaux lourds plus faibles, signe d’'une atténuatierce type de polluants par injection de
lixiviat.

Les évolutions obtenues au cours des phases daddéign (tableau I1I-32) pour les
parametres mesurés apparaissent cohérentes atniatielles mesurées avec les colonnes de
composition type ADEME (colonnes J et JR). Les paiaes représentatifs des différentes
étapes de dégradation : DCO, TAC, AGV, Norg?’C&8Q sont & nouveau mis en valeur.

Le lixiviat issu de la colonne test, présente aurgalu temps des teneurs en chlorures plus
élevées que celles mesurées dans la colonne téroeimui vérifie les phénomeénes
d’accumulation mis en évidence pour les colonnetsJR.

Une des particularités de ces lixiviats se situaigagau de la teneur en azote organique qui
représente 60 a 80 % de I'azote kjeldhal durandifésrentes phases de dégradation. En effet,
au bout de 543 jours de dégradation, les teneurazete mesurées dans les lixiviats sont
encore importantes et essentiellement sous forgenaue. Il est possible de considérer que
la composition en majorité fermentescible de ceshelis a généré une forte teneur en
composés azotés, longue a lessiver.
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Cependant, cette forte quantité d’éléments orgasigians ces déchets n’est pas confirmé par
la mesure de la DCO des lixiviats relargués, ilampfi donc essentiel d’évaluer les quantités
de matiere par exemple oxydable relarguées padéesets pour conclure sur la pollution
évacuée et sur les effets de la recirculationxdedit sur de tels déchets.

[11.2.1.2 Estimation des cumuls massiques des colonnes teistéanoin

* Quantité de matiére oxydable relarguée lors dedmaulation du lixiviat

Cette phase a duré 507 jours ; le suivi analytideg lixiviats produits par la colonne test
(« sortie »), la colonne témoin et lanalyse duiviat de la cuve de recirculation

(« recirculé ») ainsi que la mesure des volumegiypt® au cours du temps, ont permis
d’évaluer les masses de matiére oxydable relarquereshaque déchet.

Tableau llI- 34 : Quantités de matiére relarguées les déchets des colonnes test et témoin

Colonne test .
i : Colonne témoin
sortie recirculé déchet
DCO (gO./kg de déchet) 35,0 24,1 11,9 8,7
Cl (gCl/kg de déchet) 0,62 0,45 0,17 0,07
K (gK/kg de déchet) 0,78 0,73 0,05 0,13

Les déchets de la colonne test relargue 1,4 fais de matiere oxydable que ceux de la
colonne témoin, malgré une forte quantité de matapportée par le lixiviat recirculé, qui
représente 70 % de la quantité mesurée en sorteeatdonne test. L’application d’un débit 5
fois supérieur a celui de la colonne témoin peptiguer ce plus fort relargage.

La quantité de potassium lessivée par la colonse dst limitée, en comparaison a une
irrigation classique, alors que celle en chlorust augmentée par la recirculation. Le
relargage de ces especes dépend fortement delite glualixiviat réinjecté. Dans 'ensemble,
la recirculation concentre le relargage de ces mmssortie, alors que la part réellement
lessivée par les déchets est faible (de 10 % a)3fa#s les cas les plus favorables.

Afin de mettre en évidence les effets de la retatoan du lixiviat, il est indispensable de
comparer les résultats obtenus par les 2 typesldartes utilisées.

l11.2.2 Synthese des résultats des colonnes de déchetksgtes

Les résultats des colonnes de déchets frais : tétesi et J/JR sont comparés (tableau IlI-
35), les phénomenes suivants sont remarques :

* La quantité de matiére oxydable relarguée est physortante pour les colonnes de
déchets ayant subi la recirculation du lixiviat.

Le débit de recirculation est en effet 4 a 5 foligspélevé que celui des colonnes avec
irrigation, ce qui a permis d’augmenter la pollati@larguée. Toutefois, la qualité du lixiviat
recirculé a également un impact sur le relargagecdlonne test libére moins de matiéere
oxydable que la colonne JR, alors que les décletsdans le méme état de dégradation. Le
relargage de ces espéeces s’effectue différemmaest @ss colonnes : la majorité du relargage
de la colonne test se réalise lors de la phaseédaturation, puis de facon moins excessive
durant la phase de recirculation, alors que le piméme inverse est mis en évidence pour la
colonne JR. Les différences observées peuventlgjerp par la composition différente des
déchets ou par la qualité difféerente du lixiviatireulé. La composition plus fermentescible
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des déchets de la colonne test a pu par exempedar la transformation de la matiere sous
forme de biogaz au détriment de son relargage lgalpgviat. Cependant, vu que la mesure
du gaz n'a pas été realisée, il est difficile dafcmer cette hypothese. Le type de lixiviat
recirculé sur la colonne test, comparé a celuadmlonne JR apparait toutefois bien différent
car stocké dans des conditions différentes. La éeatpre de stockage peut en effet modifier
le type de microorganismes présents dans le lix@tiavoir un réle ainsi sur la consommation
de la matiére au sein de la cuve de recirculab@mméme, le volume de stockage était plus
faible (facteur 4 par rapport a la colonne JR) dansas de la colonne test, donc beaucoup
plus vite renouvelé et davantage représentatiixiuidt en sortie de colonne que celui de la
colonne JR. Le temps de résidence du lixiviat des® cuves étant totalement différent, il est
possible de supposer qu’'un plus long stockage duair@ une consommation naturelle de la
matiere et une évolution de la matiére organique glvidentes que lors d’'un bref stockage.
Le lixiviat recirculé sur la colonne test seraitndodavantage en équilibre avec le lixiviat
relargué que celui de la colonne JR, ce qui expligjtinotamment de plus grandes difficultés
a évacuer les espéces polluantes pour les déahddscdlonne test. Ce type de phénomene a
déja été mis en évidence lors des tests de lixiviatalisés avec le déchet de 20 ans et le
lixiviat de Creézin.

* Les quantités d’ions chlorure et potassium sontefoent lessivées lors de la phase de
désaturation, réalisée avec un grand volume d’eau.

60 a 90 % de ces especes sont évacues par ce mranan particulier pour les colonnes de
déchets qui subissent ensuite la recirculationixigidt. En effet, pour ces colonnes, le
relargage de ces ions est limité lorsque le lixivégirculé est déja riche en ces éléments. La
recirculation de lixiviat provoque alors une accletion de ces especes dans les lixiviats
relargués.

e Un lixiviat dit « stabilisé » (DCO < 2000 mg) est atteint plus rapidement sur les
colonnes avec recirculation.

L’écart de temps entre les colonnes recirculéenaruest plus marqué pour les colonnes de
déchets en majorité fermentescibles. Il s’avéréejuent que sur cette colonne, le débit de
recirculation est 5 fois supérieur a celui de léoope avec injection d'eau, il était 4 fois
supérieur sur la colonne JR par rapport a la caahn

La quantité de déchets présente dans les colormegahets semble se corréler a la durée
nécessaire pour atteindre un tel lixiviat. Plumksse de déchets est importante, plus la durée
est décalée dans le temps. Les déchets des coldhiieset test/témoin sont pourtant de
composition différente. A ce stade de la dégradatmlixiviat semble peu représentatif de la
composition des déchets.

» Les déchets de la colonne témoin relargue plusat&ra oxydable que la colonne J.

Ce résultat est toutefois valable sur la quantitalé relarguée, non sur celle lessivée lors de
la phase d’irrigation. Il semble en effet, que 600&% de la matiére oxydable des déchets de
la colonne témoin ait été évacuée lors de la ptasaturation/désaturation. Cette étape a été
tres pousseée sur ces colonnes, les déchets agasdtatés au fur et a mesure du remplissage
des colonnes. Ce fort lessivage a donc expulsé tauhatiere facilement relarguable avant le
début du suivi. Les faibles valeurs de DCO, mesustg les lixiviats des colonnes test et
témoin le confirment.
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La composition plus fermentescible des décheta aelbnne témoin semble avoir permis un
relargage de matiere oxydable plus important. Wvkrse, ces déchets semble contenir moins
d’especes minérales, comme les chlorures et lemsgiain que les déchets de composition
ADEME.

Tableau llI- 35 : Caractéristiques et résultats efas entre les différentes colonnes utilisées

Colonnes de déchets type ADEME Colonnes de déch&tsmentescibles
-masse déchet = 28 kg -masse déchet = 41 kg
-28,6 % de putrescibles -62 % de putrescibles

(déchet ADEME de 1993)
-déchets broyés (3 cm) et saturés -déchets broyés (3 cm) et saturés

o -ajout de boues de STEP (5 % masse)
Caractéristiques

-T°C des déchets = 40 -T°C des déchets = 30
-Vcuve = 80 L chauffée (T°C = 40) -Vcuve =20 L (T°C = 25)
-Colonne J : injection d’eau distillée -Colonne témoin : injection d’eau distillég
(Q =110 mL/j) (Q =110 mL/j)
-Colonne JR : recirculation de lixiviat -Colonne test : recirculation de lixiviat
(Q =540 mL/j) (Q =540 mL/j) et injection d’eau distillée

(Q =110 mL/j)
-[DCO] élevée en acidogénese pour colonne JRCO] + faible, de I'ordre de 20000 mg

et J (50000 mggl) en acidogénése
-lixiviat stabilisé rapidement a t = 140 jours -lixiviat stabilisé a t = 200 jours pour test et
pour JR et 170 jours pour 4t(= 30 j) 250 jours pour témoimy = 50 j)
-quantités totales de matiere oxydable -quantités totales de matiere oxydable
i relarguées : 45,1 gfkg de déchet pour JR et relarguées : 36,1 gfikg de déchet pour test
Résultats 24,3 gQ/kg de déchet pour J pendant la phast 27,4 g@kg de déchet pour témoin pendant
de désaturation et de recirculation de 394 jguesphase de désaturation et de recirculation de
507 jours

-quantités totales de chlorures relargués : 0. @juantités totales de chlorures relargués 30,3
gCl/kg de déchets pour JR et 0,7 gCl/kg de gCl/kg de déchets pour test et 0,1 gCl/kg de
déchets pour J déchets pour témoin

12}

-quantités totales de potassium relargués :|0,8quantités totales de potassium relargués :
gK/kg de déchets pour JR et 1,0 gK/kg de 0,24 gK/kg de déchets pour test et 0,2 gKlkg
déchets pour J de déchets pour témoin

[11.3 Conclusion — Discussion

Le suivi des lixiviats des colonnes de déchets alaposition ADEME et celles de déchets
fermentescibles a permis de mettre en évidencgdeasmetres du lixiviat, indicateurs de
I'évolution de la dégradation des déchets, en @drr : DCO, AGV, pH, TAC, azote
organique, C4 et SQ°".

L’état de dégradation plus avancé du déchet des@aité en effet montré par la mesure de
ces parametres. Toutefois des écarts faibles pesiparamétres ont été montré entre des
colonnes de composition différente, notamment emreléchet tres fermentescible (avec 62
% de putrescibles) et un déchet ménager classigrie quantité de déchets d’emballages).
Ces parametres apparaissent de plus peu utiliskdveslu suivi en phase méthanogéne, ou
les variations mesurées sont tres faibles. D’autrésres ont donc été évalués tels que
I'indice SUVA (Absorbance UV a 254 nm/COD), la porpon d’acides de type humique et
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fulvique pour déterminer le type de composeés omqas présents dans les lixiviats relargués
a ce stade de la dégradation. Leur mesure estwpgagnificative avec un plus fort taux
d’humification pour les lixiviats issus des colosrde déchets de 8 ans.
Les effets de la recirculation du lixiviat ont &é paralléle évalués, a partir des parametres du
lixiviat et biogaz, que ce soit au cours de la ddgtion et lors de l'atteinte de la phase
méthanogene.

Plusieurs avantages ont été démontreés :

» Accélération des processus de dégradation, maggiement sur les premieres étapes de
dégradation. Plus le débit de recirculation a &tportant, plus cette accélération a été
importante (fort impact de I'humidité apportée),

* Augmentation de la quantité de polluants relargdaéss le lixiviat, en particulier en
matiere oxydable et davantage sur les déchets frais

* Augmentation de 1,7 a 2 fois la production de biogiar tous les déchets,

« Atténuation du relargage de certaines espécesnnmat des métaux lourds (cuivre).

Le débit de recirculation, 4 & 5 fois plus impottgne le débit d’irrigation choisi apparait étre

un des principaux atouts d’un tel phénoméne.

Toutefois, la qualité du lixiviat recirculé a urfetfbeaucoup plus nuancé. Il a été montré que

plus le lixiviat était appauvri en matiere orgareget en ions, plus le relargage de polluants

des déchets était favorisé. Alors que s'il est deage en équilibre avec les matieres
relarguées par le déchet, les effets de la reaition sur le relargage sont moins visibles.

Certains inconvénients de la recirculation sonsiaémonces :

* Accumulation de certaines espéces ioniques telleslgs ions chlorure et potassium,
surtout visibles dans I'étude reéalisée, alors ge’ufaible concentration des ions
ammonium est observée,

* A la fin des phénomenes de dégradation, le relargesg limité par la recirculation du
lixiviat.

La quantité de matiere susceptible d'étre relarquetele déchet est si faible que le lixiviat

réinjecté impose sa pollution. Lors des essaisixiddtion entre le déchet de 20 ans et le

lixiviat de Creézin, ces états d’équilibre entreplallution apportée par le lixiviat recirculé et
celle susceptible d’étre relarguée par le déchdtew effet été montrés.

Le lessivage a I'eau semble devenir le phénomeméuke adapté pour relarguer la pollution

résiduelle du déchet, et notamment les ions chécgtipotassium.

Ces essais pilotes ont bien redémontrés les awemnidg la recirculation du lixiviat sur la

dégradation, déja mises en évidence dans plusiudes (Pohland (1975), Delineau et

Budka (2000), Rodriguez Iglesias et al. (2000) rseE et al. (2003)) mais toutefois quelques

interrogations demeurent : quelles seront les ma#ls conditions (quel lixiviat sur quel

déchet et pendant combien de temps) pour avoiraaoélération optimale de la dégradation
des déchets ?

De plus, les essais n'ont été menés que jusqu’éb@0Qours de dégradation, tous les effets

d’'un tel systéme n’ont sirement pas été mis ene@cie, notamment pour les impacts sur le

relargage dans le long terme. La recirculation thiviat permet t-elle d’accéder plus
rapidement a un état humifié ?

Si 'on compare, les résultats des colonnes a desxests de lixiviation en terme de quantité

de matiere oxydable et dions relargués, il appagaie 72 % de la matiére oxydable

relargable estimée par lixiviation d’ un décheidrde composition ADEME est obtenu apres

440 jours de dégradation en colonnes.

La proportion d’ions chlorure et potassium lessig@e colonnes ne représentent cependant

que respectivement 28 % et 16 % de la quantitéetoddarguée lors des tests de lixiviation.
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A ce stade de la dégradation, les déchets fraiscdiemnes semblent avoir atteint un état
proche de la stabilisation. L'étude de ces déchptes ouverture des colonnes et en tenant
compte des parametres indicateurs de I'état deadation des déchets, identifiés au chapitre
[, apparait ainsi nécessaire pour conclure sus Ieelles caractéristiques.

A partir des données du tableau lll-14, partie RamiDiscussion et des caractéristiques des
lixiviats (notamment de la DCO), il est possiblestimer les teneurs en VS et en papier-
carton encore présentes dans les colonnes de gdééhé fin du suivi. Les valeurs sont
estimées uniguement pour les colonnes J, V et tétableau 111-36), car pour les colonnes
subissant la recirculation, les teneurs en DCOvéelg tiennent compte de la valeur apportée
par le lixiviat recirculé. Il apparait donc diffieide fournir & partir des valeurs de DCO des
colonnes JR, VR et test les caractéristiques psogue déchets contenus dans les colonnes et
de se prononcer sur leur état stabilisé.

Tableau llI- 36 : Comparaison des teneurs en Vé@hgiapier-carton estimées au début et a la finudui s

A 0, ier- 0, ier-
DCQ mesurée % VS % VS estimé a 0% papier % papier-
a t400-500 mesuré a § t carton carton estimé
(mgOZ/L) 400-500 mesuré a b a 1400-500
Colonne J 180 69 21,1 26,8 2,4
Colonne V 254 57 25,1 26,8 6,2
Colonne Témoin 250 - 25,0 9 6

Les teneurs obtenues sont tres proches pour lEsedifs déchets, une composition initiale
différente ne semble pas modifier les valeurs estgna partir des corrélations définies
chapitre |, partie Résultats-Discussion. Les temeam papiers-carton et en VS semblent
toutefois plus faibles pour les déchets de la gwoh En comparaison aux valeurs mesurees
pour des déchets de 20 ans et de 30 ans, cesgemmublent indiquer un état proche de la
stabilisation.

Néanmoins, il semble préférable d’effectuer I'agiepdes déchets des colonnes, pour
conclure réellement sur leur état de dégradation.
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De plus en plus, les centres d’enfouissement tegaesi s’orientent vers le concept du
bioréacteur, s’appuyant sur les principes du cenfient et du contréle.

De nombreux moyens sont aujourd’hui mis en ceuvie pgpérimenter le bioréacteur a
I'échelle du laboratoire puis sur site.

Ce travail de recherche s’est orienté vers deuxpiegipaux objectifs que cherche a
atteindre le bioréacteur : accélération de la dfggran des déchets et stabilisation des
déchets.

La détermination d’'un état stabilisé demande deyem® considérables, que ce soit au
niveau du nombre d’échantillons de déchets a réeué au niveau des analyses a effectuer.

La caractérisation de la matrice solide du déckeessite de plus une mise en ceuvre
importante et contraignante, qui doit prendre emme les étapes de tri, de séchage et de
broyage qui ont été réalisés dans ce travail suy déchets d’age différent.

Des déchet frais, de 3 ans, de 8 ans, de 20 ales3£l ans ont été caractérisés afin d’établir
une échelle de référence de parameétres indicadeurétat de dégradation d’'un déchet.

Les résultats mettent en évidence que I'age duadéthst pas un bon indicateur de I'état
de dégradation, les caractéristiques des décheBsames et de 20 ans étudiés s’avérant tres
proches. Les conditions d’enfouissement ont un ghp@aportant sur la dégradation des
déchets, le déchet de 8 ans, qui provient d’'unasitr une couverture a base de compost,
semble avoir subi une dégradation plus rapide epsedéchets enfouis sous une couverture
d’argile.

Les parametres qui se sont avérés les plus casicjées et donc les meilleurs indicateurs
sont : la teneur en solides volatils, en carborgamigue, en papier-carton, en fines et en
composes dégradeés. lIs ont indiqué une évolutigmifgiative avec I'état de dégradation des
déchets. Des tests de lixiviation réalisés dans eme distillée mettent en évidence une
diminution du relargage de composés organiquesretraux avec I'age du déchet. Toutefois,
a partir de la mesure des parameétres globaux colmm€O et le COD des lixiviats, il est
difficile d’estimer I'état de stabilisation du déth ces paramétres n’étant pas toujours
représentatifs de I'état de dégradation du déchet.lixiviat défini comme stabilisé ne
correspond pas obligatoirement & un état de stabdn intrinseque. La caractérisation des
substances humiques ou en macromolécules organigqoagnues dans le lixiviat
(détermination des taux d’AH et d’AF, de I'indicdJ8A) peut apporter une information
complémentaire sur I'état de dégradation. Par elenip lixiviat relargué par le déchet de 8
ans indigque une valeur d’'indice SUVA plus faibleeqeelle du lixiviat relargué par le déchet
de 20 ans. Ces deux déchets, pourtant de caréicuéess tres proches si I'on se réfere aux
indicateurs de stabilisation estimés dans la pnenpartie de I'étude, se différencient sur ce
parameétre. Une plus faible valeur d’'indice SUVAngtaignificative de molécules moins
aromatiques, le lixiviat du déchet de 8 ans appdmic dans un état moins humifié.

Des tests de lixiviation réalisés dans un lixiv&iabilisé ont montré des comportements
différents de ceux obtenus dans I'eau distilléasAilorsque les composés relargués par le
déchet et présents dans le lixiviat sont identiggreterme de caractéristiques, le relargage de
polluants est limité, d’ou I'obtention d'un étatabilisé plus rapide. Toutefois cet état de
stabilisation est davantage lié au phénomene dibrpientre le déchet et la solution d’élution
gu’a I'état de dégradation du déchet en lui méme.

L’ensemble de ces essais de caractérisation omipeate définir les valeurs que doit
respecter un déchet pour étre considéré commelistabVS = 18-19 %, CO = 5-6 %,
Papiers-Cartons 0-1 %, Fines = 44-45 %, Composgsadés = 75-76 %.
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Conclusion

Le lixiviat et le biogaz obtenus apres lixiviatida déchet doivent répondre respectivement
aux caractéristiques suivantes : [DCO] = 141-15%0gflg [COD] = 45-49 mgC/L pour le
lixiviat et Vinemane= 0,9-1 ni/tonne de déchet sec pour le biogaz.

Ces valeurs seuils ont été néanmoins déterminéasgotg déchets et demandent a étre
complétées et verifiees sur d’autres échantillons.

La pollution métallique, fortement présente dansddéchet ménager a été egalement
examinée pour conclure sur le caractere polluamh diéchet. L'analyse de cette pollution
pour les déchets de 8 ans et de 20 ans a mis @éenée des quantités importantes de metaux
lourds et particulierement en cuivre et en nickale 300 et 500 mgCu/kg de déchets et entre
200 et 2100 mgZn/kg de déchets). La quantité deespsces polluantes semble dépendre
toutefois de la composition initiale des déchetsicdamment de la part de déchets industriels
présents.

Cependant, les métaux lourds restent en grande paégés au sein du déchet, peu sont
lixiviés. Les formes associées a chaque métal lowgtlen évidence notamment des formes
tres stables pour le déchet de 20 ans. Le cuivite mickel par exemple sont présents en
majorité sous la forme MO-sulfures. Peu de métauserouvent liés a la fraction facilement
échangeable dans ce déchet, ce qui expligue sble fetlargage en métaux lors de sa
lixiviation dans I'eau distillée. Les formes présendans le déchet de 8 ans mettent en
évidence des associations moins stables, notammoantcelles du cuivre et du nickel. Ces
meétaux sont les plus lixiviés par ce déchet, ajprgs sont fortement retenus au déchet de 20
ans. Le type de matiére organique présente danglégsets ne semble pas identique,
apparemment beaucoup plus complexante, plus hardfés le déchet de 20 ans que dans
celui de 8 ans.

La répartition des métaux lourds au sein d’'un deépeet servir d’'indicateur de I'état de
stabilisation, mais reste a valider avec d’autresdyses de déchets.

Lors des essais de lixiviation avec une solutioargée en macromolécules organiques
comme un lixiviat dit stabilisé, I'impact de ce g&ple molécules sur le relargage de métaux
lourds est mis en évidence. Cet effet est toutefsgle particulierement sur le cuivre.
L’ajout d’un tel lixiviat sur le déchet de 8 ansgawente le relargage en cuivre alors qu'il le
minimise pour le déchet de 20 ans. Ces macroma@gcdé type substance humique se
complexent fortement avec le cuivre et vont impdserelargage de ce métal. La mise en
évidence de ce type de macromolécules organiqueblseainsi inévitable pour prédire le
relargage des métaux, surtout lors de la recifcmat’'un lixiviat ou ce n’est plus le
phénomene de lessivage mais de ressolubilisationgraplexation des métaux a la matiere
organique qui permettrait le relargage de ces espéec

Afin de mesurer I'impact d’une recirculation duilibat sur la dégradation des déchets, il a
été nécessaire de suivre au cours du temps ceftadddion. Le suivi analytique du lixiviat
produit et la composition du biogaz ont permis dgtimjuer les principales phases de
dégradation et surtout de mettre en évidence lesyres les plus indicateurs de ces phases :
DCO, AGV, pH, TAC, azote organique, €a&t SQ*, % CH, Toutefois, lors de I'atteinte
d’'un lixiviat dit stabilisé, d’autres parameétresnooe l'indice SUVA, la teneur en acides
humiques et fulviqgues sont pris en compte pounesti’avancée de la dégradation pour les
différents lixiviats.

A partir de I'ensemble de ces résultats et par @mpon avec ceux obtenus sur une
colonne de déchets ne subissant pas la recirauldtiolixiviat, il est possible de mettre en
evidence les effets de la recirculation sur |la dégtion.
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Conclusion

La recirculation a été réalisée a un débit 4 ai $opérieur a celui des colonnes sans
recirculation, avec des déchets d'ages différateésgomposition différente et a duré environ
400 jours.

Dans tous les cas étudiés, la recirculation a udigne accélération des processus de
dégradation, surtout marquée sur les premieree®td@ dégradation. La phase acidogénese
est trés bréve mais également trés intense en tgmalargage de polluants. Les quantités de
polluants relargués dans le lixiviat et la prodoctile biogaz ont doublé.

Dans cette étude, le relargage en métaux lourdlsetdgérement atténué avec la
recirculation du lixiviat et particulierement polér cuivre, signifiant que le systeme est en
équilibre entre la phase solide et la phase liquide

Sur le long terme, les lixiviats issus des colornmeesculées ont montré une accumulation
de certaines espéces ioniques comme les chlortiéstteinte d’'un état d’équilibre ou la
pollution apportée par le lixiviat limite le relarge par le déchet. L’accumulation des ions
ammonium s’est avérée par ailleurs faible durateneps de recirculation.

Cette étude met I'accent sur les différents travawccomplir pour conclure sur I'impact
de la recirculation sur la dégradation, mais sursou la stabilisation des déchets.

Concernant les travaux réalisés sur les déchelsvpgesur site, il reste a travailler sur la
caractérisation de la matiére organique, en paigicsur son humification au cours du temps.
L’état d’humification peut correspondre a un indéza de la stabilisation des déchets. La
caractérisation de la matiére organique présents des lixiviats d’age différent et d’origine
différente pourrait notamment étre utilisée pouirdéun état d’humification.

En complément de cette étude sur la matiére organitiestimation de la pollution
métallique semble intéressante a compléter dandatdeets d’age différent et également dans
des lixiviats plus ou moins agés. Les interactidesces espéces vis-a-vis de la matiére
organique devront étre en paralléle étudiées.

Les essais de recirculation en colonnes de dédéetssitent d’étre finalisés en réalisant
un véritable diagnostique des déchets des colonbes. caractérisations physiques et
chimiques de la phase solide de ces déchets apresnps de dégradation connu seront donc
effectuées, ce qui permettra de positionner leewal des parametres indicateurs de
stabilisation (VS, CO, Papiers-Cartons, Fines etm@msés Dégradés). La spéciation
métallique sera réalisée pour vérifier si les meétaant principalement sous des formes
échangeables ou liées aux phases MO-sulfures. IRuisatiére organique de la phase solide
sera caractérisée pour estimer son degré d’huridfitaDe plus, des tests de lixiviation
seront effectués sur ces déchets pour comparepdgentiel de relargage a ceux obtenus pour
les cing déchets de sites étudiés.

L’ensemble de ces manipulations pourra alors péreneine véritable estimation de
I'impact de la recirculation sur la dégradationset la stabilisation des déchets au sein des
colonnes.
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Annexe 1 : Caractéristiques des phases de dégradatides déchets
Les étapes de dégradation, en milieu anaérobie sont
* Hydrolyse
Cette premiére étape consiste en I'hydrolyse deronamécules (hydrates de carbone,
protéines et matieres grasses) en molécules ptitlsget solubles (sucres, acides aminés et
acides gras), par lintermédiaire d’enzymes exthala@res produites par des bactéries

fermentatives (Christensen et Kjeldsen, 1989).te ti'exemple, la réaction d’hydrolyse de
la cellulose est : (H100s)n + NHLO —> n GH1,06

Les produits de dégradation obtenus serviront denments pour les microorganismes de
la phase suivante, ainsi la difficulté d’hydrolyskss molécules complexes peut devenir une
étape limitante pour la suite des processus deadation. La flore bactérienne mise en
évidence au cours de cette phase est de type eénobérobie facultative (Jones et al., 1983).

» Acidogénése ou fermentation acide

Les produits de I'hydrolyse sont bioconvertis pas thactéries acidogenes, notamment en
alcools et en acides gras volatils de petite tailleide acétique, propionique, butyrique et
valérique. Les réactions de dégradation du glusostles suivantes :

CgH120s —= CH(CH,),COOH + 2H + 2CG

CeH1205 + 2H, — 2CHCH,COOH + 2 HO

CeH1206 + 2H,O — 2CHCOOH + 4H + 2CG

Cette étape est caractérisée par une productiotidd&® organiques, d’ammoniaque,

d’hydrogéne et de dioxyde de carbone (Mc Bean t18195). La charge organique et
minérale relarguée dans le lixiviat est forte, hegst faible (5,5-6) en raison des AGV.

» Acétogéneése

Les bactéries acétogenes produisent a partir deg AGdes alcools de l'acétate, du
dioxyde de carbone, du méthane et de I'hydrogene.

CH3CH,COOH + 2HO — CHCOOH + 3H + CO,
CH;3(CH),COOH + 2HO—> 2CHCOOH+ 2H,

Toutefois, la conversion des acides organiquescétate est réalisable seulement si la
teneur en hydrogene est suffisamment faible, ceimpplique la présence de bactéries
consommatrices d’hydrogéne telles que les méthamesg@Barlaz et al., 1990). Durant cette
phase, environ 70 % de la matiére organique estadég en acétate puis transformée en
méthane au cours de la méthanogenese (rapport, Ati8d). Cette étape est une phase de
transition pour le développement de la phase méteare avec une diminution de la charge
organique et du potentiel redox.

* Meéthanogénese

Les bactéries méthanogenes présentes au courste@tape ultime de dégradation sont
anaeérobies strictes. Deux groupes de populatiaiisieguent : les bactéries hydrogénophiles
qui consomment I'lhydrogene et le dioxyde de carljpme libérer du méthane,

(4H; + CO, — CH + 2H0) et les bactéries acétophiles qui a partir deetae génerent du
méthane (CHCOOH—> CH + CQ,). Cette étape est synonyme d’une diminution ingraet

de la charge organique des lixiviats, de la foromatilu sulfure d’hydrogéne et de la forte
production de méthane. Le déroulement de cetteepbststrés longue en raison de la lenteur
des réactions et peut a tout moment étre inhibéegrtaines conditions du milieu (pH acide
causé par une production importante d’AGV, tempeatrop faible (<35°C), compétition
avec les bactéries sulfato-réductrices consomneatde I'hydrogene présent, potentiel redox
élevé, supérieur a -300 mV).
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Annexe 2 : Evolution de la composition du lixiviaiet du biogaz au
cours de la dégradation des déchets

(Farquhar et Rovers, 1973 ; Christensen et Kjelds@89)

Concentration dans le lixdviat
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Annexe 3 : Comparaison des caractéristiques de lwats de
plusieurs sites (données CReeD, 2001) en fonction type de
déchets et des conditions d’enfouissement

. Site NORD (Somme) Site SUD (Gironde)| Site EST (Aube) Site OUEST
Parametres Casier |I (Vendée)
1992 (8 ans) 1998 (2 ans) 1996 (4 ans) 1996 (4ans)
Composition du 18 % OM 60 % OM 81 % OM 40 % OM
déchet 82 % DIB 40 % DIB 19 % DIB 60 % DIB
Pluviométrie 3-20 mmij 5-30 mmij 2-20 mmij 10-40 mmj

Fond de casier :

Fond de casier: geomembrane en

. - PEHD Fond de casier :
melange de craie ef Couverture éomembrane en
de benthonite (50 S N 9 Fond de casier :
..~ | provisoire : 30 a 50 PEHD : "
cm) et 50 cm d’argile - dispositif
R . cm de matériau sablo Couverture , L
Caractéristiques| et une géomembrane . S R géosynthétique
. argileux provisoire : 30 a 40 o
des casiers (PEHD) o bentonitique +
Couverture cm d’argile et une .
Couverture e . géomembrane
L définitive : 50 cm de| couverture argileuse
Provisoire : L . U
A terre végétale, une intermédiaire
couche de machefers i
couche drainante, une
couche de matériad
argileux de 1 m
X = 14,5 mS/cm X =4 mS/cm X =5 mS/cm X = 14,2 mS/cm
MES = 16 mg/L MES = 289 mg/L MES =174 mg/L MES = 436 mg/L
pH=7,7-8 pH=6,5 pH=7-75 pH =6,9-8,3

Résultats des | DCO = 2925 mg@L | DCO = 4000 mggL | DCO =716 mg@L | DCO = 4905 mg@L
analyses des | DBOs = 188 mgO2/L DBOs = 2000 DBOs = 148 mgO2/L4 DBOs = 791 mgO2/L|

lixiviats mgO2/L
COT =812 mgC/L | COT = 1000 mgC/L| COT =207 mgC/L | COT = 1430 mgC/L
NTK =1165 mgN/L| NTK =147 mgN/L | NTK =500 mgN/L | NTK = 1054 mgN/L

SO = 63 mg/L SO, = 100 mg/L SO = 64 mg/L SO = 32 mg/L
R Débit produit = 67 | Débit produit entre | Débit faible environ| Débit de 322 mm/an
Débit lixiviat mm/an (soit environ, 55 mm/an et 141 | de 1 ni/h (soit de 3| soit entre 9 et 14,5
10 ni/h) mm/an mm/an & 7 mm/an) m/h

Si I'on se référe a la classification de Millot @8, les sites EST et OUEST éagés de 4 ans
devraient produire des lixiviats jeunes. Or, le SXUEST présente une charge organique qui
se rapproche plus d’'un lixiviat intermédiaire algie le site EST a les caractéristiques d’un
lixiviat stabilisé. La faible charge organique de site ne peut pas s’expliquer par la nature
des déchets présents (majorité d’ordures ménag&asontre, en comparant les différentes
caractéristiques du site a celui du site OUESTrtaluction de lixiviat est minimisée sur le
site EST. Les précipitations sur le site EST saitilés, ce qui peut entrainer une humidité
plus faible a l'intérieur du massif et donc provegune dégradation plus lente des déchets.
La présence des couches intermédiaires d’argikeaudu massif de déchet du site EST peut
eégalement étre a l'origine d’une humidité plus laib
Le site NORD &agé de 8 ans produit un lixiviat deg paramétres DCO, NTK, MES, pH
vérifient ceux d'un lixiviat intermédiaire. Toute$y la présence encore importante des
sulfates est en désaccord avec la mise en placplide®es acétogénes ou méthanogenes
supposeée avec ce type de lixiviat. Mais si 'onttieompte de la nature des déchets de ce site,

la présence importante de déchets industriels bgpalit étre la cause des quantités de
sulfates relarguées importantes.
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Annexe 4 : Exemples de modéles de prévision de béagsur site

Nom du modele

Caractéristiques

LOCM (Landfill Odor
Characterization Model)
3 types de fraction considérées :
-rapidement décomposable f
-moyennement décomposabje f
-lentement décomposablg f

Référence
EPA (Environmental Protection
Agency, USA) : référence mondiale Y (m¥an) = 170*Q*0,05**%" Delineau et
sur la prédiction des émissions de gaz Q : quantité de déchets bruts (tonne) B
. : . . . . . udka (2000)
Modéle qui ne tient pas compte de |la t : temps depuis la mise en place des déchets (ans
qualité des déchets
G = W.Lg*(k+s)/s*(1-e50D) (ke 1))
Ce modele comprend une phase ascendante et desigedda
production
G: production totale de gaz & un temps donriéam),
SWANA (Solid Waste Association gf W : Quantité de déchets en place (tonnes), SWANA (1996)
North America) Lo = potentiel de gaz émissible par tonne de dé¢hety
t : temps écoulé depuis I'enfouissement des déchrs)
ti : temps de latence (fixé a 1 an)
k, s : constantes cinétique de premier ordre (sZ@ar
défaut), k fixée & 0,03 dn
Modeéle cinétique a 2 étapes :
- Augmentation exponentielle de la production de gaz

dG/dt = K*G g*Ny*exp(-K 1*(t 17tx)) ti<ta
Diminution exponentielle de la production de gaz
dG/dt = K2*G ¢*N,*exp(-K2*(tx-t 1,9)) t,>t12
avec t, =1 an pourf; 2 ans pour,fet 20 ans poukf
Go = 1,868*C,y*[0,014*(T-273)+0,28]
Gy : potentiel théorique de production¥tonne de déchets|
T : température en K
Corg : carbone organique des déchets (kg/tonné&cleets)
K1, K, : constantes cinétiques (8n
Ky = Ln50/t; ; Kz = Ln50/(bg/100t1/2)
avec bg;100= 3,5 ans pourf, 6 ans pour,fet 60 ans pousf
Ny : quantité de déchets (tonne)

Wakerman et al.
(1992)

IPCC (Intergovernmental Panel on
Climate Change) conseillé par
I’ADEME pour estimer les émission
de méthane issues des centres d
stockage

Ki = constante de dégradation, 3 constantes deadétion

K2 = 0,1 pour 55 % des déchets moyennement dédesdab

Pcra = ZFES*(Z Ai*pi*ki*exp(-ki*(t-x)) en m */tonne de
déchets
FE, : potentiel de Ciémissible par une tonne de déche
correspondant a une dégradation totale de celui-ci
FE, = 0,934*G*(0,014*T + 0,28) en ritonne de déchets,
(FE, = 100 ni/tonne de déchets pour un déchet forteme
évolutif)
C, = Carbone organique biodégradable
T : température lors de la dégradation, T = 30°C
Ai : facteur de normalisation, Ai = (1-exp(-k))/k
Pi = fraction des déchets ayant une constante ki

sont retenues
K1 = 0,5 pour 15 % des déchets facilement dégradabl

K3 = 0,04 pour 30 % des déchets faiblement dégtadab

ADEME (2002-a)

X : années de mise en décharge
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Annexe 5 : Techniques permettant de mesurer le cadme
organique total des déchets

Méthode appliquée

Type d’échantillon

Référence

Oxydation au bichromate de
potassium a forte température et ¢
milieu acide

Déchet ménager

Bertanza et al. (2001)

Méthode indirecte avec :

1-mesure du carbone total par

combustion, le C@libéré est mesuré

2-acidification et purge du GQibéré
pour la mesure du Carbone
inorganique total
3-détermination du carbone organiq

total par différence entre le carbonge
total et le carbone inorganique total

Déchet

Norme NF EN 13137 (AFNOR,
2002)

Méthode directe : Carbonates son

éliminés par traitement a I'acide

phosphorique EPO,, puis CQ libéré
par combustion et mesuré

Déchet

Norme NF EN 13137 (AFNOR,
2002)

Méthode de Walkley Black (1934);
oxydation du carbone par bichroma
de potassium (1M), titrage de I'excé

de sel de Mohr au bichromate

te
£S

Sol, Sédiment

Artiola (1990), Van Hullebush (20

D2)
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Annexe 6 : Protocole d’extractions séquentielles demétaux selon
Tessier et al. (1979)

Ce protocole permet d’accéder a cing associationardillon-métal

1. fraction échangeable les métaux sont adsorbés de maniere non spézifeju
échangeables ioniguement, des phénomeénes d’adsogdtide désorption de surface
sont mis en évidence. Les fractions solides misegee sont le plus souvent des
minéraux argileux, la matiére organique et des nzabé amorphes. Les extractants
utilisés sont des sels neutres en quantité suféspaur assurer le déplacement des
ions métalliques.

2. fraction liée aux carbonates ou fraction « acide:»es métaux précipités ou co-
précipités en carbonates naturels sont relarguésilegu légerement acide, a l'aide
d’un acétate acidifié.

3. fraction liée aux oxydes métalliguesles métaux sont associés principalement a des
oxydes de fer, de manganése et d’aluminium faibhtmestallisés ou amorphes. Leur
mobilité augmente avec les conditions réductricesmilieu. Le réactif utilisé pour
extraire les oxydes ferromanganése est un agemttedd acide.

4. fraction liée a la matiere organique les phénoménes mis en jeu pour cette
association sont la complexation, I'adsorption atchélation. La mobilité de ces
meétaux est favorisée dans des conditions oxydantes.

5. fraction résiduelle: ces métaux sont difficiles a mobiliser car pg&déns la structure
cristalline, sous la forme en général de silicates.

Les protocoles d’extraction utilisés dans cettel@étsont les suivants :

Fraction Réactifs et conditions opératoires

8 mL de MgC} (1M) (pH=7),

Echangeable
g agitation pendant 1 h a t° ambiante

8 mL de CHCOONa (1M) (pH=5 a l'aide de

Liée aux carbonates CH;COOH) agitation pendant 5 h a t° ambiante

20 mL de NHOH,HCI (0,04 M) dans 25 % de
Liée aux oxydes de Fe et Mn CH;COOH, 6 h a 96 °C et agitation environ toutes |es
30 minutes

3 mL HNO; (0,02 M) + 5 mL de kD, & 30 %

Liée a la matiere organique et aux sulfures | Agitation 2 h & 85 °C + 3 mL 4@, 30 %, agitation 3 h
a 85 °C + 5 mL NKOac (3,2 M), agitation a 25 °C

Résiduelle Attaque acide NaF (1 M)/HGIBNO;
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La plupart des protocoles appliqués dérivent depimier protocole. L'extraction des

fractions métalliques au sein du déchet a l'aidecdeschéma sert de réference. Afin de
comparer les résultats a un autre protocole ddeviéactionnement de la pollution métallique
du déchet est également réalisée a l'aide du plEaz BCR (Ure et al., 1992).

Fraction Réactifs et conditions opératoires

40 mL de CHCOOH (0,11 M) (pH=5),
Echangeable agitation pendant 16 h a t° ambiante

Liée aux oxydes de Fe et Mn 40 mL de NHQH’HCI (0,04 M) (PHOZ 2 avec HNG)
agitation pendant 16 h a t° ambiante

10 mL de HO, a 30 % (pH = 2-3)
Laisser 1 heure a température ambiante puis chidufiea

85 °C + 10 mL HO, 30 %, chauffer 1 h a 85 °C + 50 mL (e
NH4OAc (pH = 2), agitation pendant 16 h a t° ambiante

Résiduelle Attaque acide NaF (1 M)/HGIBNO;

Liée a la matiére organique et aux sulfures
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Annexe 7 : Synthese des études réalisées sur colenne déchets

Auteurs

Etudes

Legret et Rimbault (1991)

Caractérisation hydrodynamique d’'une colonne déetsc Etude d
relargage de métaux lourds

Lee et al. (1993)

Prédiction de la production dedmdéchets

Fallman et Aurell (1996)

Etude du relargage deg@spinorganiques du déchet

Stegmann (1997)

Compréhension des mécanismes deddégn anaérobie de déch

Wagner et Vasel (1998)

Mise au point d'un protocole expérimental pour siien les
processus de dégradation

Bordier et Zimmer (1999)

Etude du colmatage de la couche drainante : arsatiesedépots
minéraux

Leikam et al. (1999)

Effet de I'aération sur la cétation des déchets

Revans et al. (1999)

Etude du relargage de métaux lourds apres passdgedlonne er
aérobie

Andreas et Bilitewski (1999)

Mesure du potentiel de pollution & long terme seles qualités de
déchets différentes

Robles-Martinez et Gourdon
(1999)

Etude de la dégradation des ordures ménageresdiions
simulées de mise en balles enrubannées

Rohrs et al. (2001)

Modélisation de la composition du lixiviat pour eéiner la
pollution a long terme des décharges

Rosqvist et al. (2001)

Estimation des bilans hydriques et déterminatiotedups de séjou
des solutés dans la colonne avec un traceur

=

Kylefors et al. (2002)

Estimation du comportement a long terme de déchktsde de
différents tests (en batch, sur colonne, sur site)

Pohland (1975) ; Robinson €
al. (1982) ; Barlaz et al.
(1987) ; Chugh et al. (1998)
El Fadel et al. (1999) ;
Rodriguez Iglesias et al.
(2000) ; Warith (2002) ; Kelly

—

' Effet de la recirculation du lixiviat sur la dégadithn des déchets
analyses du lixiviat, du biogaz

(2002) ; Shearer (2001)
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Annexe 8 : Composition de différents déchets typegilisés

Youcai
Munoz ot al
Vincent - (1999), oz Thomas
Auteurs (1991) Legret (1993) Lanini (1998) déchet (2902), (2000)
.| déchet
francais .
chinois
Suivi du Mesure des flux videl
. . . largage de gazeux et _Suw| ela -
Phénomenes Suivi re i biodégradation Suivi
étudiés hydraulique métaux lourds temperature d’'un déchet mécanique
uai au cours de I3 produite au cours ménaaer
dégradation | de la dégradation 9
Déchet 25,0 25,0 27,5 28,8 76,7 -
putrescible
Tourbe 8,0 - - 0 0 -
Bois - - - 3,3 0,2 -
Papier/carton 28,5 29,0 27,5 25,4 6,3 38,8
Textiles - - - 5,7 1,6 -
Plastiques 55 50 45 11,1 12,2 15,5
Verres 8 8,0 - 13,1 1,9 -
Métaux 55 55 - 4,1 0,2 6,9
Gravats 16 23,5 - 6,8 - 38,8
Platre 3 - - - - -
Sels minéraux 0,5 - - - - -
Boues - 4 - - - -
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Annexe 9 : Composition détaillée du déchet frais deomposition
ADEME (catégories et sous catégories)

Classe Déchet % poids humide
Déchets Feuilles m9rtes i 2,88
Déchets de jardin Marc de café et thé _ 2,016
putrescibles Epluchures de Iégumes et fruits 14,4
Déchets Féculents cuits 2,304
alimentaires Viande 4,32
Pain 2,88
Somme Déchets putrescibles 26,8
Papier Emballages (sacs en papier) 1,4
Papier Journaux, brochures 3,6
Papier Magazines (papier glacé) 4,7
Papier Autres papiers (enveloppes, papier ordinatey 6,3
Somme de papiers 16,1
Cartons Emballages cartons plats (boites d'oeafms 3
de yaourts)
Cartons Emballages en carton ondulés 5
Cartons Autres cartons 1,3
Somme de cartons 9,3
Composites Emballages complexes de carton (tétcp br 1,2
Composites Autres emballages (sachet de café) 0,2
Somme de composites 1,4
Textiles Emballages textiles (filets de fruits@jlmes) 0,2
Textiles Habits, chiffons, collants 2,4
Somme textiles 2,6
Textiles sanitaires 3,1
Somme textiles sanitaires 3,1
Plastiques Films polyoléfines (PE et PP) : sacs de 59
supermarché
Plastiques Bouteilles transparentes PVC (eau, )huile 1,1
Plastiques Bouteilles PET transparentes (boissansuges) 0,4
Plastiques Bouteilles et flacons polyoléfines : 1.4
Lait, produits vaisselle
Plastiques Autres emballages PVC (flacons opaques 0,3
Plastiques Bouteilles opaques PET 0,2
Plastiques Déchets polystyrénes (boite a oeufguletes) 1,1
Plastiques Autres déchets polystyréne : alvéolsts, ¢e 0,3
yaourts
Plastiques Autres déchets plastiques : tuyauxtgoue 0,4
Somme en plastiques 11,1
Combustibles non classés Emballages combustibtéeéode camenbert) 0,8
Combustibles non classés Autres combustibles:s, loair, caoutchouc 2,4
Somme combustibles non classés 3,3
Verre | Bouteilles en verrre (de vins..) 13,1
Somme verre 13,1
Métaux Objets en aluminium (canettes) et autres 0,7
Métaux Boites de conserve et autres métaux feetux 3,4
cuivre
Somme métaux 4,1
Incombustible non classé Gravats, sables et gsvier 6,8
Somme incombustibles non classé 6,8
Déchets spéciaux Déchets spéciaux en tout genifeo(chvec cirage, 0,5
piles, mégots, éponge sale, médicament)
Somme déchets spéciaux 0,5
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Annexe 10 : Protocole des tests BMP réalisés au Gite

* masse de déchet a introduire dans les réacteurs
La quantité de déchet a introduire a été évaluéla deaniere suivante : un volume total de
gaz a produire a été fixé et la masse MS de dé&dweest déduite dans chaque fiole par la
formule suivante :

\

x MVS

MS=f x
Y,

biogaz

avec : f =facteur de sécurité =1,5;

Yhiogaz = rendement de production de biogaz = 0,197 L/gSM¥ette valeur correspond a la
moyenne des 4 valeurs issues de Cinétiqgue et Riodude Biogaz (Pardes et Lefebvre,
2001)),

MVS = teneur du déchet en matiere organique = 1,&5gMS).

V = volume de biogaz total désiré = 3,5 litres

On détermine une quantité de déchet sec MS a utmcette masse varie d’un déchet a un
autre.

On notera a ce propos qu’il y a deux teneurs en MN8rentes, MV $ocuium qui correspond

a la teneur en MVS d’'un inoculum qui a été prémamVSneangequi correspond au mélange
de cet inoculum préparé avec une boue extraite digthaniseur (digesteur anaérobie) de
station d’épuration d’eaux urbaines. On a donc M8V Sygiange

e L’innoculum

La quantité d'inoculum introduite doit respectetdex de 0,1 a 0,2 g de MVS inoculum / g
de MVS déchet. Selon les besoins, cet inoculunpesiuit sur place (mise en place d’un
pilote spécifique) ou bien prélevé sur une uniténuthanisation (déchet, boue de station
d’épuration).
* Les solutions nutritives

Il faut également introduire des solutions nutesVA et B (la solution C est facultative et
n'a pas été utilisée dans notre cas). La solutiazstAconstituée de : KRO, et K:HPO, ; la
solution B contient NECI, CaCh, 2H,0 ; MgCh, 6 HO et Fed 6 HO et la solution C
contient les espéces suivantes : MNCInCh, CuCh, 2 H,O ; CoC}, 6 HO ; Na2MoO4, 2
H,0.

Les compositions de ces solutions (qui dépendetd deantité de déchets) ont été calculées
selon la formule de Pardes et Lefebvre (2001).
Cette formule est utilisée pour chacun des élémaustifs (P, K, N, Mg, Ca, Fe, Mn, Zn,

Cu, Co et Mo) :
Q = [(Yxlméthano_'_Yxlacidoj>< f jxr X Msel
YX/E YX/E ‘ ME

avec Q : quantité de sel a ajouter, edfigBvs (déchets;

Y ximeéthano:  CO€fficient de production des bactéries méthaneg = 0,0%gmasse /Ooco
consommée

Y x/acido . CO€fficient de production des bactéries acidegen0,5 gomassd9bco consommée

Y xe : quantité de biomasse produite par gramme déntiéht étudié,

fe : facteur de conversion = b&/Owvs (déchets)

r : rendement de la dégradation, estimé a 0,5,

Msel: Masse molaire du sel utilisé,
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Mg : Masse molaire de I'élément étudié.

Une fois la quantité de chaque sel nécessaire eprowu multiplie cette valeur par un
facteur de sécurité4, €gal a 2. Enfin, en fonction du volume de solutgue I'on désire
injecter (Vsoi, €N litres) et de la quantité de déchet utilis@Rs(aechey €N g), on calcule la
quantité de chaque sel a introduire par volumeotigien (Qe, €n Gei/Lsoltion). On a donc la
relation suivante :

QSel = QX fsécux[l\/lvs]x[’T\]/LChet

sol

* Letampon
Un tampon est ajouté au milieu pour limiter legquiss d’acidification et le maintenir
proche de la neutralité : du bicarbonate, a raikn0,3g de NaHC£)g de déchet sec.

Apres l'estimation des masses des différents swlgta ajouter pour une quantité de déchets
donnée, les réacteurs ont été remplis de la fagoarsge :

1. Ajout des solutions nutritives notées A et B (20 dd_chaque solution)
2. Ajout d’eau ultrapure jusqu’a environ 1 L

3. Agitation et dégazage du mélange a l'aide d'un aoud’'azote pendant 5
minutes

Arrét de I'agitation et ajout de la solution tamgdlaHCGQ), environ 9,11 g
Ajout de la masse de déchet (30 g) mélangée aumeotliinoculum
Valeur du pH vérifiée, qui doit étre comprise erntr8, sinon régulation
Balayage du volume mort a l'azote

8. Fermeture de la bouteille
La température est fixée pour les tests a 35 °C.

Les volumes produits en G@t en CH sont mesurés tous les 2-3 jours jusqu’a atteitalre
production maximale de biogaz. La durée d'un testeventre 1 mois et 2 mois suivant la
nature du déchet.

N o gk
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Annexe 11 : Schéma de la colonne de déchet reciréalinstallée au
CReeD, avec des déchets ménagers de compositioretyDEME

T°C =38

A/

|

Connection a I'appareil mesurant le volume

Couvercle fixé

Van

—>

de biogaz

ne

3 voies :
contrble
du débit

[0 =380 mm
1000 mm de déchgts
sonde T°C Pompe péristal@
.%ﬁ— Déchets
A
1500 mm
500 mm
A
x v
250 mm Couche drainante
v
Socle, Y |
h =530 mmr € Cuve de recirculation du
3
3
Sondes pH, | température et édnductivité
g
v =
- - x
=
Légende

1: grille en PVC;

2: grille de faible épaisseur en PVC recouverte d'taile filtrante (500 pm-1 mm) ;

3: soupape de sécurité
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Annexe 12 : Schéma de la colonne de déchet reciréalinstallée a
'ENSIL avec des déchets ménagers de composition
essentiellement fermentescible

1000 mm

de déchets sofjde T

w

H

VW
7

1500

mm

650 mm

100 mm

«— >

VWMWY

\

A

4

Connection pour biogaz

Couvercle fixé

Isolant : 5 cm de

laine de verre

Tuyau d'arrosage rempli
d’eau chaude enroulé

autour de la colonne

piézometre

Couche drainante

Socle,
h =530 mmr

Légende

g b W N P

: grille en PVC,

Prélévement du

_ Cuve chauffée a
35 °C pour

l >

Pompg péristaltiqlie

lixiviat

ICuve de recirculatian dui

lixiviat

Eau

ultrapure

chauffage colonne

: grille de faible épaisseur en PVC recouverte d'taile filtrante (500 pm-1 mm),

: soupape de sécurité,

: résistance chauffante polystat |,
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Annexe 13 Coefficients de corrélation obtenus lors de I'analye ACP pour les différents parametres

COMP_DEG
PAP_CART
TEXTIL
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