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Nomenclature

Q débit de filtrat, m*/s

S surface filtrante, m>

k perméabilité du média filtrant, m*

u débit de filtrat par unité de surface, m>/m>.s

p viscosité dynamique du filtrat, Pa.s

P pression, Pa

z épaisseur du milieu poreux, m

a résistance spécifique du gateau, m/kg

w masse de gateau sec par unité de surface déposé sur une hauteur z, kg/m2
ps densité du solide contenu dans le giteau, kg/m’
€ porosité du gateau, volume des vide par unité de volume de gateau
R, résistance du gateau, m’!

R, résistance de la membrane, m’!

L épaisseur du gateau, m

D, diametre des particules, um

@, facteur volumétrique de forme, -

v, le volume d’une particule, m’

sp la surface d’une particule, m>

V le volume de filtrat, m’

m, masse de solide dans le gateau, kg

m masse de solide dans le giteau, kg

0. épaisseur du gateau, m

p’ pression a la limite entre le gateau et la toile, Pa
pa pression a I’entrée du filtre, Pa

pp pression a la sortie du filtre, Pa

K perméabilité du giteau, m>

k. ccefficient remplagant 4,17

P pression appliquée dans le filtre, Pa

n, le nombre de pores par unité de surface

€m porosité de la membrane

S superficie spécifique, m’

rp rayon des pores de la toile, pm



€. la fraction des vides dans le gateau

S. superficie des solides par unité de volume de solide dans le giteau, m”
o, résistance spécifique du gateau par unité d’épaisseur, m/kg

d, diametre des particules, pm

pp densité des particules

¢ masse de particules déposée par unité de volume de filtrat, kg/m’
ck concentration en solide dans la boue kg/m’

mp masse du gateau humide, kg

m¢ masse du gateau sec, kg

ap résistance spécifique pour une prion donnée, m/kg.kPa"

n facteur de compressibilité

P, pression de compression agissant sur le gateau dans la cellule de filtration, Pa



Introduction générale

L’Homme et I’opinion publique mondiale sont amenés a s’interroger sur la qualité de
son milieu de vie qui se dégrade a vitesse exponentielle et remet en question le
développement possible des générations futures. De grandes réflexions mondiales sur
I’environnement et sa préservation vont permettre en 1987 la rédaction d’un rapport du
Programme des Nations Unies pour I’Environnement (PNUE, crée a Stockholm en 1972). Ce
texte met en avant la notion du développement durable, et propose de tout mettre en oeuvre
pour assurer « un développement qui répond aux besoins du présent sans compromettre la
capacité de répondre aux besoins des générations futures ». Dans cette optique de révision de
la gestion de nos déchets notamment organiques, le compostage répond parfaitement a ces
nouvelles obligations 1égislatives. Il permet de remettre en circulation la matiere organique
bloquée, a un moment donné dans la matiere vivante, dans le cycle de la matiere. La mise en
oeuvre de ce processus permet d’éviter le blocage de la matiere organique dans une décharge.
Le compostage a ce niveau est une écotechnologie puisqu’il permet le retour de la matiere
organique dans le sol et donc sa réinsertion dans les grands cycles écologiques vitaux de notre
planete. Il limite ainsi la fuite de matieres premicres, par les décharges, et répond pleinement

au principe du développement durable sans limiter le potentiel des générations futures.

Les graisses représentent a 1’heure actuelle une source de déchets importante pour le
secteur agro-alimentaire et les installations de retraitement des eaux. Il est donc important de
trouver des voies de valorisation économiquement et techniquement applicables pour un
développement durable. La loi sur les déchets du 01/07/1975 qui a été révisée au 01/07/2002
ne permet plus I’élimination de ces sous-produits des industries agro-alimentaires par
enfouissement. En effet, depuis la mise en application de cette loi, les graisses d’origine
alimentaire ne sont plus considérées comme des déchets mais des produits valorisables, les

industriels sont contraints de trouver des solutions a leur retraitement.

Outre la problématique environnementale que représentent les graisses, le budget
alloué a leur élimination préoccupe beaucoup les entreprises agro-alimentaires. Les solutions
actuelles sont orientées vers I’incinération des graisses avec ou sans récupération de I’énergie
produite dans le cas des industries du secteur agro-alimentaire. Cependant 1’incinération

souffre d'une mauvaise perception dans 1'opinion publique, ce qui a terme pourrait limiter son



champ d'efficacité. Les graisses issues d’installation traitant des effluents domestiques sont
actuellement gérées par un traitement biologique aérobie. Cette solution satisfait ce secteur
d’activité au vue des volumes produits soit 23 % du gisement graisseux en France (Maillet,

1997, Cemagref, 2000).

Les sciures de bois représentent un fort volume pour l'industrie du bois. Ce sous-
produit ne possede, actuellement, aucune voie de valorisation économiquement intéressante
pour leurs producteurs. Cependant, d’autres secteurs d’activité trouvent un intérét dans ce
produit connexe en lui apportant une valeur ajoutée plus ou moins importante ; on le retrouve
dans les secteurs du panneau de particules ou encore comme adjuvant de filtration. On peut
estimer que les produits connexes du bois représentent a peu pres 50% du volume traité par
les industries de premiere et de deuxieme transformation. La valorisation de ces co-produits
est une nécessité économique et environnementale indispensable au maintien de ces
entreprises et a la mise en valeur du massif forestier. Les dosses et délignures sont déja
largement valorisées dans les filieres énergétiques et matériaux apres un broyage/compactage
mais il reste encore une grande part de déchets, la plupart du temps sous forme d'écorces et de
sciures qui, par leur variabilit¢é de forme et de composition chimique, sont encore peu
valorisées (journée d’échanges « Ecorces et sciures : de nouvelles techniques de valorisation

», 2003).

L’objectif de ce travail est de remplacer les adjuvants de filtration actuels onéreux et
peu efficaces avec des effluents graisseux, par des sciures, permettant ainsi la mise sur le
marché d’un adjuvant de filtration naturel facilitant la valorisation agronomique. Enfin
I’intérét est de produire un compost présentant des caractéristiques agronomiques particulieres
et intéressantes tout en restant conforme aux normes sur le compost telles la NF U 44-051 ou
I’Ecolabel européen. L’utilisation d’un adjuvant de filtration de nature organique est
indispensable dans cette démarche, I'utilisation d’autres adjuvants contenant souvent des

composés polluants (métaux) serait un frein a 1I’application du compost en agriculture.

Le probleme des graisses vient de leur aspect lorsqu’elles sont en émulsion, en effet,
les effluents chargés en graisses sont difficilement maniables. L’étape de conditionnement de
ces déchets graisseux est donc essentielle aux vues d’une application de valorisation. L’idée
de la mise en place d’un systéme par filtration permet de conditionner ces graisses sous forme

solide et ainsi faciliter leur manipulation. La question est de trouver un conditionnement pour



ces effluents gras afin de rendre possible leur déshydratation. Afin d’obtenir un produit solide,
il est important de trouvé un produit structurant pour le gateau de filtration, mais ce produit
doit aussi avoir une certaine inertie vis-a-vis de ’environnement au vue d’une application
agronomique. L ajout de sciures ou autres adjuvants aux effluents graisseux permet de donner
une structure aux gateaux de filtration. De plus, la concentration de ces graisses par pression
devrait permettre de réduire de facon considérable les volumes produits par les industries

agro-alimentaires.

L’utilisation de la poudre de bois doit permettre d’améliorer la drainabilité de la
filtration en incorporant des particules structurantes suffisamment grosses pour €tre retenues
par le tissu filtrant, mais aussi suffisamment fines pour arréter les produits indésirables en
suspension. Ainsi, par rapport aux adjuvants traditionnels (diatomées, perlites, charbons
actifs...), la poudre de bois doit améliorer le rendement et la qualité de la filtration, protéger
et retarder I’encrassement des toiles. Le procédé doit également permettre une réduction du

volume des résidus de filtration et de la consommation d’adjuvants (polymere...).

Un comparatif du cofit du retraitement des déchets graisseux en France, montre le réel
atout du développement du compostage pour ce type de déchets. A I’heure actuelle, les
solutions comme 1’enfouissement en CET ou ’incinération, semblent compromises par leurs
colts élevés et la limitation des pouvoirs publics vers ces solutions surtout pour
I’enfouissement. Au cours de la derniere décennie le contexte du recyclage par compostage a
fortement évolué sous l'effet de trois changements majeurs : l'accroissement d'exigence des
utilisateurs du compost sur la qualité du produit, le développement de méthodes et techniques
de compostage plus précises et performantes, la mise en place de circuits de collecte des
matieres premieres séparés (collectes sélectives, déchetteries). L'encadrement réglementaire et

normatif de ces produits se met progressivement en place depuis 4 ans.

Ainsi, les gateaux de filtration produits seront ensuite additionnés a des déchets verts
puis seront compostés. Le mélange sera facilité grace aux gateaux formés ce qui évitera le
phénomene de percolation a travers I’andain ainsi que la perte de graisse dans les lixiviats. Le

compost obtenu sera analysé afin d'apprécier ses qualités en vue d'une commercialisation.

Les travaux menés au cours de cette these sont regroupés dans ce mémoire qui se

divise en trois parties.



N

La premiere partie est consacrée a une étude bibliographique sur les lipides, les
adjuvants lignocellulosiques et le compostage. Les lipides sont abordés de fagcon généraliste
avant de présenter les données de la littérature sur leurs présences dans les eaux usées, leur
comportement et nuisance, puis le gisement qu’ils représentent est identifi€¢ ainsi que les
différentes solutions de valorisation actuellement retenues. L’étude bibliographique de la
filtration fait état des techniques de déshydratation mécaniques couramment utilisées puis
aborde les outils mathématiques liés a la filtration sous pression. Les caractéristiques
physiques et chimiques du bois sont abordées, puis le gisement francais et 1’utilisation
actuelle de la sciure dans la filtration sont identifiés. Enfin, une bibliographie du compostage
est réalisée abordant les généralités sur le compost et la notion de maturité, I’évolution des
caractéristiques physico-chimiques des composts avant de se consacrer au compostage des

boues d’épuration et des lipides.

La deuxieme partie regroupe I’étude expérimentale de la filtration. Les matériels et
méthodes utilisés pour I’étude de la filtration des boues graisseuses conditionnées par poudre
de bois sont présentés. La méthode par plans d’expériences est utilisée afin de permettre une
pré-étude avant de finaliser et d’optimiser le procédé. Les résultats de I’optimisation des
principaux parametres tels que ceux relatifs au conditionnement de I’effluent et a la mise en
ceuvre de la filtration sont présentés. L’influence de ces conditionnements sur la qualité de la

filtration est observée a 1’aide d’un modele simple de filtration sur média.

La valorisation des gateaux de filtration par co-compostage avec des déchets verts fait
I’objet d’une troisieme partie. L’étude est menée dans un premier temps en laboratoire avant
de valider le procédé a taille industrielle. Le compost de laboratoire est analysé par des
mesures physico-chimiques classiques, un suivi de la dégradation des lipides et une méthode
novatrice du suivi de la décomposition des matieres organiques a partir d’une évaluation du
comportement des groupements atomiques fictifs qui la compose. Des essais industriels

permettront de valider la technique de compostage.
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1. Les lipides

Les lipides, largement répandus dans I’environnement, sont des produits complexes
dont les différents constituants jouent de fagon directe ou indirecte, immédiate ou retardée, un
role énergétique, structural et fonctionnel. Ce chapitre présente les diversité et caractéristiques
des lipides rencontrés a 1’état naturel et appartenant au monde végétal comme animal. Cette
étude bibliographique des lipides a pour but d’appréhender les difficultés liées a la
valorisation des graisses mais également 1I’importance d’identifier une valorisation fiable et

écologique.
1.1. Définition

Dans le monde du vivant, la plupart des familles de molécules sont définies par leur
structure, a I’inverse, les lipides (du grec lipos, graisse) sont caractérisées par une propriété
chimique : la solubilité. Ces composés ont une solubilité nulle ou faible dans 1’eau mais
élevée dans les solvants organiques de type apolaire (chloroforme, cyclohexane, éther
éthylique,...) (Ratledge & Wilkinson, 1988). Les termes d’huiles, beurre, graisses, cires ne
désignent que leur état physique liquide ou solide a température ambiante. Par définition, un
lipide est une molécule soit completement apolaire (lipide neutre) soit bipolaire ou molécule

amphiphile avec une téte polaire liée a une chaine fortement apolaire.

Les graisses alimentaires sont d’origine végétale et animale. Parmi les graisses
d’origine végétale on distingue les huiles « fluides », liquides a température de 15° C
(arachide, olive, tournesol, colza, soja, mais, pépins de raisin,...) et les huiles « concretes »,
solides a la température de 15° C (palme, coprah). Les graisses animales sont soit d’origine
laitiere (lait, créme, beurre, fromage), soit apportées (viandes et poissons consommés) ou
extraites des animaux terrestres (saindoux de porc, suif de boeuf, suif de mouton, graisse d’oie

et de canard) ou marins (huile de hareng, sardine, saumon...).

Les lipides se répartissent en différentes catégories dont la plus courante est appelée
« lipides vrais ». Les lipides vrais comprenant les acides gras a plus ou moins longue chaine
ou résultant de la condensation de ces acides gras avec des alcools liés par une liaison ester ou
amide (Louisot, 1983). Parmi ceux-ci, on retrouve les lipides simples qui sont neutres

comprenant les glycérolipides (1’alcool est le glycérol), les cérides (les alcools sont a longue
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chaine) et les stérides (I’alcool est un stérol dit polycyclique). Ils regroupent également les
lipides complexes, di- ou triesters auxquels s’ajoutent divers groupements phosphorés, azotés,

soufrés ou des oses.

1.2. Les lipides vrais

1.2.1. Les acides gras

Tous les acides gras sont constitués d’une chaine hydrocarbonée comprenant un
groupement méthyle (CH3-) a I'une de ses extrémités et un groupement carboxyle (-COOH) a
I’autre extrémité (Entressangles & Zwobada, 1987). Ils se caractérisent par une structure
spécifique sous forme de monoacides carboxyliques possédant un nombre pair d’atome de
carbone (de 10 a 40 atomes), une chaine non ramifiée et non substituée et sont saturés ou non.
On parlera d’acides gras saturés lorsqu’il y a absence de double liaison dans la chaine
hydrocarbonée et sa formule est de type (C,H2,0,) ; les acides gras sont dit insaturés lorsqu’il

y a présence d’une double liaison (mono-insaturés) ou de plusieurs (poly-insaturés).

La nomenclature retenue pour ces acides est la suivante : Cx : y n-m, avec X
représentant le nombre d’atomes de carbone dans la molécule et y est le nombre
d’insaturation soit le nombre de doubles liaisons. La lettre m correspond a la position de la
double liaison a partir du groupement terminal. Les criteres de classification portent sur la
longueur de la chaine, le nombre de doubles liaisons et la configuration spatiale de leur

chaine.

Le degré d’insaturation est suivi de la notation wx ou x est la position de la double
liaison par rapport au carbone aliphatique terminal. Les préfixes «a» et «i» indiquent que le
substituant méthyle est en position antéiso (troisieme carbone impair a partir du carbone
aliphatique terminal) ou iso (deuxieéme carbone pair a partir du carbone aliphatique terminal)

(Dignac, 1998).

La distribution des acides gras permet de relier ces composés a leur origine, méme si
souvent un acide gras donné peut avoir plusieurs origines. Par exemple, les distributions des
acides gras des végétaux supérieurs ou des animaux sont dominées par ceux a nombre de
carbone pair compris entre 12 et 24 atomes de carbone, avec une prédominance des chaines

C,, et C ¢ (Rao et al,, 1990). Les acides gras constituants les bactéries sont essentiellement
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saturés ou mono-insaturés présentant un nombre de carbone impair (Tunlid & White, 1990).
Les substitutions en position iso- ou antéiso- sont surtout présentes dans les distributions des
acides gras d’origine bactérienne et notamment les bactéries Gram positives (Boon et al.,
1977; Eganhouse, 1982; Gillan & Hogg, 1984). Les résidus de cuisine riches en graisses
animales et huiles végétales sont caractérisés par des distributions dominées par la présence

de C C et C. . (Farrington & Quinn, 1973). Les féces humaines sont quant a elles

16:0° T18:1w9 18:0

dominées par la présence de C, et C Tous ces acides gras sont susceptibles de se

18:109°

retrouver dans les boues d’épuration en raison de la nature variée des effluents traités.
1.2.2. Les acides gras saturés

Ce groupe de lipides est constitué d’acides gras possédant un nombre pair d’atome de
carbone (4 a plus de 30), on les retrouve chez les animaux, végétaux et microbes. Pour les
plantes supérieures et les animaux, les acides gras les plus communs ont 14 a 20 carbones,
avec une majorité de ceux a 16 ou 18 carbones. Les acides dont le nombre est inférieur a 12
sont retrouvés dans le lait des mammiferes et le beurre. Les acides gras dont le nombre de
carbones est supérieur a 24 sont essentiellement des composants des cires protectrices
fabriqués par les plantes, les bactéries et insectes. Quelques exemples des principaux acides

gras saturés sont repris dans le Tableau 1.

Tableau 1.  Principaux acides gras saturés
Longueur relative nC Nom courant de I’acide Origine
Chatine courte 4 Butyrique Beurre
6 Caproique Lait de chevre
8 Caprylique
10 Caprique
Chaine moyenne 12 Laurique Huile, graisses
14 Myristique animales et
16 Palmitique végétales
18 Stéarique
Chatine longue 20 Arachidique
22 Béhénique Graines
24 Liglocérique
26 Cérotique Cires des
28 Montanique plantes
30 Mélissique bactéries
32 Lacérique insectes
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1.2.3. Les acides gras insaturés

IIs représentent plus de la moitié des acides gras des plantes et des animaux, possédant
une ou plusieurs doubles liaisons. La plupart des acides gras insaturés ont des longueurs de
chaines de 16 a 20 carbones et souvent, la premiere double liaison est établie entre les C9 et
C10, les doubles liaisons multiples ne sont pas conjuguées mais séparées par un groupe

méthylene et les doubles liaisons sont de configuration cis.

Les acides gras mono-insaturés sont relativement rares, les chaines comportant moins
de 16 carbones se retrouvent dans le lait et les graisses de poissons alors que les chaines a plus
de 18 carbones sont présentes chez les animaux marins. Les acides gras poly-insaturés sont

beaucoup plus répandus, ils comportent au moins 18 carbones.

Tableau 2.  Principaux acides gras insaturés

nC Nom courant symbole Origine

16 Palmitoléique C16:1(9) Tres répandu

18 Oléique C18:1(9) Tres répandu
Vaccénique C18:1(11) Bactéries
Linoléique C18:2(9, 12) Graines
Linolénique C18:3(9, 12, 15) Graines

20 Arachidonique C20:4(5,8,11, 14) Animaux

Acide Eicosapentanénoique C20:5(5,8, 11,14, 17) Huiles de poissons
24 Nervonique C24:1(15) Cerveau

1.2.4. Caractérisation des acides gras

Les acides gras sont caractérisés par leur longueur de chaine qui est définie par le
nombre d’atomes de carbone. Ce nombre varie généralement entre 4 et 24. Dans la nature, il
est quasiment toujours pair. Les acides gras a courte ou moyenne chaine appelés acides
butyreux comptent 6 a 10 atomes de carbone ; de 12 a 22 atomes de carbone, on parle
d’acides gras a chaine longue qui constituent les acides gras proprement dits. Les acides gras

a tres longue chaine appelés acides cireux contiennent plus de 22 atomes de carbone.

Leur degré d’insaturation est défini par le nombre de doubles liaisons situées sur la
chaine carbonée. La présence de doubles liaisons sur la chaine carbonée rend I’AG sensible
aux phénomenes de peroxydation particulicrement sous 1’effet de 1’oxygene de ’air et des
UV. Il est nécessaire de les conserver a I’abri de la lumiere. Tout AG soumis a une cuisson a

température tres élevée peut se cycliser et/ou se polymériser mais les AG polyinsaturés sont

10
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particulierement sensibles a ce phénomene. Les graisses tres riches en AG polyinsaturés ne
sont pas des graisses de friture surtout lorsque celle-ci se déroule en bac et de fagon répétée.
Toutefois, les huiles riches en acide linolénique peuvent étre utilisées pour les fritures « a plat
» (poele) car la température ne dépasse pas 250° C et a la condition de ne pas utiliser la méme

huile pour des fritures répétées.

La place de la premiere double liaison par rapport a I’extrémité méthyle de la chaine
carbonée définit la famille a laquelle appartient un AG qu’il soit mono ou polyinsaturé. S’il
est polyinsaturé, il pourra également présenter d’autres doubles liaisons mais toujours entre
des carbones de rang supérieur et jamais de rang inférieur. Si, sous 1’action d’une élongase, la
chaine carbonée s’allonge de 2 atomes de carbone, I’AG résultant appartiendra a la méme
famille car I’allongement de la chaine se produit toujours a partir de I’extrémité carboxylique.
La désaturation d’un AG résulte de I’action d’une désaturase. Les désaturases sont des
enzymes du réticulum endoplasmique retrouvées pratiquement dans tous les types cellulaires.
Elles ont une grande spécificité de site (par exemple la D9-désaturase ne peut introduire une
double liaison qu’entre les carbones 9 et 10 d’un AG) mais une faible spécificité de substrat
ce qui implique une certaine compétition de substrat. Certaines désaturases sont communes
aux animaux et aux végétaux (D9, D6, D5, D4-désaturase). D’autres sont spécifiques au
monde végétal (D12 et D15 désaturases). Ces 2 désaturases sont a 1’origine de 2 familles
d’acides gras dont les précurseurs ne peuvent étre synthétisés par 1’homme. Ils sont dits
essentiels. Il s’agit de I’acide linoléique, dont sont issus tous les AG de la famille n-6 et de
I’acide a-linolénique précurseur de la famille n-3. 50 a 70 % des AG présents dans les huiles
de soja, mais, noix, tournesol et pépins de raisin sont de 1’acide linoléique. Cette proportion
est de 30 % dans I’huile d’arachide 20 % dans 1’huile de colza et 10 % dans 1’huile d’olive.

Les huiles de soja, colza et noix contiennent également 10 a 15 % d’acide a-linolénique.

L’isomérisation ne concerne que les AG comportant au moins une double liaison. Il
existe plusieurs types d’isomérisation. L’isomérisation géométrique est définie par la position
des chaines carbonées par rapport aux doubles liaisons. L’isomere est CIS lorsque les 2
parties de la chalne carbonée placées de part et d’autre de la double liaison sont, dans
I’espace, situées du méme coté d’un plan passant par la double liaison. Lorsque ces 2 parties
sont placées de part et d’autre de ce plan, I'isomere est TRANS. A I’état naturel, les AG
d’origine végétale sont tous CIS. La présence d’isomeres TRANS dans les graisses

alimentaires d’origine végétale résulte du processus d’hydrogénation catalytique mis en
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N

ceuvre dans la fabrication de margarines ou de pates a tartiner a partir d’huiles végétales
liquides et riches en AG polyinsaturés. Ce type d’hydrogénation fait apparaitre 10 a 30 %
d’isomeres TRANS. A T’inverse, les graisses présentes dans les produits laitiers et, d’une
maniere générale, les graisses des ruminants, contiennent naturellement 2 a 5 % de forme
TRANS d’acides gras. Ces formes TRANS résultent de la biohydrogénation des AG insaturés
dans la panse des ruminants. Ces isomeres TRANS sont absorbés, transportés, oxydés,
stockés dans les lipides de réserve, incorporés dans les membranes cellulaires et exportés dans
le lait. Le second type d’isomérisation est une isomérisation positionnelle. Dans ce cas, c’est

la position de la double liaison qui change sur la chaine carbonée.
1.2.5. Les triglycérides

Les triglycérides (TG) représentent 95 a 98 % des graisses alimentaires et sont
composés d’une molécule de glycérol dont les 3 fonctions alcool sont estérifiées par 3 acides
gras semblables ou différents (Figure 1). Entressangles & Zwobada (1987) a déterminé qu’a
I’entrée des stations d’épuration, les lipides sont essentiellement d’origine animale ou
végétale et sont principalement composés de triglycérides (98% de la masse). Par
simplification, la formule chimique d’un triglycéride peut s’écrire comme présenté en Figure

1:

H
H _('3_ QoCR posionsn-
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|
H

Figure 1 Formule semi-développée des triglycérides

Les graisses couramment rencontrées sont essentiellement représentées par des acides
gras saturés et insaturés comportant de 14 a 18 carbones. Plusieurs exemples sont présentés

dans le Tableau 3.
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Tableau 3.  Distribution (mole %) des acides gras présents, sur chaque position dans les
triglycérides de différentes graisses végétales et animales (Schmitz & Bresson, 1994).

Valeurs en moles pour cent moles
Sources Positions | 8:0 10:0 12:0 14:0 16:0 16:1 18:0 18:1 18:2 18:3 20:0 20:1 20:5 22:1
143 <1 66 5 26 5
Palme
2 <1 18 1 59 19
1 14 5 59
Arachide 2 1 <1 58
3 11 5 57
1 13 3 72 10 <1
Olive 2 1 83 14 1
3 17 4 74 5 1
1 14 6 27 50 1
Soja 2 1 <1 26 70 <1
3 13 3 31 51 1
143 5 1 55 26 10
Colza
2 <1 47 37 15
1 1 14 2 23 40 12 <1
Porc
2 4 58 6 3 18 8 <1
(saindoux)
3 1 1 2 11 61 23 <1
1 4 41 6 17 20 4 <1
Beeuf
2 9 17 6 9 41 5 <1
(suif)
3 1 22 6 24 37 5 <1
1 2 25 12 6 33 14 2
Poulet 2 1 15 7 4 43 23 3
3 1 24 12 6 35 14 3
1 1 26 7 8 43 14 2
Canard 2 1 11 4 4 59 20 2
3 1 27 7 6 45 15 1
1 2 13 8 7 24 6 11 4 9
Truite 2 3 6 14 1 35 11 7 4 2
3 4 13 8 8 25 5 12 6 9
1 1 2 3 10 36 3 15 21 1
Lait de
2 2 6 6 20 33 2 6 14 2
vache
3 2 4 3 7 10 1 4 15 <1
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1.2.5.1. Propriétés physiques

La longueur de leur chaine carbonée, le degré de saturation de cette chaine et
I’isomérisation vont avoir une influence importante sur les propriétés des acides gras, et par
conséquent des lipides. En effet, I’insolubilité dans I’eau des acides gras saturés augmente
avec le nombre d’atomes de carbone constituant la molécule et le caracteére apolaire n’apparait
qu’a partir de six a huit atomes de carbone (Beture, 1996). La téte des acides gras qui porte la
fonction carboxylique est polaire dans 1’eau a un pH supérieur a 5,5, par contre la chaine
carbonée est apolaire ainsi la solubilit¢ dans 1’eau des acides gras diminuera lors de
I’augmentation du nombre de carbones. En dessous de C4 et C5, les acides gras sont
insolubles et s’organisent soit en film moléculaire (mono ou bicouche, ou multicouche) a
I’interface eau-air soit en micelle (émulsion). Les anions de type R-COOQO" abaissent la tension
superficielle aux interfaces : ils sont tensioactifs. Toutes ces caractéristiques conferent aux

acides gras des propriétés mouillantes, moussantes et émulsionnantes.

Les lipides en mélange avec une phase aqueuse sont généralement présents sous une
forme dispersée. Les gouttelettes d’huile sont entourées de matieres facilitant 1’émulsion :
protéines, phospholipides, détergents, amidon et ses dérivés. La matiere grasse émulsionnée
présente une surface de contact avec I’eau plus élevée que la matiere grasse non émulsionnée.
Le substrat est donc plus accessible aux micro-organismes. Cette émulsion facilite le transport
de la matiere grasse car elle évite les dépots, mais elle diminue I’efficacité des séparateurs

(Thonart et al., 1997).

Le point de fusion augmente avec la longueur de la chaine carbonée (Figure 2) alors
que I’insaturation de la chaine carbonée le diminue. La température du point de fusion est
également dépendante de 1’isomérisation. A titre d’exemple, dans la série des CI18, la
différence de température du point de fusion entre un acide gras saturé et un acide gras
insaturé avec une seule double liaison en configuration cis est de 50 °C. Les températures de
solidification des corps gras alimentaires varient en fonction de leur composition en acides
gras (Entressangles, 1987). Les acides gras saturés sont le plus souvent solides a la
température ordinaire. En revanche, les acides gras insaturés sont liquides a ces mémes

températures, c’est le cas des huiles.
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Figure 2 Température de fusion des acides gras saturés (Bellon, 2004)

Enfin, la densité des lipides est inférieure a celle de I’eau. A titre indicatif les masses
volumiques sont de 910 kg/m3 pour le beurre, 917 kg/m3 pour I’huile d’olive, 922 kg/m3

pour I’huile de tournesol.

1.2.5.2. Propriétés chimiques

La biodégradabilité des corps gras est facilitée lorsqu’ils comportent des acides gras
insaturés (Beture, 1996). A I’opposé, les acides gras saturés présentent une plus grande
stabilité et leur assimilation est plus difficile. La présence du groupement carboxyle des
lipides est rarement libre, sont pKa est d’environ 4,7 a 25 °C. Cette acidité libre des lipides est
donc dosable notamment pour un suivi de la dégradation des corps gras. Les acides gras

peuvent par un traitement alcalin former des sels de sodium ou de potassium (saponification).

Les acides gras saturés peuvent également subir une halogénation. Ce procédé permet
de déterminer I’insaturation par addition d’iode dans des conditions particulieres qui évitent
les substitutions (catalyseur, obscurité). Les acides gras saturés peuvent €tre 1’objet d’une
action d’hydrogénation. Ce procédé est utilisé pour transformer des huiles comestibles
d’acides gras insaturés en margarine. Cette composition en acides gras saturés est solide a

température ambiante et empéche leur oxydation.
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1.3. Les constituants mineurs

1.3.1. Les phospholipides.

Les phospholipides sont des esters du glycérol dont les positions sn-1 et sn-2 sont
estérifiées par des AG et la fonction alcool en sn-3 est naturellement estérifiée par un acide
phosphorique lui méme associé a un sucre (inositol) ou une amine (choline, éthanolamine,

sérine).

a 8 Lo
BN G___-C-
| 9 8B H =07, h
H—g—o-t—g—c—c—c=c " { ®

H H H H H

O B B M W oW OB R oo
H—C —o-8— ¢—c—c—c—c—¢c—c—c—c—H
N

H—0 —': F'::l
| T
H Groupement phosphate

Figure 3 Formule développée d’un phospholipide

En raison de leur polarité (hydrophilie liée a la fonction aminée et hydrophobie liée
aux AG), les phospholipides jouent un rdle majeur de constituant des interfaces
membranaires, de transporteur d’AG et d’émulsifiant. Ces propriétés émulsifiantes sont

largement utilisées en technologie alimentaire.
1.3.2. Les stérols.

Les stérols sont des molécules complexes comportant une fonction alcool, trouvées a
I’état libre ou estérifiées. Ces alcools dérivent du noyau stéroide, produit de la condensation
de 4 cycles dont I'hydroxyle est une fonction alcool secondaire toujours a la méme position.
ce sont des constituants des lipides qui se trouvent dans la partie appelée insaponifiable
représentant la fraction insoluble dans I’eau mais soluble dans les solvants organiques apres
saponification. La teneur en insaponifiable des matieres grasses est de I’ordre de 0,5 a 1,5 %.
Il s’agit d’un mélange complexe contenant des stérols, des hydrocarbures (squaléne...), des

alcools gras (cires), des pigments liposolubles (carotene...), des vitamines...
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Les stérols d’origine animale sont appelés zoo-stérols. Parmi eux, le cholestérol est le
principal stérol des vertébrés apporté par une alimentation carnée comme la viande, les
produits laitiers, les ceufs. Le cholestérol est également synthétisé de facon endogene.

L’ergostérol est un précurseur naturel de la vitamine.

C’est aussi un constituant indispensable des membranes cellulaires. Les graisses
d’origine végétale contiennent des phytostérols tels que le b-sitostérol présent dans toutes les
huiles, le D7-stigmastérol trouvé en quantité significative dans I’huile de tournesol, le

brassicastérol des huiles de cruciféres (colza, moutarde), (Weil, 1994).
1.3.3. Les tocophérols.

Il existe quatre type de tocophérols: a, b, g et d-tocophérols. Ils jouent le rdle
d’antioxydants naturels. Les huiles végétales en contiennent de 30 a 100 mg pour 100 g, ce
qui explique la bonne résistance au rancissement des huiles végétales. Parmi les tocophérols,
I’a-tocophérol ou vitamine E est dotée de I’effet antioxydant le plus puissant. Seules les huiles

de coprah et de palmiste sont pauvres en tocophérols.
1.4. Dégradation des lipides

Les lipides, essentiellement composés de triglycérides, peuvent subir plusieurs voies

de dégradations résumées dans la Figure 4 :

d’acides gras g
secondaires et

ou enzymatique)

libres tertiaires
Hydrolyse (aldénhydes,
i cétones,
(hydrothermique &I hydrocarbures)
o .

Acide gras xydation

libres +
Glycérol

Hydropéroxydes |

Oxvdati de triglycéride
xydation
(autooxydation, Hydrolyse
photooxydation
ou enzymatique)

Hydropéroxydes

’y rop v |:l> Produits

Figure 4 Schéma des différentes voies de dégradation des lipides
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L’hydrolyse entraine la libération d’acides gras soit par voie chimique sous ’effet de
la température soit par voie enzymatique sous 1’action des lipases apportées par des bactéries,
des levures, des moisissures, ’activité lipolytique se réalise a l'interface eau/lipide avec
destruction par le blanchiment pour les produits végétaux ou par oxydation, isomérisation,

polymérisation.

Les acides gras sont sensibles aux oxydations chimiques ou biologiques, processus de
fragmentations oxydatives des chaines d’acide gras principalement insaturés avec formation
de petites molécules (aldéhydes, acide carboxyliques, cétones...) et d’odeurs déplaisantes.
L’oxydation chimique se fait a I’aide d’oxydants puissants (ozone, ion permanganate en
milieu alcalin) qui provoquent la scission de la molécule d’un acide gras insaturé en mono et
diacides. L’oxydation biologique permet la dégradation des acides gras pour libérer de
I’énérgie sous I’action de certaines enzymes entrant dans le cycle de la B-oxydation. Le

déroulement du cycle est présenté en Figure 5.

R—CH—CH—CH-—C— SCoA
2 a 2
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acyl CoA (n) o ‘-"".\‘ FADH
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acyl CoA [(n-2)
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Figure 5 Cycle de la f-oxydation des acides gras (Overath et al., 1969).
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A D’air libre, les huiles et les graisses subissent une auto-oxydation avec production de
peroxydes qui provoquent le rancissement. La rupture de la chaine produit alors des acides
toxiques et des aldéhydes responsables de 1’odeur. L’auto-oxydation provoque également la
siccativité des huiles polyinsaturées comme I’huile de lin qui se polymérise en vernis et autres
solides imperméables a 1’eau par fixation du dioxygene. Ce processus est controlé par
différents facteurs comme la lumiere, certains catalyseurs (métaux lourds, pigments
naturels...), I’activité de I’eau, la température de I’eau, le degré d’insaturation des acides gras,
la présence ou I’absence d’oxygene ou d’antioxydant (substance d’origine naturelle ou

artificielle).
1.5. Gisement graisseux en France et ses nuisances

1.5.1. Définition du gisement graisseux
On désigne par « déchets graisseux » les résidus issus principalement de :

e [’étape de dégraissage-deshuilage des stations d’épuration,
e de la collecte des bacs a graisses de restaurants,

e des différentes étapes de prétraitements ou de traitements par les industries agro-

alimentaires

e des vidanges des chapeaux graisseux provenant de I’assainissement autonome (Maillet,

1997)

Ces déchets graisseux sont tres hétérogenes et constitués d’eau, de maticres organiques
biodégradables (principalement des corps gras), de matieres non biodégradables (débris
divers), de matieres dissoutes et d’autres polluants (hydrocarbures, métaux lourds...),
généralement en faible quantité (Maillet, 1997). Les graisses récupérées au niveau des
dégraisseurs situés en téte des stations d’épuration proviennent des eaux résiduaires et des
matieres de vidange réceptionnées (industries, restaurants, habitations disposant

d’assainissement individuel).
1.5.2. Evaluation des quantités.

On estime entre 300 000 et 450 000 m3 le volume de déchets graisseux collectés

chaque année en France. Ce gisement est en augmentation, ce qui s’explique en partie par les
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progres de 1’assainissement : taux de raccordement, efficacité des ouvrages, meilleure gestion
des ouvrages (collectifs et individuels), meilleur entretien des réseaux (ANRED, 1989).
D’apres une étude de 1’agence de I’Eau Loire Bretagne (Beture, 1996), le gisement des
graisses industrielles serait supérieur a 60 000 tonnes/ an. Il faut noter qu’une partie de ces
graisses est récupérée au niveau des prétraitements des industries avant rejet au réseau
communal. Pour ce qui est des graisses en provenance de la restauration (bacs a graisses), on
évalue le gisement a environ 230 000 tonnes/an, avec une incertitude importante de I’ordre de
90 000 tonnes/an étant donné le manque de données et les difficultés de prélevement et
d’analyse. Ces déchets devraient tous €tre collectés mais certains restaurateurs les rejettent
directement dans le réseau (avec ou sans ajout de bio-additifs), et les bacs a graisses collectés
le sont souvent quand leur capacité de rétention est largement dépassée (I’excédent ayant déja
été déversé dans le réseau). Le ratio moyen de graisses « domestiques » rejetées par habitant
et par jour est estimé entre 16 et 18 g de MEH, soit 7,3 kg de lipides par an et par équivalent-
habitant (Bridoux, 1992).

1.5.3. Nuisances engendrées par les graisses.

Les graisses présentes dans les eaux usées posent de nombreux problemes dans le

domaine de I’épuration.

e La solidification de certaines graisses a température ambiante associée a leur caractere
insoluble dans 1’eau peut entrainer le colmatage, d’une part des canalisations du réseau
d’assainissement ou de la station d’épuration, d’autre part des supports de culture dans les
stations d’épuration a cultures fixées. Leur présence augmente souvent les contraintes
d’exploitation en raison de I’encrassement fréquent des poires de niveau provoquant des
dysfonctionnements avec la formation de chapeaux graisseux dans les différents postes de

relevement.

e Elles sont responsables de nuisances olfactives dans les réseaux et sur les stations

d’épuration en raison de leur caractere fermentescible important.

e Les graisses constituent un substrat privilégié pour la croissance de certains organismes
filamenteux hydrophobes (GIS Mousses, 1993) comme Microthrix Parvicella qui affecte

la décantabilit¢ de la boue et Nocardia amarae qui est a I'origine de la formation de
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mousses brunes, visqueuses et stables, susceptibles de créer des problemes d’exploitation

et des rejets non conformes.

Dans les bassins d’aération, elles réduisent le transfert d’oxygene au niveau du floc, par
adsorption sur celui-ci (création d’un film lipidique qui réduit le transfert d’oxygene
dissous entre I’eau et le floc) et au niveau de la surface du bassin par la constitution d’une
pellicule entre 1’air et ’eau. Des mesures ont montré que les huiles réduisaient le
coefficient de transfert de 1’aération. Un ajout de 10 mg/l de lipides dans un bassin
d’aération en présence de boues abaisse la dissolution de I’oxygene de I’ordre de 10 %.
Des travaux ont montré que cette diminution du coefficient de transfert intervient aussi
bien sur les eaux claires que sur les boues. De plus, la diminution du transfert est fonction
de la concentration en lipides dans le milieu. Cette relation n’a pas été observée en eau

claire.

Lorsque les graisses sont présentes en trop fortes concentrations dans les boues, elles
affectent les performances de la déshydratation. Elles pénalisent également la phase
d’épaississement par leur évolution rapide en milieu anaérobie (fermentation induisant des

remontées de boues).

Le déchet graisseux représente une grande partie de la pollution organique des eaux brutes

a ’entrée de la station d’épuration, estimée a environ 35 % de la DCO totale a traiter.

Enfin, la réaction stoechiométrique théorique des besoins en oxygene (DCO) pour oxyder
un composé graisseux (Cjg) peut étre calculée. A titre d’exemple, I’oxydation d’un
gramme d’acide oléique (C;gH340,) d’un poids moléculaire de 282 grammes nécessite la
présence de 2,89 grammes d’oxygene (816g/282¢g) pour étre totalement oxydé, ce qui

correspond a une DCO de 2,89 grammes.

Une valeur expérimentale a été obtenue sur la matiere grasse extraite au chloroforme

et au tétrachlorure de carbone a partir d’une centaine d’échantillons d’effluents domestiques

et agro-alimentaires. La valeur moyenne pour oxyder 1 mg de lipides est équivalente a 2,3 mg

d’oxygene (Cemagref).

1.5.4. Recensement des principales techniques de traitement des graisses

Les déchets graisseux sont des produits trés fermentescibles pouvant générer une

pollution importante du milieu naturel et des nuisances olfactives. Les installations de
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traitement de tels déchets sont des installations classées, selon le décret du 21 septembre1997
de la réglementation destinée a la protection de I’environnement. Différentes solutions

existent pour traiter ou éliminer les déchets graisseux collectés.

1.5.4.1. Stockage

La mise en décharge « contrdlée » de classe II pour les déchets assimilés a des ordures
ménageres n’est plus une solution. En effet, la loi du 13/07/1992 (arrété d’application du
1/03/1993) définit la notion de déchets ultimes (comme résidus non recyclables, non
valorisables ou non transformables par un procédé existant et a un cofit raisonnable) et précise
que seuls les déchets ultimes seront admis en décharge depuis le 1% juillet 2002. Des solutions
alternatives doivent étre rapidement adoptées. Jusqu’a ce jour, cette solution était tres
répandue mais la tendance des responsables des Centres d’enfouissement technique (CET) est
de refuser de plus en plus leur admission. L’administration essaie donc de limiter le nombre
de ces décharges, de contrdler strictement leur gestion en raison de la saturation des sites
existants et de I’application de la nouvelle réglementation. La mise en décharge était déja
soumise aux dispositions de la circulaire du 11 mars 1987 interdisant I’admission de déchets

fermentescibles dont la teneur en eau dépasse 70 %.

1.5.4.2. Recyclage

Certaines graisses peuvent étre réutilisées en lipochimie mais elles ne concernent pas
les déchets graisseux issus de stations d’épuration en raison des exigences de qualité

demandées.

La réutilisation des graisses dans la fabrication d’aliments pour le bétail ne concerne
pas non plus les déchets graisseux issus des stations d’épuration. En effet, tout déchet gras
mis en contact avec les matieres fécales, collecté de facon non sélective ou possédant un

indice d’acidité supérieur a 10 %, ne peut prétendre a ce type de traitement.

L’épandage est une solution largement utilisée pour les boues de stations puisqu’il
concerne 50 % des boues produites mais également pour plus de 28 % du volume produit. Du
point de vue réglementaire, I’épandage est soumis au Reglement Sanitaire Départemental
(RSD). Mais les corps gras n’y sont pas nommément cités bien qu’ils fassent partie des
déchets pour lesquels le RSD précise les bonnes pratiques permettant d’éviter la pollution des

eaux avec notamment le respect des distances du point sensible et des périodes d’épandage.

22



1 : Les lipides

Du point de vue de la fertilisation, le déchet graisseux est peu intéressant en raison de sa
teneur tres faible en azote et phosphore. De plus, lors de I’épandage, les graisses peuvent
entrainer un certain nombre d’inconvénients : asphyxie des sols (Beture, 1996) ; mauvaise
biodégradabilité des graisses sur les sols ; inhibition de la germination par les acides gras

(Hélaine & Labatut, 1995a).

Un épandage massif de graisses seules n’est donc pas envisageable et les quantités
préconisées, de 1’ordre de 1 a 3 tonnes de graisses/ha/an, semblent étre raisonnables. Un
apport de chaux peut, par ailleurs, étre nécessaire pour neutraliser les odeurs (Beture, 1996).
A titre indicatif, le coft de I’épandage de graisses mélangées a des boues (chaulage et

stockage inclus) est compris entre 150 et 180 FHT/t de mélange (Beture, 1996).

1.5.4.3. Concentration (Pré-traitement)

Le procédé de flottation ou aérofiltration permet de limiter les volumes a transporter

grace a l'obtention d'une siccité supérieure a 30 %.

La Coagultation-neutralisation-floculation est un procédé physique basé sur une
coagulation au FeCls suivie d’une neutralisation par du lait de chaux et d’une floculation par
ajout d’un floculant organique. Les boues sont ensuite épaissies et déshydratées. Ce procédé
ne traite pas la matiere organique, il ne fait que la concentrer et le déchet obtenu ne peut plus
étre mis en décharge depuis 2002. L’effluent issu des phases d’épaississement est encore tres

chargé et nécessite un traitement avant rejet dans le milieu récepteur (Hélaine et al., 1995b).

Le Procédé Lipoval, développé par le CREED (Centre de recherche et d’essai pour

I’environnement et le déchet) et la société ECOPUR, comporte deux étapes :

e une séparation de 'effluent en trois phases (solide, aqueuse et grasse), réalisée par

chauffage et coagulation au moyen d’agents naturels ;

e une valorisation de la fraction grasse, en qualité de bio-fioul ou de matiere premiere de
seconde génération, pour l’alimentation animale ou la lipochimie. La qualité et la
destination finale du concentré gras dépendent évidemment de 1’origine du déchet
graisseux entrant. Le concentré gras obtenu a un pouvoir calorifique d’environ 80 % de
celui du fuel domestique (qui est de 42 000 kJ/kg brut) et sa teneur en soufre est 5 a 10

fois inférieure a ce dernier.
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Les caractéristiques des différentes phases sont globalement constantes avec une phase
solide trés organique, avec un PCI inférieur a celui des ordures ménageres ; une phase
aqueuse tres importante en volume qui nécessite un pré-traitement avant d’étre valorisée et
une phase grasse (solide a température ambiante) qui sera hygiénisée par chauffage a 90 °C

avant d’étre valorisée.

1.5.4.4. Dégradation ou élimination

a) Incinération

L’incinération peut étre réalisée spécifiquement ou conjointement avec des ordures
ménageres ou des boues de stations d’épuration. Les déchets graisseux doivent Etre
préalablement déshydratés en raison de leur forte teneur en eau. Les déchets graisseux
déshydratés peuvent provoquer des coups de feu dans les fours, inconvénient majeur pour la
gestion des boues. L’incinération des graisses seules nécessite une siccité de I’ordre de 20 %
et représente un PCI important (entre 33 500 a 45 000 kJ/kg de matiere grasse). Ce procédé

entraine le traitement des fumées, ce qui augmente le cofit de traitement.
b) Traitements et conditionnements chimiques

¢ (Conditionnement chimique par saponification (Kallel, 1994). Les acides gras apparaissent
alors sous forme de savons (sels d’acides). Ce traitement permet de liquéfier et
d’homogénéiser le produit gras car ces savons sont beaucoup plus solubles dans I’eau que
les acides gras. La quantité moyenne de soude utile pour la réaction de saponification est
d’environ 40 g de soude par kg de matiere seche de graisse mais elle dépend bien sir de
I’état d’hydrolyse du produit graisseux a traiter. Une fois les graisses saponifiées par ajout
de soude, le produit peut subir un traitement biologique aérobie. Dans ce cas, les temps de
séjour dans le réacteur de traitement des graisses peuvent étre diminués. Cette
saponification induit un moussage excessif dans des milieux brassés et aérés, entralnant
des contraintes d’exploitation. Ce moussage peut &tre limité par I'utilisation de chaux

entrainant un précipité de sels d’acides gras.

e Procédé WPO (Bonnard, 1992) C’est un procédé de traitement des effluents industriels
aqueux chargés en matieres organiques, pouvant étre toxiques et/ou non biodégradables. Il
met en oeuvre du peroxyde d’hydrogene a haute température en présence d’un catalyseur

ferreux, a pH légerement acide. Le degré d’oxydation obtenu dépend de la dose de
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peroxyde d’hydrogene appliquée. Pour les graisses de stations d’épuration le plus souvent
non accompagnées de toxiques, cette technique au coit élevé présente peu d’intérét car le

traitement ultime ne doit pas systématiquement étre recherché.

¢) Compostage

Le compostage des déchets graisseux est réalisé en mélange avec un support (végétaux
ou sciures par exemple). Ce sont généralement les techniques en andains ou en tas qui sont
utilisées. Le compostage permet une diminution de 40 % du volume brut initial, une
diminution de I’humidité de 30 % et I’hygiénisation du produit final par la chaleur. Le résidu
obtenu est riche en matieres humifiables, en sels minéraux et en micro-organismes. Sa facilité
de mise en oeuvre et I’intérét économique qu’ils présentent sont intéressants mais il est
impératif de procéder au préalable a une étude de marché local pour trouver des débouchés. Il
faut aussi remarquer que ce traitement entraine des nuisances olfactives et les quantités de
graisses mises en jeu sont assez faibles par rapport aux autres matieres utilisées. Ce procédé
est sensible aux précipitations et le temps requis a I’obtention d’un produit de qualité est
assez long (Beture, 1996). En effet, lors d’une expérience de co-compostage déchets
verts/boues de stations d'épuration/déchets gras, seulement 50 % des matieres grasses ont été

dégradées apres deux mois de compostage actif et trois mois de maturation.
d) Lombricompostage

Lombricompostage (ou vermiculture) se réalise avec des vers rouges Eisina Fétida
andrei sur un support constitué d’un mélange graisses/boues de stations d’épuration ou paille
ou fumier. L’obtention d’un produit stable et non odorant est plus rapide que pour un
compostage classique. Le lombricompostage est peu développé en France. Son intérét
économique par rapport au compostage traditionnel est faible pour un gisement important. Il
s’agit surtout d’un traitement d’appoint simple pour les structures a faible production (en
France, les deux seules grosses structures ayant existé sont situées a Toulouse et a Vannes).
De plus, la qualité et le comportement du produit obtenu vis-a-vis du sol et de la plante sont

encore mal connus et le taux de dégradation apparent est faible.
e) Traitement biologique anaérobie

Le traitement biologique anaérobie comporte trois phases : hydrolyse, solubilisation

puis action des bactéries dans 1’acétogénese et la méthanogénese. Les charges volumiques
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appliquées se situent entre 5 et 10 kg de DCO/m3 de réacteur/j et les conditions optimales
sont un pH entre 6 et 8, une température entre 30 et 40 °C et un potentiel redox inférieur a -
350 mV. Il permet de bonnes performances mais il est difficile a contrdler du fait du faible
taux de renouvellement de la population bactérienne. En exploitation, on peut redouter la
formation d’une crofite surnageante et 1’acidification du milieu (ANRED, 1989, M. Defaye).
Les rendements d’élimination varient de 50 a 60 % pour les MES et la DCO totale. Les
volumes de gaz produits sont de I’ordre de 0,35 m3 de CHs/kg de DCO é€liminé dont 60 a 65
% de méthane et 30 a 35 % de CO2 (AESN, 1994).

f) Traitement biologique aérobie

Cette technique présente 1’avantage d’étre facile a mettre en oeuvre. Elle peut étre
associée a un conditionnement chimique (saponification) ou a I'utilisation de bioadditifs. La

présente étude concerne uniquement le traitement biologique aérobie sans apport de

bioadditifs.
g) Bioadditifs

Ces produits, trés nombreux sur le marché, se présentent sous forme liquide ou en
poudres lyophilisées et contiennent des bactéries lipolytiques sélectionnées (essentiellement
de type aérobie facultatif) en grande quantité auxquelles peuvent étre associées d’autres
substances (enzymes, nutriments...). Les produits en poudre sont les plus répandus
actuellement. Ils nécessitent une réactivation avant ensemencement du milieu a traiter alors
que les produits liquides sont confrontés a un probleme de conservation. Différents créneaux

d’utilisation existent en fonction du point d’injection :

® injection dans les réacteurs de traitement biologique des graisses, avec une injection
continue ou uniquement pour I’ensemencement ;

® injection dans le dégraisseur pour I’hydrolyse et éventuellement 1’assimilation ;

¢ injection dans le bassin d’aération ou au sein du réseau d’assainissement. Les bactéries
utilisées ne sont pas stables dans le temps et ont des difficultés d’acclimatation dans les
milieux. Il est nécessaire d’ensemencer régulierement le réacteur, ce qui augmente le cofit

d’exploitation.

26



2 : Les adjuvants lignocellulosiques

2. Adjuvants lignocellulosiques

Le bois est un tissu végétal dont les propriétés mécaniques et son pouvoir calorifique
en font un matériau apprécié. L’utilisation importante du bois génere un fort tonnage de
produits connexes comme la sciure. Cette partie est consacrée a 1’évaluation des compositions

chimiques du bois et des propriétés qui sont associées.
2.1. Les fibres de bois

La nature fibreuse du bois influence grandement son utilisation, le bois est
principalement composé de cellules creuses, allongées et fusiformes arrangées parallelement

au tronc de I’arbre. La Figure 6 décrit I’organisation des constituants du bois :

STRUCTURE
AMATOMIGILE

CELLLLE

PARCH
CELLULAIRE

o — mmicrofibrilles

molécule

L lumen

S1+52+53 ; paroi zecondaire
P . paroi primaire

Lhd : lamelle mitoyenne

Figure 6 Structure du bois, observations multi échelles (Harrington, 1998)

Les fibres de bois sont principalement composées de cellulose, hémicelluloses et de
lignine (Jodin, 1994) mais aussi une faible proportion d’extractibles, de protéines et de
composés inorganiques (Rowell et al., 1997). Les fibres se présentent sous la forme d’un

composite multicouches dans lequel la lignine joue le réle d’une matrice enrobant un élément
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structurant tres rigide qu’est la cellulose. Les fibres présentent une grande variabilité tant du
point de vue des propriétés que du point de vue morphologique. Cette variabilité existe entre
les especes, a I'intérieur d’une espece ainsi que pour un méme individu comme le montre les
données du Tableau 4. Par exemple, la porosité de la fibre varie considérablement d’une
espece a I’autre, le palmier a une porosité de 10% alors que le coton peut atteindre des valeurs

de porosité supérieures a 90%.

Tableau 4.  Propriétés de différentes essences (Jodin, 1994)

Essences Taux de Longueur de % de fibres (de | Densité moyenne Module d’élasticité
lignine (%) fibre (mm) soutien) (a12% H) longitudinal (GPa)
Pin . 27 - 0,550 11,3
maritime
Epicéa 24 32 95 0.450 113
commun
Pin 27 3,0 93 0,525 11,9
sylvestre
Bouleau 24 1,1 65 0,660 14,6
Heétre 17 1,1 37 0,720 13,7

2.2. Bois dur et bois tendre

Toutes les especes de bois sont divisées en deux grandes catégories, les bois dur et les
bois tendre. Botaniquement, les arbres a bois dur sont des Angiospermes, i.e dont les graines
sont enfermées dans 1'ovaire de la fleur. Anatomiquement, les bois durs sont poreux du fait de
la présence d’extrémités ouvertes sur les cellules qui, placées a la suite, forme des tubes
continues. Ces tubes servent au transport de 1’eau et de la seve dans I’arbre. Plus typiquement,
les bois durs sont des arbres possédant des feuilles larges qui dans la plupart des cas, en

régions tempérées, perdent leurs feuilles en automne ou hiver.

Botaniquement, les arbres a bois tendre sont des gymnospermes ou conifere, dont la
graine n’est pas incluse dans les ovaires des fleurs. Anatomiquement, ils sont non poreux
donc sans tubulure interne. Les arbres a bois tendres sont dits a feuilles persistantes, qui sont
dans la plupart des cas sous la forme d’aiguilles. Seules exceptions, le mélezes et quelques

arbres exotiques perdent leurs feuilles en saisons froides (Panshin, 1980).

Les termes de bois dur et bois tendre n’ont pas une signification directe sur la dureté

du bois, plusieurs arbres a bois dur sont plus tendres que certains arbres a bois tendre. Par
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exemple, le Douglas, arbre a bois tendre par définition, est trés utilisé pour la construction en

raison de ses propriétés tres denses, dures et résistantes.
2.3. Propriétés physiques
2.3.1. Gravité spécifique

Bien que le bois sec de beaucoup d’especes puisse flotter sur I’eau, la densité réelle
des substances de base qui les composent, est supérieure a 1,55 pour toutes ces especes. Cette
constatation prouve qu’une grande partie du volume du bois est occupée par des cavités
cellulaire et des pores, ce qui confere au bois une densité apparente inférieure a 1 pour

beaucoup d’especes.

De ce fait, la densité du bois est un bon indicateur de sa dureté, plus la densité est forte
et plus la dureté sera importante, tous autres facteurs étant égaux par ailleurs. On note
également une grande variation de la taille des pores cellulaires et de 1’épaisseur des parois ce
qui confere, a de nombreuses especes, une plus grande quantité de substances par rapport a
d’autres. Dans ces conditions, la densité du bois d’une espece a ’autre est relativement

variable.
2.3.2. Contenu en humidité du bois

Le bois contient de I’eau sous deux formes : I’eau libre contenue dans les cavités
cellulaire et I’eau absorbée située dans les capillaires des parois cellulaires. Lorsque le bois
vert commence a perdre son humidité, les parois cellulaires restent saturées pendant que 1’eau
libre s’évapore. Lorsque ’eau libre est compleétement évaporée et que les parois cellulaires
commencent a perdre leur humidité, 1’état est appelé « point de saturation des fibres ». Ce
point de saturation se produit pour un contenu d’humidité entre 25 et 30 % pour la plupart des
especes. Le bois en séchant provoque une diminution de son volume qualifié de retrait. Ce
phénomene n’apparait que lorsque 1I’évaporation de I’eau atteint le point de saturation de la

fibre. L’évolution des états d’hydratation du bois est reportée sur la Figure 7.
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Figure 7 Caractéristique physique du bois selon son humidité
2.4. Composition chimique

La composition chimique élémentaire du bois varie trés peu d’une essence a I’autre.
Avec des valeurs moyenne de 50% de carbone, 43% d’oxygene, 6% d’hydrogene, 1% d’azote
et moins de 1% de cendres (silice, phosphates, potassium, calcium) (Krishna-Prasad et al.,
1985). Ces trois molécules permettent la synthese des trois principales composantes de type

macro-polymere qui forment les parois cellulaires du bois, a savoir : la cellulose,

I’hémicellulose et la lignine (Natterer et al., 2000).
2.4.1. La cellulose

La cellulose identifiée par Anselm Payen en 1838, est le constituant majoritaire avec
une proportion de 50 % en masse des substances du bois. Cette molécule de fort poids
moléculaire, est un polymere linéaire constitué de chaines de 1 a 4 monomeres de glucose [
liés. Pendant la croissance de la plante, les molécules de cellulose forment des fibrilles qui

s’organisent en éléments structurants larges formant ainsi la paroi cellulaire des fibres de bois
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(Figure 8). La majorité des parois cellulaires est sous forme cristalline (Core, 1979 ;

Browning, 1975).

- EH.OH s 0H : CROH, H
Ho a p mw‘* Polymére linéaire
OH CH.0H

0H CEO0H
n = Q00

anhydre- } Répions amorphes (désordre)

oH H ik, 7
OH Régions crista lisdes (hauloment ordonnées)
0E

Cellobiose Microfibrille de cellilose

Figure 8 Structure moléculaire et arrangement spatial de la cellulose

Les propriétés des fibres isolées de cellulose ont fait I’objet de nombreux travaux
(Page 1 El-Hosseiny, 1976 ; Page et al, 1977 ; Kompella 1 Lambros, 2002 ; Wild et al, 1999 ;
Groom et al, 1995). Selon Yamamoto & Kojima (2002), la paroi cellulaire joue un role
essentiel pour les propriétés hygro-mécaniques des fibres de bois. Le comportement de
rupture a été€ mis en relation avec I’arrangement moléculaire (Mott ef al., 1995 ; Mukhersee &
Satyanarayana, 1986). Shaler er al., 1995 ont entrepris la reconstitution par modélisation

informatique tridimensionnelle de la fibre.
2.4.2. La lignine

Apres les polysaccharides, les lignines sont les principaux constituants des plantes.
Elles sont présentes dans les feuilles et tiges, jusqu’a 10% de la masse, et jusqu’a 30% de la
masse dans le bois (Reid, 1995; Derenne & Largeau, 2001). En moyenne, la lignine
représente 23 a 33 % des constituants du bois dans les bois tendres et 16 a 25 % dans les bois
durs. Elle est le troisieme constituant de la paroi cellulaire et se retrouve essentiellement vers
I’extérieur des cellules et entre les cellules. Elle est également qualifiée de ciment cellulaire
en liant les fibres de bois entre elles pour former une substance dur et rigide. La lignine est un
polymere tridimensionnel formé d'éléments de phénylpropanes assemblés au hasard par
différents types de liaisons comme le montre la Figure 9. Sa structure et sa distribution dans le
bois ne sont pas parfaitement connues (Sarkanen, 1971). La structure de la lignine varie

également entre feuillus et résineux. Les radicaux phényles sont plus souvent remplacés par
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des radicaux méthoxyles dans les lignines de feuillus. Ainsi les bois tendres (gymnospermes)
contiennent principalement des unités guaiacyl, les bois durs (angiospermes) contiennent des

lignines composées en quantités égales de guaiacyl et de syringyl.

CHaOH

CI—I;OH
CHgOH
CHzO
OCH;

) \— CH;OH
CH;0 o—(

@ DCH;
o)
HOCH, i
OH

oo OCH;

Figure 9 Structure moléculaire de la lignine

2.4.3. L’hémicellulose

Les hémicelluloses sont des polymeres plus courts ou ramifiés de sucres a 5 atomes de
carbone (pentoses), tels que le xylose, ou de sucres a 6 atomes de carbone (hexoses) autres
que le glucose (Figure 10). Elles sont de structure amorphe et forment avec la lignine la
gangue dans laquelle sont enrobées les fibrilles de cellulose. Si la structure de la cellulose est
la méme dans les différentes especes, par contre les hémicelluloses varient considérablement
selon 1'essence, et notamment entre feuillus et résineux. Les hémicelluloses de feuillus sont
généralement plus riches en pentoses, tandis que les hémicelluloses de résineux contiennent

habituellement davantage d'hexoses.
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Figure 10 Structure moléculaire de I’hémicellulose

Les substances extractibles, contrairement aux constituants majeurs du bois, ne sont
pas des éléments de structure. On les trouve sous forme organique, contribuant aux propriétés
du bois comme la couleur, 1’odeur, le gofit, la résistance aux attaques extérieures, la densité,
I’hydrophobicité et I’inflammabilité. Les extractibles comprennent les tannins et polyphénols,
les colorants, les huiles essentielles, les graisses, les résines, les cires, la gomme d’amidon
ainsi que les intermédiaires métaboliques simples. Le terme extractible vient de leur propriété
a s’extraire du bois par des solvants comme I’eau, I’alcool, 1’acétone, le benzene... Ces
constituants peuvent représenter de 5 a 30 % du bois suivant les especes, les conditions de

croissance ainsi que I’époque de prélevement du bois dans 1’année.
2.4.4. Les composés inorganiques

Les composants inorganiques constituent généralement 0,2 a 1 % des substances du
bois. Calcium, potassium et magnésium sont les éléments les plus abondants. Sous forme de
traces (<100 ppm), on retrouve du phosphore, sodium, fer, cuivre, zinc et parfois d’autres

éléments (Browning, 1975).
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Tableau 5. Composition typique de bois de résineux et feuillus.
Composition massique (%) Réle
Résineux Feuillus

Cellulose 40-45 38-50 Renfort

Hémicellulose 7-15 19-26 Matrice
Lignine 26-34 23-30 Matrice

Extractibles 4 4 Lubrifiant

Cendres <1 <1 -

D’une maniere plus générale, Natterer et al. (2000) jugent que la composition du bois
ne varie pas beaucoup d’une essence a 1’autre. On peut considérer les pourcentages suivants :

cellulose de 40 a 50%, hémicellulose de 25 a 40% et lignine de 20 a 35%.
2.5. La problématique des sciures

2.5.1. Evaluation du marché du bois en France

Le marché francais est riche en variété de bois avec essentiellement six especes de
résineux et trois de feuillus. La majeure partie de la production est destinée au bois d’ceuvre.

Ces données sont présentées sur la Figure 11.
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Feuillus Epicéa

Pin
maritime
Autres 28
Bois Bois de coniféres Do L’Jg‘las,
d'ceuvre feu 14 M éleze
208 23 06
P 3 . . . 3
Récolte totale : 34,5 Mm Bois de trituration : 11,0 Mm
fAuFres Douglas, Autres
) euillus i "
P euplier méléze résineux

14 0.7 13

Hétre Chéne Sapin, Pin
11 2,5 epl;ea maritime
64

Bois d’ceuvre feuillus : 5,7 Mm? Bois d’ceuvre résineux : 15,1 Mm?

Figure 11 Récolte totale commercialisée de I’exploitation forestiere en 2003 (donnée en
Mm’) (Source : SCEES / Agreste « production de bois et sciage 2003 », AFOCEL
2005)

2.5.2. Etat des lieux de la réglementation francaise sur les déchets

ligneux

La loi du 13 juillet 1992 a complété la loi cadre sur les déchets du 15 juillet 1975 en
insistant sur le développement de la prévention, de la valorisation et du recyclage. Elle a pour
important corollaire la limitation a partir du ler juillet 2002 du stockage des déchets aux seuls

déchets ultimes. Cette loi comporte trois définitions importantes :
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e La valorisation des déchets : ce mot apparait pour la premicre fois dans la loi francaise. La
valorisation des déchets consiste dans " le réemploi, le recyclage ou toute autre action

visant a obtenir, a partir de déchets, des matériaux réutilisables ou de I'énergie ",

e Les déchets industriels spéciaux qui, en raison de leurs propriétés dangereuses figurent sur
une liste fixée par décret, et ne peuvent étre déposés dans des installations de stockage

recevant d'autres catégories de déchets,

e Les déchets ultimes qui sont " les déchets, résultant ou non du traitement d'un déchet, qui
ne sont plus susceptibles d'€tre traités dans des conditions techniques et économiques du
moment, notamment par extraction de la part valorisable ou par réduction de son caractere

polluant et dangereux ".

Parmi les dispositions de la loi, on peut relever en particulier la responsabilité du
producteur de déchet : " toute personne qui produit ou détient des déchets [...] est d’en assurer
ou d’en faire assurer I’élimination ". Ceci est la concrétisation du principe " pollueur-payeur ".
On note également dans cette loi les obligations des collectivités locales : les communes ou
les regroupements de communes doivent assurer la collecte et 1’élimination des déchets des
ménages et ceux produits par les artisans et commercants. Les collectivités locales peuvent
assurer cette collecte et ce traitement sans sujétion particulicre, eu égard aux quantités
produites et a leurs caractéristiques. La loi du 13 juillet 1992 a été précisée par plusieurs
circulaires successives, dont la plus récente est la circulaire du 28 avril 1998 dite " circulaire
Voynet " sur la mise en oeuvre de plans départementaux d'élimination des déchets ménagers
et assimilés. Ce texte rappelle, d'une part que " l'objectif de résorption des décharges (...)
devait étre fermement maintenu ". Il manifeste, d'autre part, une volonté de réorientation des
plans en faveur du recyclage. " Cette réorientation doit se traduire par un aménagement des
objectifs antérieurement définis de facon a intégrer d’avantage de recyclage matiere et

organique et, ainsi, de limiter le recours a l'incinération et au stockage aux seuls besoins ".
2.5.3. Déchets et produits connexes de la filiere bois

La filiere bois produit des déchets a chacune des étapes de transformation. On

retrouve :

e Les résidus de I'exploitation forestiere : souches, houppiers, branchages...
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e Les produits de premiere transformation du bois provenant des scieries, papeteries, et qui

sont composés d'écorces, de sciures, copeaux...

e Les déchets issus de la seconde transformation (ameublement, fabrication de palettes, de

charpentes...) composés de copeaux, de chutes, de sciures...

e Les produits usagés et les emballages : caisses, palettes, cageots, bois d'ameublement ou

de démolition...

Les déchets de bois sont des déchets industriels banals, mais certains bois traités sont
des déchets industriels spéciaux et doivent étre éliminés de maniere spécifique. Les
emballages en bois relevent de la réglementation sur les emballages et doivent donc étre

valorisés.
2.5.4. Valorisation actuelle

Les résidus de 1'exploitation forestiere sont pour 1'essentiel rendus au sol. Les produits
connexes de la filiere bois peuvent suivre plusieurs types de valorisation matiere comme la
fabrication de pate a papier, la fabrication de panneaux (agglomérés) ou de produits
composites, de produits en bois moulé, le réemploi (réparation de palettes), le compostage, les

litieres animales, le charbon de bois, le paillage ou le conditionnement des sols...

La valorisation énergétique se fait par combustion du bois avec récupération de
chaleur ou d'électricité. Elle peut se faire a 1'état de déchet brut ou sous forme de produit

préparé (granulés, briquettes, bois déchiqueté).

Les bois traités doivent suivre les mémes filieres d'élimination que les Déchets

Industriels Spéciaux et doivent étre incinérés ou traités de maniere appropriée.
2.5.5. Principales applications en filtration

Les sciures sont actuellement utilisées pour le conditionnement des boues afin
d’homogénéiser et rendre pelletable les boues industrielles semi-liquides. Cette application est
réalisée avant ou non une étape de déshydratation sur filtre. Les poudres de bois s’utilisent
aussi dans la filtration des huiles de coupe en substitution des adjuvants comme les diatomées
et perlites pour la régénération des huiles entieres dans les industries de la mécanique.

L’utilisation se fait dans la filtration d’effluents de raffinerie, filtration d’effluents agro-
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alimentaires de type amidonnerie et filtration de boues d’atelier de peinture et de lavage

(Forget, 2002).

La part de ce marché reste actuellement marginale puisqu’elle permet 1’élimination
d’un faible tonnage de sciures par an pour des opérations de filtration. Malgré un potentiel
prometteur dans ces secteurs, la poudre de bois ne bénéficie pas d’une image de marque
comme les produits spécialisés pour ces secteurs ayant des garanties de sérieux et de sécurité.
Les qualités des poudres de bois restent donc a dégager au cours de recherches poussées

permettant de mettre en avant les réels intéréts apporter par ce produit.
2.5.6. Caractéristique des adjuvants lignocellulosiques pour la filtration

Des études ont montrés que les granulométries les plus fines étaient les plus adaptées
pour une application de filtration de boues urbaines ou industrielles dans le cadre d’une
application sur filtre sous pression. Au-dela de 500 um, ces adjuvants sont qualifiés de
sciures, en dessous de 500 um, ces produits prennent la dénomination de poudre ou farine de

bois (Forget, 2002).

Nenkova et al. (2004) ont montré I’efficacité des matériaux tels que la laine effilochée
et laine synthétique, la lignine hydrolysée, les sciures de bois et les écorces comme absorbants
pour 1'élimination des corps gras en émulsion dans I’eau. D’autres matériaux tels que des
sciures de bois exotiques ou des broyats de feuilles d’arbre ont montré leur potentiel dans
I’élimination des résidus graisseux des effluents (Annunciado et al., 2005). L’efficacité des
adjuvants lignocellulosiques dans le cadre d’une déshydratation des boues est fortement
influencée par la quantité ajoutée mais €galement le temps de contact avec la boue avant
filtration (Annunciado et al., 2005, Chen, 2003). Ces études ont également mis en évidence
I’importance de la granulométrie du produit suivant I’application a laquelle ils sont destinés.
Enfin d’autres travaux ont été consacrés a I’utilisation de sous produit comme adjuvant de
filtration comme les cendres d’incinération qui présentent un certain intérét lors d’essais sur

des boues organiques (Chia-Hung et al., 2003)
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3. La filtration

Toutes les industries de fabrication ou de transformation sont génératrices de déchets
liquides. La plupart de ces industries sont équipées d’un systeme de traitements de leur eau en
interne ce qui génere de tres important tonnage de boue. La forte teneur en eau des boues
liquides et homogénéisées issues du traitement des eaux usées, est nuisible a leur
conditionnement, transport et valorisation. L’étape de déshydratation est donc essentielle dans
le cadre d’une gestion raisonnée et durable des déchets liquides. Ce chapitre reprend les
principales techniques de déshydratation ainsi que les lois de la filtration qui leurs sont
associées. Un état des lieux de la filicre des boues graisseuses est également discuté afin

d’identifier les industries génératrices et les méthodes de valorisation actuelles.
3.1. Définition

Le but de la filtration est de séparer les constituants d’'un mélange liquide - solide par

passage a travers un milieu filtrant. Cette opération est beaucoup plus rapide que la

sédimentation et donc plus utilisée. Le procédé de filtration peut étre continu ou discontinu.

3.2. Les techniques de déshydratation mécanique

3.2.1. Filtre continu (Mériguet, 1997)

Pour les filtres continus, la surface filtrante fermée sur elle-méme se déplace lentement
devant I’alimentation; le gateau atteint une certaine épaisseur et dés qu’il sort de la partie
filtrante il est détaché par un systeme raclant. Un cycle de lavage puis d’essorage est souvent
adjoint. Ces filtres constituent un investissement plus important mais ils ont un colt de

fonctionnement moindre: ils conviennent donc aux productions importantes.

N

Les appareils fonctionnent principalement sous vide comme les filtres rotatifs

o

o

tambour et les filtres a bande. Ces derniers ont des applications identiques mais les filtres

bande traitent des bouillies plus épaisses (jusqu’a 50 % de solide).
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3.2.1.1. Filtre rotatif a tambour

Il est constitué par deux tambours cylindriques coaxiaux; le tambour extérieur
supporte une toile filtrante. Le tambour rotatif sous vide est partiellement immergé dans une

auge recevant les suspensions a filtrer. Il est divisé en plusieurs zones :

zone de filtration: le liquide est aspiré et le gateau se dépose sur le filtre.
e zone de lavage: le giteau est lavé grace a un arrosage par de 1’eau.
e zone d’essorage du gateau.

e zone de séchage et décollage : 1’air comprimé est introduit par les canalisations; le gateau

est donc séché et décollé du filtre puis détaché a 1’aide d’un racloir.

Ces machines sont souvent encombrantes, avec des frais d’exploitation élevés (surtout
en énergie). La productivité reste faible malgré un cofit élevé des conditionnements. Kovasin
(1988) a montré que ces filtres sont les plus utilisés pour la filtration de pulpes précipitées
dans I'industrie du papier. Ils trouvent également de nombreuses applications dans l'industrie
miniere oi du minerai pour I’élimination de 1’eau. Selon Wakeman & Tarleron (1999), les
filtres fonctionnent bien pour des dimensions particulaires de 1-700 um et des concentrations

en matiere seche de I’ordre de 3-30 %.

Les boues générées restent liquides avec des performances allant de 16 a 22 % de
siccité pour les boues organiques. Dans le cas de boues minérales, les rendements dépassent
les 30 %. Sur des boues huileuses, il y a nécessité de réaliser une précouche afin de protéger
les toiles contre les actions hydrofugeantes. Dans ce cas, le fonctionnement n’est plus continu.

De plus, ce systeme ne s’applique pas aux boues a caractere hydrophile.

3.2.1.2. Filtre a bande presseuse

Cette technique trouve essentiellement des applications dans les petites et moyennes
installations notamment pour une valorisation agronomique de la boue. Les exigences de
siccité dans ce cas sont moins importantes ce qui correspond bien au faible rendement de cette

technique (20 % de siccité en moyenne).

Ces machines relativement compactes se présentent sous forme d’un chassis
mécanosoudé réalisé en inox ou acier. Une bande sans fin horizontale en caoutchouc

synthétique tourne sur deux tambours dont l'un est moteur. La bande de caoutchouc est
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N

perforée a intervalles réguliers d'orifices allongés qui passent au fur et a mesure du
déroulement devant des chambres sous dépression. Elle est revétue d'une toile de filtration
adaptée au mélange liquide-solide a séparer. On retrouve les zones de filtration, lavage et
séchage. Le gateau est parfois détaché a 1’aide d’un racloir. Ces filtres peuvent fonctionner a

4,5 ou 7 bars suivant les performances de déshydratation souhaitée.
Le fonctionnement se divise en 5 étapes :

e Il y a floculation au polymere dans un bac tampon sous agitation, ce bac permet la

répartition de la boue sur toute la largeur de la bande presseuse.

e La boue floculée passe sur une zone d’égouttage gravitaire représentant la longueur de la
machine. Cette étape permet de pré-concentrer la boue par égouttage simple de 1’eau

interstitielle libérée par floculation.

e La boue subit ensuite un pré-pressage lors de la convergence avec la deuxieéme bande

filtrante : phase de pressage autour du rouleau.

e La boue est alors pressée de fagon progressive grace a des rouleaux mobiles et réglables
(ajustement progressif de la pression et de la tension des toiles suivant la concentration
des boues). Plus on décale les rouleaux et plus on accroit la surface de pressage et la
pression sur la boue. En plus de la compression, les boues subissent un effet de
cisaillement améliorant la siccité. Les toiles glissent I’une sur I’autre de fagcon alternative.
Une seule toile est entrainée par un motovariateur entrainant 1’autre par frottement. Du fait
de I’épaisseur de boue, serrée par les bandes, leur vitesse angulaire respective est
différente ce qui induit un glissement d’une toile sur 1’autre. Ce glissement est compensé
au passage sur le rouleau suivant puisque la bande extérieure au niveau du premier
rouleau devient la bande intérieure de rouleau suivant, on parle alors de cisaillement ou

glissement alterné.

¢ Enfin, la boue déshydratée est raclée sur chaque bande filtrante se déversant dans une

pompe gaveuse, un convoyeur ou autre systeme.

Ce matériel permet d’obtenir des performances de siccité de I'ordre de 20 % en
moyenne mais qui varient beaucoup selon la nature des boues (compressibilité), la
concentration et la qualité de la floculation. Les eaux de filtration sont souvent tres chargées

et doivent donc retourner en téte de chaine de traitement.
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Ces machines présentent 1’avantage d’étre simples et robustes, facilement
transportables. La déshydratation est continue et 1’énergie nécessaire est relativement faible.
Le probleme vient de I'utilisation d’eau continue pour le lavage des toiles et les performances

de déshydrations restent nettement inférieures a beaucoup d’autres techniques.

3.2.1.3. Systeme par décanteur centrifuge

Le principe consiste a appliquer une force centrifuge sur les particules en suspension
provoquant une décantation accélérée séparant la matiere du filtrat. Cette force centrifuge est
provoquée par 1’accélération de plusieurs milliers de g. Elle constitue une technique ancienne

de déshydratation des boues résiduaires.

L’efficacité de la centrifugeuse dépend d’une part de I’homogénéité de la boue au
cours du temps et de l'efficacité du conditionnement, mais également du réglage de la
machine, du débit de la pompe d’alimentation et de dosage en floculant enfin de la vitesse
différentielle. Elle permet d’obtenir des boues avec une siccité allant jusqu’a 30 % et une
moyenne de 20-25 %. Elle présente 1’avantage d’étre peu encombrante et absente de
nuisances autres que sonore. Elle sont facilement automatisable et ne nécessite pas de
personnel en cours de fonctionnement. L’application se limite a un seul type de

conditionnement a 1’aide de polymere, avec un dosage moyen de 3 a 9 kg/t de MS.

3.2.2. Filtre discontinu

Dans le cas des filtres discontinus, I’alimentation de la suspension et le chargement du
solide se font par intermittence. La filtration est arrétée quand la capacité au-dessus de la
surface filtrante est remplie ou que le colmatage du filtre atteint une valeur limite.

3.2.2.1. Filtre de Niitsch

Ce filtre fonctionnant sous vide est I’équivalent industriel du Biichner de laboratoire.

2.2.2. Filtre presse

Il constitue une des techniques de déshydratation les plus répandues. Le filtre
fonctionne sous pression, séparant la phase liquide de la phase solide afin d’obtenir un gateau
de filtration et le filtrat. Il existe des filtres-presses a plateaux chambrés et a plateaux

membranes.
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Pour les filtres a plateaux chambrés (Figure 12), ses éléments sont serrés avec un vérin
hydraulique entre un bati fixe et un sommier mobile. Les toiles filtrantes sont disposées
autour des plateaux. Les plateaux forment alors des chambres de filtration, le dépdt de matiere
sur la toile entraine une perte de charge a 1I’écoulement du filtrat qui provoque une montée en
pression pouvant aller jusqu’a 20 bars. Le filtrat est récupéré par des robinets sur chaque
plateau ou par des canalisations en bout de filtre. A pression maximum, la pompe va réguler
cette pression ce qui entraine une diminution du débit jusqu’a une valeur seuil, la filtration
alors est terminée et le noyau d’alimentation encore liquide est chassé a 1’air comprimé. On
procede alors au débatissage, les plateaux sont écartés pour libérer le gateau solide. Cette
étape peut étre manuelle ou entierement automatisée. Les gateaux tombent sous le filtre dans
une benne ou sur un systeme de convoyage (vis ou tapis). Le lavage des toiles s’effectue apres

plusieurs pressées, avec une fréquence variable suivant le type d’application.

Figure 12 Principe d’un filtre presse a plateaux chambrés

Le principe de fonctionnement d'un filtre-presse a membrane décrit en Figure 13,
fonctionne avec une premicre phase identique a celui d'un filtre-presse a plateaux, a la
différence pres que la pompe d'alimentation s'arréte a une pression de filtration maximale de 8
bars. A la phase suivante, les membranes sont gonflées avec de l'air ou un liquide (jusque 15

bars), réduisant ainsi le volume de la chambre de filtration. Cette opération permet d’éliminer
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plus de liquide de la matiere solide augmentant ainsi la siccité des gateaux de filtration. Ce
procédé permet d’améliorer la siccité d’environ 5 points et une diminution du temps de cycle

de 20 a 50 %. Les gateaux sont également plus facilement décollables.

¥ décompactage A pihatssage
mombrans deffiate cyde itk descharge Cyck

Evacuation du noyau i
Fair

Figure 13 Principe de fonctionnement du filtre-presse a plateaux membrane

Les performances des filtres-presses sont considérées comme les plus élevées parmi
les machines de déshydratation mécanique avec des siccités moyennes supérieures a 30 %. Ce
procédé permet de réduire de facon importante les volumes de boues, de plus, I’aspect solide
des boues facilite leur stockage et leur transport. Les siccités importantes obtenues permettent
d’envisager plusieurs solution de retraitement des giteaux notamment agricole, incinération,

compostage, mise en CET ou encore stockage long.

3.3. Théorie de la filtration

3.3.1. Définition

Une opération de filtration avec formation d’un gateau peut se diviser en deux étapes :
la filtration et la compression. Pendant la filtration, les particules en suspension se déposent
sur le média filtrant formant ainsi un gateau. Le gateau constitue alors un milieu poreux non

consolidé. La compression intervient lorsque le gateau a rempli la totalité de la chambre de
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filtration, le piston va alors compresser le gateau pour extraire un maximum d’eau jusqu’a
atteindre un état d’équilibre, sans écoulement de filtrat. Le gateau atteint sa valeur de

concentration maximale appelée siccité limite (Figure 14).

Ftat mitial Formation du gatean Compression
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Figure 14 Description des étapes lors d’une filtration sous pression d’une suspension
floculée (Biirgera et al., 2001) avec ® la concentration volumétrique du solide, h la

hauteur du piston et | I’épaisseur du gateau.

Les facteurs importants dont dépend le taux de filtration sont (Coulson & Richardson,
1991) :
e [’épaisseur du gateau (L)
e variation de pression dans le filtre (AP)
e la surface filtrant (S)
e Ja viscosité du filtrat (p)
e Jlarésistance du gateau (R.)
e Jlarésistance du média filtrant (toile et les premiers dépots de particules du gateau) (Ry,)

Dans un processus de clarification, la concentration des boues (c) et la résistance

spécifique (a) sont des facteurs importants qui affectent les performances de la filtration.
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La filtration avec formation de gateau peut étre interprétée de deux fagons différentes,
dans un cas, le travail se fait avec une pression fixée, on parle alors de filtration a pression
constante. Dans un autre cas, la pression est augmentée afin de maintenir un débit de filtrat

constant, on parle de filtration a débit constant (Coulson & Richardson, 1991).
3.3.2. Mise en équation du phénomene de filtration/compression

Les lois de filtration, notamment sur support sont tirées des relations établies par
Darcy (1856), ces lois ont été reprises par Ruth (1935) afin de relier le débit du liquide a
travers un milieu poreux a la chute de pression responsable de 1’écoulement, en considérant
I’épaisseur de gateau (z) Ruth a établi :
K dpP . . ) 1
u= ——d— (1.1) et la vitesse de du liquide s’écrit u = —d—V (1.2)
udzZ S dt
Avec k la perméabilité, P la pression, u le débit par unité de surface, Z 1’épaisseur du
milieu filtrant et p la viscosité dynamique (le signe négatif est lié au fait que la pression

diminue dans le sens général de I’écoulement).

A partir de ces équations, il est possible d’introduire le facteur dR,, représentant la
notion de résistance a 1’écoulement par unité de surface de la couche dZ. dR, s’exprime
également par le rapport de la masse de gateau déposée dans la couche dM, par unité de

surface A, et o, la résistance spécifique de la couche dz de gateau.

M M
dRz=—=0!,dSZ =R, +R,(1.3) et %zdw(lA)

En combinant les équations (1), (2), (3) et (4) tire la relation suivante :

1av :d—P (1.5) ou u __ 1 4 (1.6)
Sdt R, +R,) pa, dw

dw et dz sont reliés par I’équation :

dw=p ,(A-¢&)dzZ (1.7)
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Avec ¢ la porosité (volume des vides par unité de volume de gateau) et p, la densité du

solide.
k et a sont reliés par 1’équation :

K = . (1.8)
p,1-8&a
Les équations précédentes ont été reprises par Wakeman & Tarleron (1999) a partir

des lois de Hagen-Poiseuille.

3.4. Filtration sous pression

3.4.1. Gateaux compressibles et incompressibles

Les gateaux de filtration sont classés comme des gateaux compressibles ou

incompressibles (Coulson & Richardson, 1991).

e Pour un giteau compressible, I’augmentation de la différence de pression ou du débit

provoque la formation d’un gateau plus dense avec une résistance supérieure.

e Pour un gateau incompressible, la résistance au débit pour un volume donné de gateau
n’est pas affectée ni par la différence de pression a travers le giteau ni par le volume de

gateau déposé.

Dans le cas de gateau compressible, a varie en fonction de 1’épaisseur du gateau et
donc le gradient de pression n’est pas linéaire. La valeur de o varie dans le temps, par
conséquence les équations de suivi ne peuvent pas étre strictement appliquées. Cependant, en
pratique la variation de o est souvent ignorée et une valeur moyenne est obtenue

expérimentalement.

R, varie également avec la variation de pression puisque le débit maximum provoqué
par une grande variation de pression peut forcer les particules dans le milieu filtrant.
Cependant, comme I’effet est important seulement dans les premiers temps de la filtration, Ry,
peut étre supposée constante lors de toute filtration et ainsi déterminer sa grandeur par les

données expérimentales (McCrabe et al., 1993).
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3.4.2. Variation de pression totale

Elle est définie comme la somme de la variation de pression a travers le milieu filtrant

depuis I’alimentation jusqu’a la partie la plus lointaine du milieu (Rhodes, 1997).
AP =AP. + AP, (1.9)

Kozeny et Carman ont développé un modele présentant le gradient de pression a
travers un gateau d’épaisseur L (McCabe et al., 1993). Cela fonctionne pour tous les lits de

filtration quelques soient les formes et distributions de grandeurs.

dp _ 150 uu(l-¢)?

dL  (¢,D,)’¢€’ (110

Avec L I’épaisseur, p la pression a I’épaisseur L, u le débit du filtrat, p la viscosité, € la
porosité du gateau, D, le diametre des particules et @y, le facteur volumétrique de forme. Dans
la plupart des cas, la variation de pression est exprimée en fonction du rapport surface sur
volume au lieu du diametre et de la forme des particules. En remplacant les parametres @ et

D, par la donnée 6(vy/s,), I’équation précédente prend la forme :

S
4,17.,u.u(l—8)2(p]

1%
b _ 2 (1.11)

dL e

Avec v, le volume d’une particule et s, la surface d’une particule.

Parfois, lorsque les particules du gateau sont considérées comme compressibles ou que

la fraction des vides est tres faible, le coefficient 4,17 peut étre supérieur.

La vitesse de filtration superficielle s’exprime par :

v
U= —f” (1.12)

Avec V, le volume de filtrat collecté depuis le début de filtration a un temps t.
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Le volume des solides dans la couche dL équivaut a I’expression S(1-g)dL. La masse

de solide est alors calculée en multipliant ce volume par la densité du solide ps
dm=p, (1-€)SdL (1.13)
En éliminant dL. des équations précédentes, on obtient la relation :

ksl - e)(s"

2
ij
dp = 3 dm (1.14)
p,SE

Avec k. égale a 4,17.

La porosité et 1’épaisseur du gateau peuvent se mesurer de facon expérimentale
d’apres les travaux de Benkalha, et al. (1995) a partir de 1I’équation de Kozeny-Carman sous la

forme :

_150.(1-¢)*

=" " uud (1.15
p @D Ve pu.o, (1.15)

L’épaisseur du gateau est représenté par . et peut s’exprimer a partir de la masse

connue de gateau déposée, m :

m

=— " 1
5, ps(l—e)S( 6)

L’équation de Kozeny-Carman prend alors la forme :

_ 2
150_d=e)" . ’"S (1.17)

p =
(¢.D,)* & o,

En utilisant dp et u mesurés pendant la filtration, cette équation peut se calculer par la

méthode de Newton-Raphson afin de déterminer &.

La porosit¢ du gateau peut également é€tre mesurée en utilisant 1’analyse
thermogravimétrique, c'est-a-dire en mesurant le rapport de masse seche sur masse humide du

gateau (Hwang & Hsueh, 2003). Une technique optique in situ par photointerrupteur est
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utilisée pour mesurer 1’épaisseur dynamique du gateau (Lu et al., 2001), le systeme envoi un
faisceau lumineux continu détectant 1’épaisseur du gateau en temps réel par interruption de ce

faisceau.
3.4.3. Cas de gateau incompressible

Si I'on considere les particules de la suspension comme rigide, le gateau est alors
qualifié d’incompressible et tous les facteurs de 1’équation générale de Kozeny-Carman, sauf
m, sont indépendants de L et I’équation peut €tre directement intégrée (Wakeman & Tarleron,

1999) :

2
, kc,u.u(l—e)(s‘"]
a v m.
dp = P2 \dm (1.18)
,!- P AE’ I
Ou,
2
S
k peu(l— e)(”j
v[’
p.—DP'= ] =Ap, (1.19)

p,SE
La résistance spécifique est alors définie par :

kc(l—e)(spJ
\%
a= PS5 _ */_(1.20)

3
Haum, p,€

3.4.4. Gateau et milieu / résistance de la toile

3.4.4.1. Définitions des parametres de résistance

Pendant la filtration, 1’accumulation de particules solides sur le filtre aura pour
conséquence une augmentation de la résistance du passage des boues au travers. La résistance
R peut alors se diviser comme la résistance du gateau et la résistance de milieu filtrant

(Rhodes, 1997).
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R=R.+R, (121)

La résistance du milieu filtrant est donnée par 1’équation suivante (McCabe et al.,
1993).

R = AR, (122
Mu

La résistance du giteau est considérée comme directement proportionnelle a la

quantité de gateau déposée soit :

R =aw (1.23)

Avec w, la masse de giteau déposée par unité de surface filtrante et a, la résistance

spécifique du gateau.
La masse gateau w est reliée avec le volume de filtrat par la relation :
wA=cV (1.24)
Avec c, la concentration de solide dans la boue (masse par unité de volume de filtrat).

La résistance variable du gateau est donnée par I’expression suivante :
cV

La résistance spécifique du gateau est donnée par 1’équation suivante (McCrabe et al.,
1993) :

AP
o= S (1.26)
Lum,

Sous la forme de I’expression de Kozeny-Carman (McCabe et al, 1993) :

k(1-¢)

=< (127
83¢2D;pp
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Les connaissances concernant la résistance de la membrane et du giteau sont
facilement déterminées expérimentalement. Cependant, des formules semi-empiriques

existent afin d’estimer R, et R, (Ho & Sirkar, 1992).

3.4.4.2. Résistance de la membrane
La résistance hydraulique d’une membrane (R;) se définie comme la résistance a
I’écoulement du filtrat au travers cette membrane, la résistance d’une membrane représente
alors I’inverse de la perméabilité (A) :

R =l=SAP’" (1.28)
A 0

m

Il est alors possible de calculer expérimentalement la valeur de la résistance d’une

membrane a partir des valeurs de débit (Q) et de pression appliquée (APy,).

Cette résistance dépend de I’épaisseur de la membrane, de la taille des pores et des
variations morphologiques du systeme comme la tortuosité, la porosité et la distribution de la
taille des pores. En admettant que les pores de la membrane se comportent comme des
capillaires cylindriques de rayons uniformes perpendiculaires a la surface de la membrane, la
résistance peut se calculer en utilisant la relation de Hagen-Poiseuille :

4
n,zw.r,AP,
u=——(1.29)
u.L

Avec n, le nombre de pores par unité de surface et L 1’épaisseur de la membrane. Par

conséquent, Ry, est donné par :
AP 8L

R,=—"= - (1.30)
du  n, 7T,

Ce qui indique que la résistance de la membrane augmente avec 1’augmentation de
I’épaisseur de la membrane et diminue avec I’augmentation de la taille des pores et leur
densité. Elle augmente également si la toile s’encrasse par capture de particules a I’intérieur

de la membrane. En revanche, elle diminue avec la porosité (Belfort, 1994).
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La porosité de la membrane (e,) se définie comme le volume des vides de la
membrane sur le volume totale, et la surface spécifique (S;,) comme la superficie des pores
sur le volume de solide. Pour une membrane possédant des pores cylindriques uniformes, on a

2 . .
Em=Npnry,” et Sp=2 npmry/(1-em), Ry peut alors s’exprimer sous la forme suivante :

K- )*S’L
R = ( 8,,31) o

m

(1.31)

m

Cette derniere équation est utilisée avec une constante K=2 pour une membrane
possédant des pores cylindriques uniformes. Pour d’autres membranes ou la structure des
pores varie, cette équation peut étre appliquée mais avec des valeurs différentes de K en

fonction de la morphologie de la membrane et de la structure des pores (Ho & Sirkar, 1992).

3.4.4.3. Résistance du gateau

Lorsqu’un gateau est considéré comme incompressible, sa porosité et sa résistance
sont indépendantes de la pression appliquée. La résistance du gateau (R.) est souvent
exprimée a partir de 1’équation de Kozeny-Carman qui se présente sous la méme forme que
celle de Ry, :

K(l-€)*S%*5
R — ( 803) c - c

[

(1.32)

c

Avec . I’épaisseur du gateau, €. la fraction des vides dans le giteau et S, superficie
des solides par unité de volume de solide dans le gateau. Pour des particules sphériques de
rayon r, la surface spécifique s’écrit S.=3/r, le fraction de volume €. dans un gateau arrangé de
facon aléatoire est approximativement 0,4, et la constante K est repris par Grace (1953) par la

valeur 5.

Sachant que la résistance du gateau est proportionnelle a son épaisseur, une résistance

spécifique par unité d’épaisseur (a,) est définie par :
o, =R /06, (1.33)
Connaissant la relation (22) R, = a.w, il est possible d’établir les équations suivantes :

w=p (1-£)5, (1.34)
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Et
o.=p,(1-€)a (1.35)

La résistance spécifique (o) est fonction du diametre des particules (dp), de la porosité
du gateau (¢) et de la densité des particules (pp). A partir de 1a, Carman (1938) a établi la

relation suivante :
a =180(1 —8)/(pp.d§.83) (1.36)

On peut en déduire que plus les particules sont petites et plus la résistance du giteau

est forte.

Cependant, beaucoup de constituants des boues, notamment organiques, comme les
cellules microbiennes, sont hautement compressibles. Plus la pression appliquée augmente et
plus la compression des giteaux est importante ce qui entraine une diminution du volume des

pores et une augmentation de la résistance (Ho & Sirkar, 1992).

Pour des particules compressibles ou déformables, I’expression de la résistance
spécifique est plutdt difficile a évaluer. Dans ce cas, la loi de Darcy peut étre appliquée sous

une forme générale (Ward, 1987) :

L _Ldv_ AP
Sd  poal-epd.

(1.37)

3.4.4.4. Cinétique de filtration

La cinétique de filtration est un aspect important dans la détermination de I’efficacité
de la séparation. Cette cinétique peut étre décrite a partir de la loi de Darcy appliquée au cas
de gateau incompressible (Coulson & Richardson, 1968).

KSAP

d_V = S_ (1.38)

dt MH

Avec dV/dt, le débit de filtration, K la perméabilité du gateau, S la surface filtrante,
AP la variation de pression a travers le gateau, p la viscosité absolue de I’eau et H 1’épaisseur

du gateau. Dans cette expression, K/H est également appelé la résistance moyenne a la
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filtration R. Dans la filtration de particules en suspension, la résistance du filtre comprend

deux composantes (cf. 3.4.4.1). L’expression de la cinétique de filtration devient donc :

av__ sap

=———— (1.39)
dt  u(R,+R,)

De cette relation, il en ressort des informations qualitatives sur le débit de filtration :

e [l augmente quand 1'épaisseur du gateau diminue. Il faut donc disposer d'un gateau le plus
étalé possible sans avoir de fissures qui causerait une rupture de la différence de pression

de part et d'autre du filtre.
¢ [l augmente quand la surface filtrante augmente.

e [l augmente quand la viscosité diminue: une augmentation limitée de la température peut
étre intéressante mais cette possibilité perd de son intérét en cas de filtration sous vide a

cause de l'augmentation de la tension de vapeur.

A partir des expressions des résistances vues précédemment, on obtient alors
I’équation :
dav S2AP

2 (1.40)
i~ u(SR, +ocV)

3.7. Mesure des propriétés de compression

Les effets de la compression peuvent se mesurer en supposant que la résistance

spécifique du gateau est une fonction de la pression appliquer.
a=a, AP" (1.41)

Ou ay représente une constante liée principalement a la taille et la forme des particules
composant le giteau, n est le facteur de compressibilité du gateau qui varie entre 0 pour un
gateau incompressible a des valeurs forte pour des gateaux fortement compressible. Cette
donnée est obtenue expérimentalement, en mesurant les résistances spécifiques du gateau
avec des pressions variables, et en tracant le logarithme de a en fonction du logarithme de AP.
Généralement, les expériences sont le plus souvent réalisées entre 0,5 et 2 bars (Borelage et

al. 2003).
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Cette interprétation est une simplification du phénomene de compressibilité du gateau,
en effet dans ce cas, on suppose que la compression dépend de la variation de pression au
travers de la couche de gateau et de la membrane. En réalité, la porosité et la résistance
spécifique du gateau sont variable suivant I’épaisseur du gateau (Ho & Sirkar, 1992). Dans ce
cas, ox est une fonction de la porosité locale &, (Ward, 1987). Le giteau est considéré comme
une série de fines couches, parallele a la membrane, d’épaisseur dx et de porosité &. La
pression totale appliquée se divise en Py la pression hydraulique et P; la pression de
compression dans le solide soit P = Py + P, et dPx + dPs = 0. Les expériences menées, on
montrée que & est minimale dans la zone proche de la membrane, 1a ou la pression Py est
faible et maximale a l'interface entre la gateau et la suspension ou Py est forte (Tiller &

Kwon, 1998 ; Ward, 1987 ; Tiller & Green, 1973).

Les effets de la pression sur les propriétés du gateau ont été étudiées par la méthode de
compression-perméabilité sur cellule de filtration (Grace, 1953 ; Shirato et al., 1968 ; Rawling
et al., 1970), plusieurs équations empiriques ont pu €tre mises au point pour décrire la
variation de a et € en fonction de la pression. Les formes les plus simples sont les suivantes

(Wakeman & Tarleron, 1999) :
a=a,P' (142)
Et
e=¢g,P* (1.43)

Avec ay et g respectivement la résistance spécifique et la porosité a une pression
définie. n et A sont des parametres obtenus de facon empirique. Ps est une pression de
compression agissant sur le gateau dans la cellule de filtration (action du cylindre et piston).
Dans ce cas, la mesure de P; est différente de la variation de pression pour le passage du filtrat
dans le gateau AP. A partir de ces équations, il est possible d’éliminer le facteur P ce qui

donne I’équation :

n

a=a,cle,) * (1.44)
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3.4.5. Résistances spécifique et hydraulique des boues organiques

La capacit¢ d’une boue a subir une déshydratation est un facteur clé pour la

détermination de 1’appareil et du conditionnement a mettre en place. Trois parametres

courants peuvent étre définis :

¢ e temps de filtration avec un Biichner (Tenney et al., 1970)
¢ e temps de succion capillaire (Baskerville & Gale, 1968 ; Vesilind, 1988)

e Ja résistance spécifique du gateau (Coakley & Jones, 1956 ; Swanwick & Davidson,

1961 ; Gale, 1967 ; Kavanagh, 1980).

La résistance spécifique des boues organiques est fortement influencée par certains
constituants des polymeres exocellulaires bactériens comme des polysaccharides, des
protéines et des lipides. L’évaluation de la dispersion des flocs dans la suspension renseigne
sur la qualité de filtration. Plus les flocs sont petits et plus la concentration en solides
dispersés augmente, ce qui facilite le colmatage des toiles, d’ou une augmentation de la
résistance au débit et donc de la résistance spécifique. Pour des boues correctement floculées,
le temps de filtration et la résistance spécifique diminuent de facon considérable (Gulas,
1979). La circulation de 1’eau dans une structure floculée peut €tre appréciée par la méthode
du temps de succion capillaire (CST) basée sur la mesure de la diffusion de I’eau libre dans
une suspension. Cette méthode concue par Gale et Baskerville (1967) est un outil de petite
taille permettant des mesures de filtrabilité sans besoin de moyen de pression ou de succion
extérieur. Cette mesure simple et rapide permet de caractériser la déshydratabilité d’une boue

qui diminue avec 1’augmentation de la valeur de CST (Vesilind, 1988 ; Chen et al., 2001).

Les suspensions facilement filtrables comme des boues trés minérales (suspensions de
kaolin, de talc) possedent des valeurs de résistances spécifiques de 1’ordre de 10% 2 10" m/kg
(Endo, 2001), de plus ces matériaux sont considérés comme incompressible, ce qui facilite la
formation d’un gateau poreux limitant la résistance a I’écoulement. Dans le cas de boues
organiques, les valeurs de résistances spécifiques sont beaucoup plus élevées et variables
suivant le degré de floculation, on trouve des valeurs proches de 10'°-10"* pour des boues
biens floculées et peu déformables (Sorensen & Sorensen, 1997 ; Rehmat et al.,
1997 ;Vesilind, 1974 ; Tchobanoglous, 1979) jusqu’a des valeurs de 10" pour des boues tres
dispersées (Surucu, 1989 ; Shan, 2004).
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4. Le compostage

Le compostage des déchets organiques d'origine urbaine ou industrielle est
progressivement devenu une réalité européenne. Le compostage est une filiere de valorisation
des déchets que les autorités souhaitent développer compte tenu de sa valeur ajoutée sur le
plan agronomique, de I'augmentation croissante du gisement de matieéres organiques brutes et
des objectifs élevés de recyclage promus par le Ministere de I'Environnement. LLe compostage
apparait comme la technique de valorisation la plus écologique des déchets organiques
puisqu’il permet I’élaboration d’un produit fini sans générer d’autres déchets. Cependant, la
connaissance des substrats a composter et la maitrise du processus sont essentielles pour
assurer 1’obtention d’un compost sain et intéressant d’un point de vue agronomique. Ce
chapitre définit le processus de compostage appliqué aux produits organiques en insistant sur
le co-compostage de substrats graisseux. Les principaux parametres indicateurs du bon

déroulement du compostage ainsi que ceux déterminant la maturité et la compatibilité avec

I’environnement sont également définis.

4.1. Qu’est ce que le compostage ?

4.1.1. Définition

Le compostage est un processus aérobie de conversion des matieres organiques
fermentescibles par de nombreux micro-organismes. Ce processus bien maitrisé aboutit a la
formation d'un résidu stabilisé, hygiénisé, désodorisé et riche en molécules humiques, ce
produit fini est appelé compost. Le terme "hygiénisé" signifie ici destruction des agents
pathogenes. Il correspond a une oxydation de la matieére organique avec entre autre formation

d'eau et dégagement de dioxyde de carbone et de chaleur.

La transformation des substances organiques est soumise a l’action d’enzymes
sécrétées par des micro organismes aérobies qui se succedent lors des différentes phases
(Sharma et al., 1997) comme des bactéries, des actynomycetes, des mycetes, des protozeaires
et des algues présents dans la nature (Tuomela et al., 2000, Hassen et al., 2001). Cette
conversion peut €tre assimilé au processus d’humification des sols, c’est un procédé de
recyclage de la matiere organique (Mustin, 1987 ; Ciavatta et al., 1993 ; Ouatmane et al.,

2000).
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La matiere organique fermentescible contient en proportions treés variable et sous des
formes plus ou moins accessibles aux microorganismes aussi bien des produits facilement
fermentescibles tels que les sucres, les graisses, les protéines, etc., et d’autres dont la
décomposition biologique est beaucoup plus lente comme 1’hémicellulose, la cellulose, la

lignine, etc. et ces matieres peuvent étre d’origine animale ou végétale.

Le compost peut assurer la fertilit¢t en méme temps que 1’équilibre des sols. Il
augmente également la biodiversité de la pédofaune. Il permet de maintenir une activité
biologique par les micro-organismes assurant ainsi le role de dépollution naturelle des sols. 1l
combat efficacement 1’érosion et le lessivage des éléments fertilisants en restructurant la terre
grace a sa composition en humus qui lui confere a la fois la fonction d’amendement organique
et d’engrais minéral (Magdi et al., 2004 ; Zorpas et al., 2003). Son apport régule 1’humidité, le
pH et la disponibilité en substances nutritives (Cegarra et al., 1993; Wong et al., 1999;
Ouédraogo et al., 2001).

Suivant leurs origines, les composts peuvent avoir différentes compositions et donc
différentes qualités fertilisantes, mais selon Brinton (2000) ou Scotland (2004) les

caractéristiques standards d’un compost sont :

un pH de I’ordre de 7,0-8,5

¢ une humidité de 35-55 %

® une teneur en matiere organique supérieure a 25 %

¢ une teneur en azote total (Kjeldahl) de I’ordre de 8,1 Kg/tonne de matiere fraiche

e Des teneurs en calcium, CaO de 50 Kg/tonne de matiere fraiche, en potassium, K,O de 6,7
Kg/tonne de matiere fraiche, en phosphore P,Os 4. 3,4 Kg/tonne de matiere fraiche, en

magnésium de 2 Kg/tonne de matiere fraiche et Soufre de 1 Kg/tonne de matiere fraiche.
4.1.2. Déroulement du compostage

Biochimiquement, le compostage est un processus continu au cours duquel différentes
réactions se produisent parallelement et consécutivement. Généralement, le compostage se

déroule en trois phases décrites en Figure 15.
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Figure 15 Grandes étapes et évolutions de la matiere au cours du compostage adapté de

Francou (2003).

Lors de ces différentes phases, plusieurs enzymes permettent la biodégradation de
macromolécules facilement décomposables par des réactions de rupture de liaisons atomiques
et d’oxydation suivies d’une phase de stabilisation dominée par une intense activité
microbiologique qui s’accompagne d’une €élévation de température (phase thermophile). Par
la suite, la production de chaleur diminue et la température baisse progressivement pour se
stabiliser a des températures inférieures a 40 ° C, indiquant 1’épuisement du milieu en
molécules simples et dominée par les processus d’humification (phase de maturation) et
pouvant durer plusieurs mois (Klamer & Baath, 1998, Hassen et al., 2001). Les phases finales
font surtout appel a des phénomenes de polymérisation et de polycondensation des molécules
néoformées (Chefetz et al., 1998 ; Tuomela et al., 2000; Tiquia et al., 2002 ; Mondini et al.,
2004) permettant 1’obtention d’un produit riche en substances humiques treés polymérisées et
mature afin de ne pas générer une nouvelle fermentation une fois dans le sol (Sanchez-

Monedero et al., 2004).
4.2. Parametres physico-chimiques classiques du compostage

4.2.1. Généralités

Les conditions nécessaires au bon développement des activités micro-biologiques

doivent étre les meilleurs et leur suivi est indispensable pour évaluer la bonne conduite du
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compostage. Ces parametres majeurs interviennent simultanément et non successivement
(Jiménez & Garcia, 1992 ; Bernal et al., 1996). La composition chimique du substrat a
composter doit avoir un équilibre trophique nécessaire au maintien de la flore, estimé
généralement par le rapport carbone sur azote C/N. Le pH, la température et I’humidité sont
des parametres interdépendants et difficilement dissociables. Les auteurs s’accordent pour
donner des valeurs optimales a ces parametres. Liang et al. (2003) étudient plus
spécifiquement les effets de deux parametres, I’humidité et la température de dégradation des
biomatériaux. L’humidité semble étre le parametre ayant la plus grande influence. Cela
suggere un controle du procédé par ’humidité et non par la température qui constitue une

mesure indirect de I’activité biologique.

Les valeurs de pH et de température au cours du procédé ou sur le compost lui-méme
sont optimaux lorsqu’ils permettent une hygiénisation du produit, une vitesse de dégradation
rapide et une humification suffisamment active (Smars et al., 2002 ; Sundberg et al., 2004).
Ces parametres sont fonction de la nature du substrat et des conditions particulieres de mise

en oeuvre du procédé.
4.2.2. Parametres physiques

4.2.2.1. Température

L’augmentation de température est due a l’activité des micro-organismes qui en
oxydant la matiere organique des substrats liberent ainsi I’énergie contenue dans les liaisons
chimiques des molécules constitutives. Une partie de cette énergie contenue dans les liaison
chimiques de la maticre organique est récupérée par leur métabolisme mais une part
importante est perdue et dissipée dans I’atmosphere. Une température minimale est nécessaire

a I’activité des micro-organismes et a la dégradation.

La température constitue 1’élément principal de 1’hygénisation d’un compost qui
dépend de la nature du procédé et de la durée de maintien de cette température (Martens,
2005). La bibliographie est trés fournie sur les conditions optimale pour hygiéniser un
compost, Venglovsky et al., (2005) rapportent qu’une température supérieure a 55°C permet
I’hygiénisation. Selon Liang et al., (2003), une température située entre 45 et 55°C favorise la

biodégradation et entre 35 et 40°C, elle améliore la diversité des micro-organismes. Une
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température voisine de 20°C ou supérieure a 82°C inhibe ou ralentie cette activité

microbienne.

Le suivi de la température est une mesure indirecte de 1’intensité des dégradations. Il
renseigne également sur la qualité du processus de dégradation. Par exemple, un épuisement
en oxygene induira une baisse d’activité des micro-organismes entrainant une baisse de la
température ce qui peut étre corrigé par des apports complémentaires. De plus, si la
température baisse trop longtemps, il existe un risque de réinfection dii a I’action de certains

pathogenes en état de latence (Hamer, 2003).

4222 pH

Le pH agit essentiellement par son rdle sélectif sur la microflore responsable de la
décomposition des déchets initiaux. Le pH est imposé par la matiere premiere et est soumis au
déroulement du process. Globalement, les déchets initiaux ont une acidité 1égerement plus
forte que les composts finis. Au départ, il y a acidification due a la production d’acides
organiques (dégradation des sucres simples) et a la production de d’acide carboniques
provenant du dégagement de CO; en milieu liquide. Puis durant la phase thermophile, le pH
remonte et redevient basique par production du gaz ammoniacal (Bernal et al., 1996) associé a
la dégradation de protéines libérant des amines et a la décomposition d’acides organiques
(Haug, 1993 ; Mustin, 1987). Le controle du pH est souvent utile en fermentation et permet de
suivre le processus afin de 1’orienter favorablement. Le pH optimal est de 5,5-8,0 (Zorpas et
al.,, 2003, Sundberg et al., 2004) et le suivi de sa valeur est un indicateur du degré de
décomposition biologique et biochimique Une déviation du pH vers des valeurs acides (cas
d’anaérobiose) peut étre corrigée par aération. L.’ajout de chaux ou de magnésie peut controler

I’acidité, alors que 1’ajout de soufre peut corriger 1’alcalinicité (Roig et al., 2004).

4.2.2.3. Teneur en eau

L’eau est nécessaire a la vie et sa teneur ainsi que la nature de sa liaison avec les
constituants du compost conditionnent la capacité de démarrage du processus de compostage
et la création d’un biotope favorable au déroulement des processus biologiques (Van Ginkel et
al., 2002). L’évolution de I’humidité au cours du processus est variable (Inbar et al., 1988).
Une teneur en eau trop faible limite le développement microbien, et dans le cas d’une
humidité trop élevée, ’eau sature les espaces lacunaires et étouffe les micro-organismes

(Kulcu & Yaldiz, 2004). Elle peut augmenter suite a la production d’eau nécessaire aux
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réactions d’oxydation de la matiere organique. Par contre, elle peut diminuer suite aux
évaporations associées aux températures atteintes lors de la phase thermophile, et suite au
dessechement par aération forcée ou par retournement. En revanche, cet assechement peut
étre un avantage voir méme recherché dans le cas de compostage de substrat liquide comme
les lisiers ou les boues de stations d’épuration.... Si la teneur dépasse 70%, 1’eau commence a
remplir les espaces lacunaires des matéraux et empéche les échanges d’oxygene, provoquant
des conditions favorables a 1’anaérobiose. La décomposition de la matiere organique est
fortement ralentie si la teneur en eau baisse en dessous de 20%. En regle générale, I’humidité
des matieres a composter doit étre ajustée a une valeur comprise entre 50 et 70 % selon leur
nature, I’optimum de teneur en eau se situant selon les auteurs et les phases du procédés entre

40% et 60% (Tiquia et al., 1998 ; Haug, 1993 ; Mustin, 1987).

4.2.2.4. Teneur en oxygene

La présence d’oxygene 0, est indispensable au bon déroulement du compostage utilisé
dans le métabolisme des micro-organismes. Il joue le role de récepteur terminal d’électrons
lors de la respiration aérobie et de 1’oxydation des substances organiques (Waas et al., 1996 ;
Tremier et al., 2005). Les besoins évoluent en cours du compostage avec un maximum au
démarrage, lorsque la dégradation de la matiere organique fermentescible est intense pendant
les premieres phases. La disparition progressive de cette fraction provoque une diminution
proportionnelle des besoins en oxygene, pendant la phase de maturation, la consommation est
tres faible. La décomposition de la matiere organique par voie oxydative conduit ainsi a un
dégagement de gaz carbonique corrélé a une consommation d’oxygene. Il est donc nécessaire
d’apporter, dans la matiere a composter, de 1’oxygene par aération pour que le taux d’oxygene

ne soit pas limitant.

Le seuil minimal nécessaire pour maintenir des conditions aérobies est estimé a
environ 5 % d’oxygene. En dessous, il y a mise en place de conditions anaérobies qui
déséquilibre la flore présente au profit d’une flore anaérobie. Le processus évolue alors vers la

méthanisation avec production de biogaz et d’un digestat (résidu solide).

Les systemes d’aération sont divers et vari€s : retournements mécaniques, aération
forcée ou pilotée, avec ou sans recirculation (Bari & Koenig, 2001). L apport d’oxygene par

retournement ou aération forcée permet de réduire I’humidité initiale si elle est trop forte, de
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plus les retournements mécaniques améliorent 1’homogénéité du substrat et limite les

élévations trop importantes de la température.
4.2.3. Parametres chimiques

4.2.3.1. Matiere minérale

La dégradation de la matiere organique entraine une minéralisation importante du
substrat au cours du compostage. Les composts se caractérisent donc par des teneurs en
matiere organique inférieures a celles des déchets bruts. La diminution relative de maticre
organique (rapport entre la masse de matiere organique perdue et la masse de maticre
organique initiale) est tres variable et dépend des conditions de compostage, de sa durée et des
caractéristiques de la matiere premiere. Ces pertes peuvent atteindre 20 a 60% de la matiere

organique initiale (Iannotti et al., 1994; Canet & Pomares, 1995; Atkinson et al., 1996).

4.2.3.2. Matieres organiques

a) Carbone
Le carbone constitue 1I’élément principal de la matiere, il se divise en carbone
organique total (COT) et carbone minéral sous forme de carbonate et bicarbonate. Le COT
représente généralement plus de 90% du carbone total des composts (Navarro et al., 1993).
Les déchets bruts ont des teneurs en COT de 20 a 30% pour les déchets verts (Riffaldi et al.,
1986; Vallini et al., 1993) et 30 a 40% pour les boues (Garcia et al., 1992; Ayuso et al., 1996;
Bernal et al., 1998).

La teneur en COT diminue au cours du compostage, il est utilisé par les micro-
organismes du milieu et minéralisé en partie en dioxyde de carbone (CO,). La création
accidentel de poche anaérobie peut entrainer des émissions de méthane (CHy) liées a des
métabolismes de type fermentaire (He et al., 2000) et cette production représente moins de

2% du COT initial dans le cas d’un compost peu aéré (Beck-Friis et al., 2003).

L’émission d’acides gras volatils peut se produit dans les composts jeunes dans le cas
d’une oxydation incomplete du carbone organique et ce qui traduit d’un métabolisme
anaérobie. Ils ne sont présents qu’en début de compostage (phase mésophile), représentent
moins de 10% du COT, et contribuent a diminuer le pH (Michel & Reddy, 1998; Beck-Friis et
al., 2003).
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b) Azote

L’azote est le deuxieme élément le plus présent dans la matiere organique. Au cours
du compostage, 1’azote organique du substrat se minéralise en ammonium (NH,"), et nitrate
(NO3) lorsque la nitrification va jusqu’a son terme. Cet azote minéral est réincorporé dans le
métabolisme microbien au cours du compostage mais aussi dans la matiere organique des
composts lors de leur humification et libérée dans la matrice sous forme d’azote minéral
(Larsen & McCartney, 2000). La minéralisation devient prédominante en fin de compostage
s’accompagnant d’une augmentation de la teneur en NO3™ (Sanchez-Monedero et al., 2001).
On observe donc généralement I’augmentation de la concentration en azote total dans la
matiere seche résiduelle. L’azote total représente généralement 1 a 4% de la masse seche
totale du compost de déchets verts seul ou en mélange avec des boues d’épuration, et est
composé a moins de 10% d’azote minéral (Canet & Pomares, 1995; Bernal et al., 1998;

Brinton & Evans, 2000).

¢) Rapport C/N

La biodégradabilité d’un déchet organique est dépendante de son rapport C/N afin
d’assurer un bon équilibre en nutriments nécessaire au développement optimal de la biomasse.
Beaucoup de travaux ont déterminé des valeurs optimales et des valeurs limites permettant le
compostage. Pour un méme déchet a C/N compris entre 107 et 18 (par ajout de N), Larsen &
McCartney (2000) ont trouvé une biodégradation optimale avec un C/N de 29. Plus
généralement il semble que des C/N compris entre 25 et 40 permettent un compostage
satisfaisant (Willson, 1989; Leclerc, 2001; Sadaka & El.Taweel, 2003). Cette valeur optimale
peut étre obtenue par mélange de plusieurs types de substrats ayant des C/N différents et qui
sont généralement inaptes a €tre compostés seuls comme le gazon qui a un C/N tres bas (riche

en azote) ou le bois dont le C/N est élevé (beaucoup de lignine)

Une large gamme de C/N est mentionnée dans la littérature sur les composts, on
trouve par exemple pour des composts jeunes, des C/N variant de 10 (Bernal et al., 1998;
Gagnon et al., 1999) a 80 (Roletto et al., 1985b). Le rapport diminue au cours du compostage
pour arriver a des valeurs généralement comprises entre 8 et 25 ce qui s’explique par le fait
que les micro-organismes consomment plus de carbone que d’azote (Bernal et al., 1998;

Eggen & Vethe, 2001).
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.Vis-a-vis des autres macronutriments, on considere généralement que leurs teneurs ne
doivent pas étre limitantes et elles sont rarement mesurées. Les teneurs optimales
azote/phosphore varient entre 2 et 5, pour le potassium 0,2 a 0,5%. Pour les autres éléments
mineurs comme le soufre, le calcium et le magnésium, les teneurs ne sont généralement pas

limitantes.

4.3. Le co-compostage de boue d’épuration graisseuse

4.3.1. Pratique du compostage des boues d’épuration

En France, cette pratique est encore peu répandue puisque seulement 2% des boues de
station d’épuration urbaines sont ainsi traitées. Cela concerne une trentaine de stations

d’épuration d’eaux usées.

La difficulté vient de la réglementation qui nécessite une démarche d’homologation du
compost consistant a faire passer les composts de boues de station d’épuration du statut de
déchet a celui de produit fertilisant et support organique de culture [arrété du 21 décembre
1998 et guide du 22 mars 1999]. L’homologation insiste sur le caractere homogene et la
constance de la composition du compost final sans oublier son innocuité. Il est également
important de produire un compost ayant une efficacité agronomique. Les futures normes

européennes visent a faire du compost un produit de type industriel.
4.3.2. Eléments indicateur de la dégradation : les lipides

Les lipides contiennent beaucoup plus d'énergie que d'autres matériaux organiques,
comme l'amidon et d’autres sucres (Fernandes et al., 1988). Cette grande quantité d’énergie
représente un avantage pour des processus ou les températures importantes sont souhaitables
afin de réduire la population microbienne pathogene. En outre, a températures élevées, les
vitesses de réaction sont plus rapides, ce qui induient des durées de process plus courtes. La
température favorise des changements d’état (liquide ou solide) des lipides notamment par la
variation de leur viscosité, de plus elle influe sur leur solubilité (LaPara & Alleman 1997,

Becker et al., 1999).

Selon Lemus et al., (2004) I’ajout de lipides a un effet tres marqué sur les profils de

température, ses expériences menées sur des boues graisseuses en mélange avec des résidus
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de jardin ont montré une dégradation de 39 a 51 % des lipides, et entre 10 et 27 % pour les
traitements avec des déchets de cuisine artificiels. Durant la phase de maturation, les
réductions de lipides peuvent varier entre 9 et 26 % avec les résidus de jardin et entre 16 et 45

% avec les déchets de cuisine.

Des résultats ont montré une réduction moyenne des lipides de 70 % apres 10 jours de
processus (Lemus & Lau, 2002). Ce procédé permet d’obtenir un résidu riche en matieres
humifiables, en sels minéraux et en micro-organismes. Viel et al., (1987a) ont étudié le
compostage aérobie de déchets végétaux agricoles avec un ajout de lipides (graisses et déchets
d'abattoir). La température du mélange a fait une pointe a 75 °C, la concentration en lipides a
diminué de 85% apres 79 jours et 99% apres 120 jours. Avec une température contrdlée (55-
76 °C), Viel et al., (1987b) ont mené des recherches sur le compostage de substrat en mélange
contenant 8% en masse de boues d’industrie agro-alimentaire issues d’un flottateur. Le taux
de dégradation des graisses a atteint 85% et 1'activité microbienne la plus élevée a permis une

élévation de température entre 60 et 70 °C.

Le compostage se présente alors comme un bon processus de traitement pour les
résidus d’utilisation d’huile minérale (hydrocarbures) et les résidus d’extraction d’huile
végétale (Filippi et al., 2002 ;Wan et al., 2002 ; Kirchmann & Ewnetu 1998 ; Cegarra et al.,
1996). Le compostage des graisses présente une facilit€é de mise en oeuvre et un intérét
économique intéressants cependant il est impératif de procéder, au préalable, a une étude de
marché local pour identifier des débouchés. Les contraintes de ce procédé sont li€es aux
nuisances olfactives et les faibles quantités de graisses mises en jeu par rapport aux autres

matieres utilisées. De plus, ce procédé est sensible aux précipitations (Beture, 1996).

4.3.3. Processus d’humification

La dégradation de la matiere organique par les microorganismes libere des composés
simples facilement assimilables tels que les sucres qui subiront une minéralisation poussée,
cependant, une partie des composés, plus résistants comme la lignine sont transformé en
molécules plus complexes appelées substances humiques (Chefetz et al., 1998 ; Kogel-
Knabner, 2002). Ces substances sont tres hétérogenes, constituées de noyaux aromatiques
(phénoliques ou quinoniques) interliés ou reliés par des groupements fonctionnels a caractere

acide ou par des chaines carbonées périphériques (saccharides, peptides...) et regroupés dans
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des arrangements moléculaires différents pour former les édifices des substances humiques
(Swift et al., 1979; Duchaufour, 1991 ; Schulten & Leinweber, 1996 ; Hertkorn et al., 2002 ;
Piccolo et al., 2002; Jarde et al., 2003). Ces caractéristiques rendent difficile la détermination
de leurs structures chimiques et I’explication de leur processus de formation (Hayes et al.,
1989). Leur poids moléculaire varie de 1 000 et 300 000 daltons (Wolf et al., 2001) et sont
subdivisées généralement en trois fractions suivant leur solubilit¢ dans 1’eau ajustée a

différentes conditions acido-basiques : les humines, acides humiques et acides fulviques.

Ce processus de conversion de la matiere organique en composés humiques peut étre
considéré comme un indice de stabilité et de maturité du compost (Inbar et al., 1990 ;
Sanchez-Monedero et al., 2001 ; Ouatmane et al., 2000 ; Wu & Ma, 2002; Ait Baddi et al.,
2004). Ainsi, le taux de matieres humiques et leurs structures permettent d’apprécier la qualité
agronomique d’un compost (Valdrighi et al., 1996 ; Madejon et al., 2001; Spaccini et al.,
2002). Le taux de matieres humiques est une valeur facilement déterminable, cependant leur
formation et leurs structures sont complexes, limitant ainsi 1’exploitation de ces données, il en
est de méme pour les substances du sol (Leinweber et Schulten, 1999 ; Koivula et Héanninen,

2001).
4.3.4. Maturité du compost

4.3.4.1. Phytotoxicité

La stabilité¢ et la maturité du compost sont essentielles pour garantir sa bonne
utilisation comme amendement du sol et source de nutriments pour les plantes (Magdi et al.,
2004). Un compost instable et immature entraine des problemes de stockage et de transport
dus a des dégagements gazeux ou mal-odorants, infestation de mouches et moustiques, et des
problémes de phytoxicité ou de pollution apres épandage au sol (Mathur et al., 1993; Tiquia et
al., 1998). De plus, un compost immature entraine une diminution du taux d’oxygene et du
potentiel oxydo-réducteur du sol qui peut provoquer la création d’un milieu anaérobie et
réducteur. Ces conditions vont favoriser la mobilisation des métaux lourds ou conduire a des
réactions inhibitrices ou phytotoxiques, li€es a la production d’ammoniac, d’oxyde d’éthylene

ou d’acides organiques (Wang et al., 2004).
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4.3.4.2. Criteres d’évaluation de la maturité

Un compost stable et mature conduira a une minéralisation réduite du carbone apporté
en parallele d’un relargage régulier de 1’azote organique associé. Un compost immature trop
riche en carbone facilement assimilable provoque une surconsommation d’azote par les
bactéries du sol (Bernal et al., 1998). Différents parametres peuvent étre utilisés pour
déterminer la stabilité et maturité du compost. Actuellement, il n’existe encore aucun test
officiel ou standard pour évaluer chacun des deux criteres. lannotti et al. (1993) ont distingué
entre la stabilité du compost estimée en terme d’activité microbienne (taux de respiration ou
libération d’énergie) et la maturité du compost qui est déterminée par 1’odeur, la germination
des plantes tests ou la composition chimique. Herrmann & Shann (1993) suggerent qu’un
compost stable ne signifie pas nécessairement qu’il soit mature puisqu’il peut encore avoir un
effet inhibiteur ou phytotoxique sur la croissance des plantes. Etant donné les origines
diverses des matieres initiales a composter, des méthodes de compostage utilisées et des
conditions d’obtention du compost, ces différents parametres ne sont pas souvent cohérents et
ainsi tous les auteurs suggerent que nul critere n’est adéquat isolément et recommandent une

combinaison entre les différentes techniques (Mathur et al., 1993; Senesi et al., 1996, Wang et

al., 2004).
5. Conclusion sur I’étude bibliographique

Cette étude bibliographique avait pour objectifs de mettre en évidence les enjeux
environnementaux du projet ainsi que les meilleurs conditions techniques envisageables.
Nous avons défini la problématique des graisses dans 1’épuration en identifiant les diversités
de composition chimique des lipides et les solutions de valorisation actuellement utilisées. La
bibliographie est riche en donnée sur les traitements proposés pour la gestion des graisses
mais reste également tres critique sur les réels intéréts de ces techniques, les procédés
biologiques comme le compostage étant souvent mis en avant. Ces techniques sont a
approfondir et dans cette optique le compostage apparait comme une solution durable et

économiquement intéressante.

Les études menées sur la filtration sous pression sont trés fondamentales ce qui rend
difficile leur transcription a un modele applicable sur des machines industrielles. Néanmoins,

la compréhension des modeles mathématiques définissant le comportement d’un fluide a la
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filtration est indispensable pour appréhender une approche rigoureuse. Les publications
identifiées ont permis de déterminer les modeles et les outils applicables a notre étude basée
sur la déshydratation sur filtre-presse de boues graisseuse conditionnées avec de la poudre de
bois. Cette poudre de bois a fait également 1’objet d’une analyse bibliographique axée sur les
propriétés physiques et chimiques du bois mais également sur les applications actuelles des
adjuvants végétaux dans la filtration. Beaucoup de produits de diverses origines végétales ont
été étudiés montrant un réel de ces matériaux dans les processus de filtration. Parmi ces
produits, les poudres de bois présentent le plus fort potentiel notamment par les tonnages
important générés par les industries du bois. De plus, les poudres de bois sont produites a
partir de sous produits industriels dont il est intéressant de trouver de nouvelles voies de

valorisation.

La littérature sur le compostage est tres riche d’informations notamment sur les
différents substrats applicables comme les boues d’épuration. Le compostage des graisses
agroalimentaires a fait I’objet de nombreuses études qui ont permis de mettre en évidence la
faisabilité et I’intérét du procédé. Cependant, peu de travaux ont permis de fixer des limites au
procédé notamment selon la quantité de graisse ajoutée au substrat. Plusieurs substrats ont été
étudiés en mélange avec des graisses, les déchets verts ont été utilisés et validés dans

plusieurs études.
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graisseuses

Cette étude a pour but de mettre au point une technique de déshydratation des boues
graisseuse conditionnée par adjonction de poudre de bois. 1l s’agit d’identifier les poudres de
bois les plus adaptées ainsi que les meilleures conditions de mise en ceuvre suivant le type de
boues graisseuses a traiter. La démarche scientifique adoptée pour mettre au point le procédé

doit permettre de montrer les intéréts techniques et économiques de ce procédé.
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1. Matériels et méthodes d’analyses

1.1. Produits et réactifs

1.1.1. Boues traitées

Les essais ont €t€ menés a partir de boues de diverses origines. Trois boues ont été
choisies d’apres plusieurs criteres, a savoir, I’origine et le conditionnement, leur taux de
matieres organiques ainsi que leur proportion de graisses par rapport a la matiere seche (MS).
Ce choix doit permettre d’observer le comportement des principaux types de boues rencontrés

dans les stations de traitement des eaux industrielles et urbaines.

¢ Une boue standard est fabriquée artificiellement a partir de creme de lait. Cette boue est
préparée a une concentration de 40 g/l par dilution d’une creme liquide UHT commerciale
a 35 % de matiere grasse. L’analyse de la solution montre que 95 % de MS est sous forme

de graisses et contient 98 % de MVS.

e Une boue industrielle issue d’un traitement primaire par flottation, elle n’a subit aucune
modification biologique ou physico-chimique. Ses caractéristiques montrent une quantité
de MS de 60 g/L +/- 5 %, un taux de MVS de 97,5 % et une proportion de graisses de 50
% par rapport a la MS.

¢ Une boue domestique digérée de station d’épuration épaissie par une table d’égouttage. La
MS est de 50 g/L avec un taux de MVS de 70 %. La méthode d’extraction montre une tres

faible proportion de graisse inférieure au pourcent.

Les boues sont caractérisées avant leur traitement par déshydratation. Le taux MS, le
taux de maticres volatiles (MVS) sont déterminés selon les méthodes standards (NF EN
12880, NF EN 12879). Le taux de graisses est déterminé par la méthode d’extraction de
Folch et al. (1957).

1.1.2. Floculants

Plusieurs polyélectrolytes, également appelés polymeres ou floculants, sont
successibles d’avoir une action sur ce type de suspension. Le caractére organique de notre
suspension a orienté le choix dans une gamme de polyélectrolytes cationiques, se

différenciant par leur densité de charge, leur poids moléculaire et leur taux de réticulation. Les
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performances des floculants sur la déshydratation sont évaluées selon deux criteres essentiels :
le dosage nécessaire pour 1’obtention de la floculation souhaitée et la résistance des flocs
formés au cisaillement. Nous avons sélectionné 5 floculants pour nos analyses dont les

caractéristiques sont présentées dans le Tableau 6.

Tableau 6. Listes des floculants testés sur ’effluent standard

Code Poids moléculaire Réticulation | Densité de la charge cationique
P1 : FO 4800 SH Fort Non Tres forte
P2 : FO 4190 SH Fort Non Faible
P3: FO 4290 SH Fort Non Moyenne
P4 : EM 640 MBL Fort Forte Forte
PS5 : 7878 ES 40 Moyen Moyenne Tres forte

Les solutions de floculant sont préparées a 2 g/L. de produit commercial pour les
poudres et 4 g/L. pour les émulsions. Ces conditionnements sont ceux préconisés par les
fabricants. L’introduction du floculant dans la boue est réalisée a 1’aide d’une seringue
graduée de 50 ml. Pendant I’introduction, la suspension est maintenue sous agitation lente
avec un agitateur magnétique et un barreau aimanté. L’agitation est maintenu quelques

secondes afin d’assurer une bonne homogénéisation du mélange sans déstructurer les flocs.
1.1.3. Adjuvants lignocellulosiques

Afin d’étudier tous les parametres, nous avons mis au point des poudres de bois dur et
de bois tendre de granulométries différentes. La nature des sciures de bois dur utilisées est
essentiellement du hétre et du chéne et sont directement prélevées dans une scierie. Les
poudres de bois tendre sont issues de la production de la société SPPS, le bois est composé
principalement de variétés de sapins. Ces composés lignocellulosiques ont été tamisés afin de
former trois fractions granulométriques, < a 200 um, de 200 a 500 um et de 500 a 1000 pm.
Ces poudres de bois sont utilisées lors de la premiere série d’expérimentation pour I’étude de
I’influence de I’origine variétale et afin d’apprécier I'influence de la taille des particules de

bois.

Dans une deuxieme expérimentation, nous affinerons notre choix de granulométrie a

partir des conclusions de la premiere étude en réalisant des essais sur des poudres de bois de
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granulométrie <100, <200, <315, <500, entre 500 et 315, et entre 500 et 200. Les répartitions
granulométriques des poudres de bois sont déterminées a 1'aide d'un analyseur de particules
Malvem Mastersizer 2000. Cet appareil permet l'analyse de particules dont la grosseur varie
entre 0,020 um et 2000 pm. II utilise les résultats de la diffraction laser comme données de
base servant a reproduire la granulométrie de 1'échantillon analysé. Les résultats sont
présentés sous la forme graphique avec le pourcentage de particules inférieures au diametre

correspondant en fonction du diametre des particules exprimées en um.

1.1.4. CST-métre

Le temps de succion capillaire (CST, Capillary Suction Time) correspond au temps
mis par 1’eau pour parcourir une distance fixée dans un papier filtre. Le CST est une méthode
simple et rapide pour caractériser la déshydratabilité des boues (Vesilind 1988 ; Chen et al.,
1996). Elle permet notamment d’évaluer la dose optimale de polymere a appliquer. Lorsque la
dose de polymere est optimale, la valeur du CST sera minimale, en revanche si le floculant est
en exces, du fait de son caractere visqueux, il a tendance a augmenter la valeur du CST (Zhao
et al., 1998 ; Besra et al., 2003 ; Agarwal et al., 2005). Cette mesure est déterminée a 1’aide
d’un CST-metre de marque TRITON type 130 (TRITON Electronics Ltd.).

L’appareil, dont le schéma est repris sur la Figure 16, comprend un réservoir
cylindrique de quelques ml en contact avec un papier filtre. En atteignant le point Rj,
I’électrode déclenche le chronometre au temps T, et stoppe le chronometre au point R,, au
temps T,. Le volume de filtrat produit dans cet intervalle de temps est alors compris dans les

pores du papier entre R; et R,.

Introduction de la
suspension

/

Papier filtre

Figure 16 Principe du CST d’apres G.H. Meeten & J.B.A.F. Smeulders (1995).
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L’étude du comportement des floculants sur les boues est étudiée a 1’aide de mesure
du CST. Les premieres expériences menées ont permis de comparer les doses de floculants
optimales a introduire sur ce type de suspension afin d’avoir un indice de CST minimale (Lee
et al., 2001). Différentes doses de floculant sont ajoutées a 1’effluent standard et pour chaque
dose, une mesure de CST est réalisée. Ainsi, plus les boues seront floculées et plus la
diffusion du liquide interstitiel sera facilitée au travers du papier filtre, ce qui donne une
valeur de CST de plus en plus faible jusqu’a atteindre la valeur limite qui est celle de I’eau

seule.

Cet appareil permet également d’apprécier la résistance des flocs au cisaillement (Wu
et al., 2003), une fois la dose optimale de polymere déterminée, on préleve quatre volumes de
suspension qui subiront un cisaillement a I’aide d’un agitateur a rotation variable muni d’une
palle d’agitation. Une agitation de 500, 1000, 1500 et 2000 tours/min pendant 1 minute est
appliquée a chacun de ces prélevements. Apres chaque agitation, une mesure de CST est
effectuée. En reportant sur un graphe la valeur de CST en fonction de la puissance d’agitation,
il est possible d’évaluer la résistance des flocs au cisaillement et ainsi de sélectionner le
polymere le plus efficace pour la filtration. Cette résistance des flocs est un facteur important
lors d’une application sur un filtre industriel. Les boues subissent de fortes contraintes lors du
passage dans les pompes de transfert et d’alimentation du filtre. Il est important que les flocs
formés par le polymere arrivent en bonne état dans le filtre afin de faciliter leur filtration, de

trop petits flocs limitent, voire colmatent, la toile de filtration.

1.1.5. Toiles de filtration

Il existe, sur le marché, une grande variété de toiles de filtration spécifiques aux
applications auxquelles elles sont destinées. Les toiles sont mise aux points pour la
déshydratation de boues suivant leurs origines (boues urbaines, industrielles, minérales ou
organiques) mais également dans le cadre d’application pour une utilisation du filtre en tant
qu’appareil de production (fabrication du sucre, fabrication de pate céramique...). Ces toiles
se différencient par la taille de leurs mailles, le mode de tressage des fibres en monofilament
ou multifilament (Figure 17), la matiere premiere de fabrication (fibres polyester,

polypropyleéne, PVC...) ainsi que leur perméabilité a I’ air.
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Figure 17 Observation microscopique du tressage des toiles de filtration, a gauche une
toile monofilament et a droite une toile multifilament (source www.sefar-fyltis.com)

Pour les boues organiques floculées, nous avons retenu deux références couramment
utilisées sur des installations industrielles. Ces toiles sont fournies par la société Sefar-Fyltis.
Les références sont la AN 25302 et AN 25141 qui sont deux toiles monofilament. Dans le cas
de boues peu ou non floculées, des toiles plus fermées sont préconisées, nous avons
sélectionné une toile beaucoup plus fermée que les précédentes de référence AM 02490. La
comparaison des résultats de la vitesse de filtration, de la qualité du filtrat et du décollement

du gateau, met en évidence I’importance du choix des toiles sur la performance de filtration.
1.1.6. Cellule de filtration-compression

Une cellule de filtration-compression a été utilis€ée pour nos expérimentations, le
principe de l’installation est présenté dans la Figure 18. Elle est formée d’un cylindre
comportant une plaque métallique sur laquelle vient se déposer la toile de filtration. Un piston
mobile inséré dans le cylindre peut €tre actionné par une alimentation en air comprimé. Cette
alimentation ce fait a I’aide d’une bouteille d’azote équipée d’un détendeur afin de fournir une
pression contrélée de 10 bars avec une précision de 0,5 bar. Lorsque le piston est en position
haute, il offre un volume de cylindre de 500 ml pour introduire la suspension entre ce dernier
et la toile filtrante. Un cone de récupération du filtrat est positionné sous la plaque métallique
poreuse. Le filtrat est alors collecté dans un bécher placé sur une balance reliée a un
ordinateur pour I’acquisition des valeurs avec un pas de temps de 2 secondes. Le schéma de

I’installation est présenté en Figure 18.
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Figure 18 Schéma de installation de la cellule de filtration-compression couplée avec

une acquisition informatique

A partir des suivis, on peut calculer des parametres de filtration tels que la résistance
spécifique a la filtration, le coefficient de compressibilité des gateaux de filtration ainsi que la
siccité limite de ces derniers. Ces parametres facilitent la mise au point d’un processus de
conditionnement optimal. La cellule est I’outil principal de la norme T 97-001 «Essais des
boues - Détermination des caractéristiques en liaison avec l'aptitude a la concentration ». Elle
permet 1’obtention rapide de ces données. Les essais sont réalisés sur de faibles volumes
d’échantillon a des pressions variables, ainsi, une grande quantité de données peut Etre

obtenue sur un méme échantillon.

1.2. Criteres de mesure de la qualité de la filtration

1.2.1. Mesure du rapport d’humidité

Environ 50 a 100 g de gateau sont prélevés apres chaque filtration et pesés
précisément (M 1) dans une coupelle en aluminium. L’ensemble est placé a I’étuve pendant 24
heures a 105 °C. Apres refroidissement dans un dessiccateur, la matiere seche obtenue est

pesée (M2).
Le rapport d’humidité du gateau est estimé a partir de la formule suivante :

Rapport - d' humidité(%) = 2/14—; x100
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1.2.2. Détermination du temps de filtration

: e M2
Cette mesure correspond a I’'inverse de la siccité soit siccité(%) = mx 100

La courbe obtenue a partir des données enregistrées venant de la cellule de

compression-filtration, permet de différencier les différentes phases de filtration (Figure 19).

TV

Blocage
des pores

Riltration sur gateau

J

Compression du
gateau

=V

Figure 19 Représentation graphique t/V en fonction de V avec représentation des
différentes phases de filtration (Boerlage et al., 2003 ; Schippers & Verdouw, 1980).

La Figure 19 montre que trois phases successives peuvent étre distinguées :

¢ Phase de remplissage et formation des premieres couches de gateau

e La partie linéaire représente la filtration proprement dite. La durée de cette phase permet

d’évaluer le temps de filtration

e La phase de colmatage avec compression du giteau

1.2.3. Evaluation de la résistance spécifique a la filtration

A pression constante, les équations différentielles de filtration pour un giteau

compressible sont données par la relation suivante (Wakeman & Tarleron., 1999) :

_dv_ s

9

Cdr ueacV +SuR
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Ou,

ﬁ:( ,UC(C jV+ &
dv \ S*AP SAP

Dans cette équation, par conversion du débit de filtrat en volume de filtrat en fonction

du temps, on voit que les parametres o, p, S et ¢ sont indépendants du volume de filtrat et
reste donc constants. L’intégration et la réorganisation de cette équation, tout en fixant les
conditions initiales avec V=0 et t=0, donne 1’équation suivante pour un systeme de filtration a

pI'CSSiOIl constante :

AL .R R R
r__anc , KA, ou encore V = S( (—'")2+£t——’"
vV 2.8%2AP SAP aC uoC  oC

Soit I’équation linéaire suivante,

Loav+b
Vv
Avec :
Hco , o ts e UR,
La pente a =—"— et I’ordonnée a I’origine b = —.
2S°AP SAP

La relation est normalement valable uniquement pour des gateaux incompressibles et
une résistance du média filtrant constante (Tiller, 1975, Akers & Ward, 1977). Cependant, les
travaux de Meeten (2000) ont montré que I’équation de Ruth ne décrit pas parfaitement la
filtration des gateaux compressibles et incompressibles. De plus, d’autres travaux (Tiller,
1983, Hosten & San, 1999) montrent que la résistance du média filtrant évolue au cours de la
filtration par colmatage contredisant ainsi I’équation de Ruth (1933a et b). Cette équation
reste cependant la plus utilisée a 1I’échelle industrielle pour la caractérisation de la filtrabilité

des suspensions et le dimensionnement des installations de filtration.

Dans le cas d’une application de filtration a pression constante en utilisant un cellule
de compression, il est possible de déterminer o (Kang et al., 2003; Lee et al., 2001; Ho &

Sirkar, 1992). Ainsi, a partir des résultats expérimentaux et du tracage des courbes t/V en
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fonction de V, la pente permet d’accéder a a et I’ordonnée a 1’origine a R,. Ce modele sera

retenu pour analyser nos résultats (Boerlage et al., 2003, 1998; Nakanishi et al., 1987).
1.2.4. Evaluation de la qualité du décollement du gateau sur la toile
Le décollement est évalué selon deux criteres :
e e détachement gravitaire du gateau. Le gateau doit se détacher naturellement de la toile

sous I’effet de son propre poids.

¢ la propreté de la toile apres décollement. Le gateau doit se détacher en un seul bloc sans
laisser de particules sur la toile permettant ainsi de réutiliser la toile pendant plusieurs

cycles de filtration sans nettoyage.
1.3. Méthodes statistiques

1.3.1. Analyse du procédé a 1’aide de plans d’expériences

1.3.1.1. Définition des conditions du plan expérimental

L’utilisation de plans d’expériences pour I’analyse d’un phénomene présente de
nombreux avantages :
¢ Diminution du nombre d’essais
e Possibilité d’étudier un grand nombre de facteurs
e Détections des interactions entre facteurs
e Modélisation des réponses étudiées
e Une précision optimale des résultats

La méthode des plans d’expériences permet une interprétation rapide et fiable en
fournissant un modele expérimental précis du systeme étudié. Les logiciels NemrodW et
Minitab ont permis la construction des plans et I’exploitation des résultats.

1.3.1.2. Définition du contexte expérimental et des objectifs de 1’étude

Le but est d’étudier I’influence des parametres maitrisables lors d’une filtration sous

pression constante. Les boues graisseuses sont difficilement traitables par un conditionnement
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classique en vue d’une déshydratation. La poudre de bois apporte bien souvent une réponse a
ces difficultés mais le manque de données expérimentales contraints les utilisateurs a
appliquer un conditionnement empirique sans optimisation du procédé. De plus, les
mécanismes d’actions de ces produits sur la boue sont encore mal connus. Afin de mettre en
évidence les meilleurs produits pour un type d’application, nous avons donc choisi une

approche statistique.

1.3.1.3. Détermination des réponses caractérisant I’objectif

Les criteres de réponses retenus sont issus d’une compilation des approches techniques
et scientifiques. La validation d’un procédé de traitement de déshydratation des boues doit
répondre a certaines exigences pour que 1’exploitation a 1’échelle industrielle soit possible.
Selon les exigences des exploitants de filtre presse, celles de la société Faure Equipements
ainsi que les criteres de validités répertori€s dans la bibliographie, plusieurs réponses ont été

sélectionnées.

1.3.1.4. Détermination des facteurs et des modalités

Afin de déterminer de fagon rigoureuse les facteurs et ensuite leurs modalités
influentes, la démarche d’étude s’est déroulée en deux étapes. Une premicre liste des
parametres et de leurs modalités pouvant avoir un rdle dans le procédé a été établi. La liste a
été ensuite adressée aux différents intervenants dans le projet pour qu’ils attribuent a chaque
parametre trois notes allant de 1 a 10 portant sur 1) I’efficacité supposée, 2) la faisabilité a

court terme et 3) le besoin d’informations.

L’efficacité supposée doit faire apparaitre le niveau d’importance du parametre sur les
performances de déshydratation. La note de faisabilité traduit la difficulté a faire varier un
parametre, que ce soit pour des causes matérielles ou financieres. Enfin, le besoin
d’informations doit faire apparaitre 1’intérét d’une nouvelle étude. Les trois notes collectées
ont permis d’établir un produit de ces valeurs et ainsi classer les parametres par ordre de

priorité.

1.3.1.5. Définition du domaine expérimental

Il se définit comme le nombre total d’expériences qu’il est possible de réaliser a partir
des facteurs retenus. Dans le cas de facteurs ayant deux modalités bien distinctes, 1’équation

de calcul du domaine expérimental prend la forme :
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N, . =27 combinaisons avec x le nombre de facteurs

total

1.3.1.6. Objectif et méthode de construction des plans d’expériences utilisés

Afin d’atteindre les objectifs d’un plan il est nécessaire de modéliser le phénomene. Le
modele empirique comprend le modele additif sans couplage pour I’étude de classement et
comparaison des effets moyens des facteurs, qui traduisent les changements moyens de la
valeur d'une réponse par passage d'un niveau a l'autre du facteur considéré, en incluant toutes

les combinaisons possibles des autres facteurs. Il s’écrit sous la forme :

k
Y=C“+) W, (2.1)
i=1
W; représente le poids de chacun des facteurs compris dans le plan. A cette écriture du
modele additif sans couplage, on associe une formule permettant de déterminer le nombre p

d’inconnues :
k
p=1+> (m -1 (2.2)
i=1

k est le nombre de facteurs et m;=2 lorsque le facteur possede deux modalités.

Dans cette approche mathématique du probleme, la limitation du nombre
d’expériences a réaliser dans le plan conduit a une réflexion sur les interactions possibles. On
parle ici de couplage, cette prise en compte permet d’apporter des renseignements sur les
signes et amplitude des effets moyens des facteurs. La forme générale du modele additif avec
couplage s’écrit donc :

k k=1 k=1

y=c" +~21Wi - Zl ZICU. (2.3)

i= i=l j=i+

Dans ce cas, le nombre de couplages qu’il est possible de définir s’écrit :

‘ —
NCUM lages = C; = k — k(k 1)
- 2l(k—2)! 2

(2.4)

Et le nombre d’inconnues associé au modele prend alors la forme :

83



Partie II : Déshydratation des boues graisseuses

k k-1 k
p=1+> (m, =D+ > (m,—1)(m, —1) (2.5)
i=1 i=1 j=i+l

Cette équation montre clairement que le nombre d’inconnues est nettement supérieur
avec couplage que sans, il faut donc faire des choix. Une fois le nombre d’inconnues
déterminé, il faut tirer l’information afin de mettre en évidence un certain nombre
d’expériences distinctes supérieur au nombre d’inconnues et inférieur au domaine

expérimental total :
(2.6)

N doit permettre de couvrir I’ensemble du domaine expérimental, sa répartition doit
étre homogene afin de limiter les incertitudes. Il existe différentes méthodes de construction
de plan, comme la méthode de permutation circulaire associé au plan de Plackett et Burman
ou celui de Rechtshchaffner. Dans notre cas, dans un premier temps nous réaliserons une
étude basée sur la construction d’un plan de Plackett et Burman (1946) a partir d’'un modele
additif sans couplage. Cette série d’expérience devrait nous permettre de fixer un certain
nombre de facteurs, a la suite de quoi nous appliquerons un autre plan dit de Rechtschaffner

basé sur le modele additif avec couplage.
1.3.2. Recherche stratégique d’optimisation

1.3.2.1. Optimisation du temps de contact entre la sciure et la boues avant
filtration

Le temps de contact est une variable quantitative qu’il est possible d’affiner au travers
d’une série de mesures. Plusieurs essais sont réalisés, sur cellule de compression, a partir des
parametres déduits des plans d’expériences. Le temps de contact est fixé aux valeurs 10, 20,
30, 40, 50 et 60 minutes. Les essais sont menés a quatre pressions différentes (0,5, 1, 1,5 et 2
bars). La résistance spécifique du gateau, le rapport d’humidité, et le temps de filtration sont
mesurés a I’issus de ces essais. Les conclusions apportées, seront utilisées pour la suite des

essais d’optimisation.
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Tableau 7. Parametres et modalités appliqués aux essais pour I’ étude du temps de contact

de la poudre de bois avec la boue avant filtration

Parametres Modalité

Temps de contact 10, 20, 30, 40, 50 et 60 minutes
Essence de bois Bois dur

Type de toile Toile ouverte

Quantité 50 % en masse

Adjonction Séche

Température ambiante

Ordre d’introduction poudre de bois puis polymere
Granulométrie 200-500 pm

Floculant P3

Six séries de quatre essais sont ainsi menées afin d’apprécier le temps de contact le

plus adéquate.

1.3.2.2. Optimisation de la fraction granulométrique de la poudre de bois

A partir des factions granulométriques obtenues par tamisage de la sciure de bois dure
et tendre, des essais sont réalisés sur des boues d’origines diverses (boues standard, salaison et
STEP). Afin de comparer les effets des poudres de bois, les boues sont filtrées sur cellule de
compression a quatre pressions (0,5, 1, 1,5 et 2 bars). Les autres parametres de
conditionnement sont fixés pour chaque essai. Les bois durs et tendres sont étudiés en
parallele sur les différentes boues. Ces essais sont évalués a travers la résistance spécifique du

gateau, le rapport d’humidité, et le temps de filtration.

Tableau 8. Parametres et modalités appliqués aux essais pour I’étude de la spécificité de

la poudre de bois
Parametres Modalité
Temps de contact 20 minutes

Essence de bois

Bois dur et tendre

Type de toile Toile ouverte
Quantité 50 % en masse
Adjonction seche
Température ambiante

Ordre d’introduction

poudre de bois puis polymere

Granulométrie

<100, <200, <315, <500, 315-500 et
200-500 um

Floculant

P3

Douze séries de quatre essais sont ainsi réalisées sur chaque boue. La comparaison des

résultats doit permettre le choix d’une poudre de bois d’essence et granulométrie optimales.
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1.3.2.3. Optimisation de la quantité d’adjuvant lignocellulosique ajoutée

Suite aux conclusions précédemment obtenues, la quantit¢é d’adjuvant
lignocellulosique a introduire est étudiée. La méme démarche d’expérimentation que
précédemment est adoptée sur cellule de compression. Les essais sont menés sur différentes
boues, les conditions de départ, autre que le taux d’adjonction, sont fixées. La quantité
introduite varie de 10% a 50% en masse par rapport a la matiere seche contenue dans

I’effluent.

Tableau 9. Parametres et modalités appliqués aux essais pour I’étude du taux
d’adjonction de la poudre de bois

Parametres Modalité
Temps de contact 20 minutes
Essence de bois Bois dur
Type de toile Toile ouverte
Quantité 20, 30, 40 et 50 % en masse
Adjonction seche
Température ambiante
Ordre d’introduction poudre de bois puis polymere
Granulométrie 200-500 pm
Floculant P3
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2. Résultats et discussions

2.1. Etude de ’effet des floculants

2.1.1. Influence du dosage des floculants

Afin de déterminer le floculant le mieux adapté dans nos expériences, nous avons

réalisé une étude préalable a I’aide de la cellule de CST. Au départ, une trop faible dose de

floculant limite la floculation de la suspension et donc le drainage du filtrat au travers du

papier filtre, d’olu une valeur de CST importante. En revanche, une trop forte dose confere a la

suspension une plus forte viscosité du fait de ’exces du floculant en solution et 1’écoulement

du filtrat au travers du papier filtre s’en trouve réduit. Les résultats obtenus sur la boue

standard avec les 5 floculants sont présentés sur la Figure 20.
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Figure 20

Mesure CST en fonction de la dose de différents floculants cationiques ajoutée

La valeur minimale indique la dose de polymere nécessaire a une déshydratation

optimale. Nous constatons immédiatement que la dose est tres variable d’un floculant a I’ autre

allant de 3 a 7 g/kg de MS. Les trois floculants P1, P2 et P3, ont une action optimale pour une

dose proche de 4 g/kg alors que les deux autres sont au dessus de 6 g/kg. Les P2 et P3,

présentent les meilleurs rendements. Ces résultats orientent notre choix sur un polymere

cationique a haut poids moléculaire avec une densité de charge faible ou tres forte.

2.1.2. Résistance des flocs au cisaillement

Les cinq floculants testés ont permis de tracer les courbes présentées sur la Figure 21.
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Figure 21
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Evolution de indice de CST de [’effluent standard floculée par cisaillement

Les résultats montrent que trois floculants présentent une bonne résistance au

cisaillement, soit les floculants P1, P3 et P5. En tenant compte des conclusions précédentes,

I’analyse globale permet d’orienter notre choix sur un floculant cationique de haut poids

moléculaire et faible charge pour ce type d’effluent. Le floculant P2 et P3 seront donc utilisés

pour la suite de I’étude avec un taux de 4 g/lkg de MS.

2.2. Mise en place des plans d’expériences

2.2.1. Choix des réponses

Lors de processus de déshydratation mécanique, quelques soit la technologie retenue

(filtre-presse, centrifugeuse, filtre a bande presseuse...), les criteres de validation du procédé

retenus sont :

La siccité qui doit étre maximale en vue d’un retraitement le plus économique possible

pour I’industriel. On parlera aussi de rapport d’humidité soit la masse humide sur la masse

seche, dans ce cas la meilleure valeur est la plus basse.

La résistance spécifique a la filtration qui doit étre la plus faible possible. Pour les filtres

discontinus, une baisse de la valeur, permettra de réduire les temps de cycles et

d’augmenter la siccité finale du produit. Pour les filtres continus, les valeurs faibles

limiteront 1’encrassement des médias filtrants et augmenteront les performances de

déshydratation.
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e e décollement du gateau qui doit €tre parfait, le gateau doit se décoller par gravité sans
laisser de particules collées. Un gateau qui ne se décolle pas correctement, nécessite des
nettoyages réguliers des toiles et engendre une maintenance du matériel beaucoup trop

contraignante.

2.2.2. Facteurs et modalités

Les informations apportées par la bibliographie ainsi que les remarques des
participants du projet, ont permis de relever 9 facteurs essentiels intervenants dans le procédé

de déshydratation. Ces facteurs sont présentés dans le tableau 5.

Tableau 10. Description de I’ensemble des parametres de filtration retenue pour
I’étude
Parametres Descriptif des facteurs

Variation du temps de mise en contact entre la suspension et la

Temps de contact . . e
P poudre de bois avant floculation puis filtration

Essence de bois Bois dur ou bois tendre

Type de toile Maille fermée ou ouverte

Variation de la quantité de poudre de bois ajoutée en fonction de

Taux d’adjonction s P .
la matiere seche présente dans la suspension

La poudre de bois peut étre introduite sous forme seche ou pré-

Forme d’adjonction humidifice

La suspension peut étre a différentes températures avant de

Tempé .
emperature passer dans le filtre

Introduction du polymere puis de la poudre de bois ou

Ordre d’introduction )
mversement

La fraction de poudre de bois utilisée couvre une large gamme

Granulométrie . . .
" allant de quelques um a plusieurs centaines de pm

Nous avons retenu deux floculants ayant une efficacité de

Floculant . . 7
floculation et de résistance au cisaillement proche

Les trois notes récoltées a partir des réponses au questionnaire, ont permis d’établir un
produit de ces valeurs et ainsi classer les parametres par ordre de priorité. Les résultats sont

présentés sur la Figure 22.
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Figure 22 Classification des parametres de filtration établie d’apres le produit obtenu

par les réponses aux questionnaires

Pour chaque facteur, il nous a fallu déterminer deux modalités bien distinctes afin

d’apprécier leur importance par 1’expérimentation. Ces modalités sont reprises dans le

Tableau 11.
Tableau 11. Définition des modalités pour chaque parametre retenu
Paramotres Modalité 1 Modalité 2
(+1) (-1
Temps de contact 60 minutes 15 minutes
Essence de bois Bois tendre (tendre) Bois dur (dur)
Type de toile Toile fermée (fermée) Toile ouverte (ouverte)
Taux d’adjonction 50 % 10 %
Forme d’adjonction Humide Sec
Température 40 °C 20 °C
Ordre d’introduction Polymere + sciure (P+S) Sciure + Polymere (S+P)
Granulométrie 500-1000 pm (Gros) 200-500 um (Fin)
Floculant P3 P2

Il est alors possible de déterminer le domaine expérimental de notre étude. Les neufs

facteurs analysés possedent deux modalités dans la construction du plan d’expérience. Le

domaine expérimental s’étend donc aux neuf facteurs sélectionnés avec deux modalités

chacun soit :

N

total

=2° =512 combinaisons
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2.3. Etude du plan de Plackett et Burman

2.3.1. Définition du plan d’expérimentation
A partir de la formule (2.3), le calcul du nombre d’inconnues donne :
p=14+9=10

Dans notre cas, pour répondre a la régle de 1’équation (2.6) nous prendrons un nombre
N supérieur a p=10 soit N=12. Le logiciel spécialisé dans la construction de ce type de plan

nous a permis d’obtenir la série d’expériences du Tableau 12 :

Tableau 12. Plan d’expérimentation basé sur le modele de Plackett et Burman.
Facteurs | Quantité | Toile |Granulométrie | Contact | Ordre | Polymere | Essence | Température | Adjonction
1 50% | Fermée Gros 15 min | P+S P3 Tendre 40°C Sec
2 50% | Ouverte Fin 60 min | P+S P3 Dur 40°C Sec
3 10% |Ouverte Gros 15 min | S+P P3 Dur 20°C Sec
4 50% | Fermée Gros 60 min | P+S P2 Dur 20°C Humide
5 50% | Ouverte Fin 60 min | S+P P3 Tendre 20°C Humide
6 50% | Ouverte Gros 15 min | S+P P2 Dur 40°C Humide
7 10% | Ouverte Gros 60 min | P+S P2 Tendre 20°C Sec
8 10% | Fermée Gros 60 min | S+P P3 Tendre 40°C Humide
9 10% | Fermée Fin 60 min | S+P P2 Dur 40°C Sec
10 50% | Fermée Fin 15 min | S+P P2 Tendre 20°C Sec
11 10% |Ouverte Fin 15 min | P+S P2 Tendre 40°C Humide
12 10% | Fermée Fin 15 min | P+S P3 Dur 20°C Humide

La réalisation des essais de ce plan d’expériences a mis en évidence I’influence
négative de deux parametres sur les réponses étudiées, rendant I’exploitation des résultats
délicate. La température a tendance a liquéfier la graisse au-dela de 35°C qui passe a travers
la toile offrant en revanche une bonne filtration et un bon rapport d’humidité. Il est donc
important de travailler avec une boue ayant une température inférieure a cette limite. De plus,
la mise en ceuvre du chauffage des boues est impossible a mettre en place au niveau industriel.
Pour se placer dans des conditions industriellement applicables, nous prendrons la

température ambiante comme référence.
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De méme, I’ordre d’introduction est trés important, le floculant agit en création des

liaison entre la matiere solide de la boue et la poudre de bois. Cette derniere reste libre si elle

est introduite apres le floculant, les flocs sont alors moins résistant au cisaillement ce qui

modifie les performances de déshydratation. De plus, il y a création de deux phases, la boue

floculée qui flotte et la sciure qui décante et lors de la filtration, la sciure crée une pré-couche

de filtration qui limite le décollement du gateau. Il est donc nécessaire d’introduire la poudre

avant le floculant.

Un deuxieme plan d’expériences sur le méme schéma est alors mis en place en fixant

les modalités défavorables précédemment citées soit une température de 20°C et une

introduction de la poudre avant le floculant. La construction du plan est présentée dans le

Tableau 13.
Tableau 13. Deuxieme plan d’expérience de Plackett et Burman
Taux . ’I"oile.de Granulométrie LIRS Floculant Essenfze Ff)rme'
d’adjonction | filtration contact de bois | d’adjonction

1 50% fermée gros 15 min P3 dur sec
2 10% fermée gros 60 min P2 tendre sec
3 10% ouverte gros 60 min P3 dur humide
4 50% ouverte fin 60 min P3 tendre sec
5 10% fermée fin 15 min P3 tendre humide
6 50% ouverte gros 15 min P2 tendre humide
7 50% fermée fin 60 min P2 dur humide
8 10% ouverte fin 15 min P2 dur sec

2.3.2. Analyse globale des résultats

L’analyse du Tableau 14 des résultats fait apparaitre que deux expériences présentent

des valeurs de réponses plus favorables, les essais 4 et 7. Ces essais présentent des valeurs de

rapport d’humidité faible et des résistances spécifiques moyennes.
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Tableau 14. Résultats du plan d’expérience pour les réponses de résistance
spécifique et de rapport d’humiditeé.

Résistance spécifique Rapport d'humidité
1 8,1.10™" 1,7
2 1,8.101° 2,1
3 4,0.101° 2.0
5 1,7.1071° 1,9
6 6,9.10"" 1.8
8 1,5.10t1° 1.8

La comparaison entre les modalités des facteurs associés a ces deux expériences
montre certaines similitudes comme le taux d’adjonction de 50 %, la granulométrie de la
poudre de bois fine et un temps de contact de 60 minutes. L’analyse graphique des essais,
présentés en Figure 23 et Figure 24, est alors nécessaire afin d’apporter d’autres éléments

d’informations.

1,75

Rapport d'humidité

e )

- —e

10% 50% Fermée | Ouverte | 500-1000 <500 15 min 60 min P3 P2 Tendre Dur Humide Seche

Taux d'adjonction Toile Granulométrie Temps de contact Floculant Essence de bois Forme d'adjonction

Facteurs et modalités

Figure 23 Représentation graphique des effets moyens des facteurs en fonction de la
réponse « rapport d’humidité ».

La Figure 23 confirme I’intérét d’appliquer un taux d’adjonction de 50 % ainsi qu’une
granulométrie de poudre fine. On constate également qu’une poudre de bois dur et un temps
de contact de 60 minutes sont 1égerement plus favorables sur la réponse. Les autres facteurs

ne modifient pas de maniere significative la réponse.
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Facteurs et modalités
Figure 24 Représentation graphique des effets moyens des facteurs en fonction de la

réponse « résistance spécifique »

L’effet important apporté par le taux de poudre de bois introduit est toujours présent,
beaucoup plus favorable pour un taux de 50 %. Une poudre de bois seche parait préférable, en
revanche il apparait une contradiction pour certains facteurs. Les effets moyens associés a la
résistance spécifique soulignent I’intérét d’utiliser une poudre de bois tendre avec un temps de
contact de 15 minutes alors que pour le rapport d’humidité, les modalités inverses semblent
préférables. Cette tendance laisse penser qu’il existe un phénomene d’interaction entre ces
facteurs. Les interactions sont courantes entre les facteurs influengant les réponses lors d’une

expérience.

Quelques soient les modalités appliquées pour les facteurs toile et floculant, les
réponses n’ont pas d’effets. Ces facteurs seront donc fixés pour la suite de notre étude, avec

une toile ouverte (plus répandu pour ce type d’application) et le floculant P3.

Une optimisation est donc nécessaire sur quatre facteurs : la granulométrie, le temps
de contact, I’essence de bois ainsi que la forme d’adjonction. Ces facteurs seront étudiés dans
un autre plan d’expériences intégrant les interactions possibles entre les modalités des

facteurs.
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2.4. Etude du plan de Rechtschaffner

2.4.1. Mise en place et objectif du plan d’expérimentation

Pour analyser ces quatre parametres nous avons fait appel a la construction d’un autre

plan d’expériences a partir d’un modele additif avec couplage.
Le domaine expérimental est donc beaucoup plus restreint :

_4¢-1) _

couplages — 2

N=2"=16 Et, N 6

Soit, p=1+4+6=11

La construction d’un plan de Rechtschaffner se limitera alors a 11 expériences contre
16 au départ. Dans ce type de modele, la construction est semblable a celle de Plackett et
Burman, on procéde par permutation circulaire au sein de trois groupes. En appliquant ce
modele de construction aux quatre facteurs isolés précédemment, nous avons obtenu la

matrice d’expériences présentée dans le Tableau 15 :

Tableau 15. Plan d’expérimentation basé sur le modeéle de Rechtschaffner
Facteurs | Granulométrie Doy iz Essenfze i , Fgrme‘
contact bois d’adjonction
X bl b2 b3 b4
1 Fin 15 min Dur Sec
2 Fin 60 min Tendre Humide
3 Gros 15 min Tendre Humide
4 Gros 60 min Dur Humide
5 Gros 60 min Tendre Sec
6 Gros 60 min Dur Sec
7 Gros 15 min Tendre Sec
8 Gros 15 min Dur Humide
9 Fin 60 min Tendre Sec
10 Fin 60 min Dur Humide
11 Fin 15 min Tendre Humide

2.4.2. Analyse globale des résultats d’essais

L’analyse des résultats est réalisée en deux étapes, le décollement du gateau et la

qualité du filtrat sont considérés comme des réponses qualitatives. Le décollement du gateau
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prend trois modalités, « BON », « MOYEN » et « MAUVAIS ». Les réponses « Rapport
d’humidité » et « Résistance spécifique » sont laissées sous forme quantitative pour une
analyse mathématique du modele. La premiere approche commence toujours par 1’analyse

globale du tableau de résultats (Tableau 16).

Tableau 16. Résultats du plan d’expérimentation basé sur le modele de
Rechtschaffner
REpen Rapppﬁ ) DécollAement du RésAistance
d'’humidité giteau giteau
1 2,05 Moyen 1,11E+10
2 2,23 Mauvais 2,43E+09
3 2,38 Mauvais 6,04E+09
4 2,68 Moyen 1,43E+10
5 2,40 Moyen 1,11E+10
6 2,12 Mauvais 7,99E+09
7 2,19 Mauvais 3,80E+09
8 3,11 Mauvais 2,18E+10
9 2,17 Bon 5,78E+09
10 1,95 Bon 4,17E+09
11 2,02 Bon 5,20E+10

Ces résultats font apparaitre que trois essais répondent favorablement au facteur
« décollement du gateau ». Il s’agit des essais 9, 10 et 11, réalisée avec une poudre de bois
fine. En revanche, les essais 2, 3, 6, 7 et 8 présentent des résultats non favorables pour le
décollement. Leur analyse globale montre que la modalité granulométrie « grosse » se

retrouve dans ces quatre expériences.

Le décollement du gateau est illustré dans la photo suivante :

Figure 25 Observation visuelle de la qualité de décollement du gateau sur la toile apres
la filtration.
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L’observation des toiles de filtration fait apparaitre une différence dans la qualité du
décollement. Les essais 2, 3, 6, 7 et 8 ont permis d’obtenir un gateau friable qui a des
difficultés a se décoller en laissant des particules de gateau sur la toile. Inversement, le

décollement des gateaux des essais 9, 10, 11 est largement satisfaisant.

Le rapport d’humidité est maximal pour 1’essai 10 et la résistance spécifique a la
filtration fait partie des meilleurs résultats. Une analyse graphique du modele permettra de

confirmer ces constatations.
2.4.3. Analyse graphique du modcle

2.4.3.1. Généralités

La synthese est réalisée a partir des résultats de 1’analyse mathématique des résultats
pour «le rapport d’humidité » et «la résistance du gateau ». En appliquant 1’équation du

modele additif avec couplage, on obtient la relation suivante :
te
Y = C + Whl + Wh2 + Wh3 +Wb4 + Cb1h2 + Ch1b3 + Cb1h4 + Ch2h3 + Ch2h4 + Ch3b4

A partir de la matrice d’expériences réalisée pour notre étude et des produits de ses
colonnes deux a deux, il est possible de définir la matrice du modele, puis de procéder a
I’inversion de la matrice du modele a I’aide de fonction incluse dans la plupart des logiciels
tableurs. Cette transformation permet d’estimer les coefficients du modele et d’en faire une

représentation graphique.

2.4.3.2. Réponses des facteurs sur le rapport d’humidité

La Figure 26 est obtenue a partir de I’exploitation du modele mathématique et permet

de visualiser I’effet moyen de chaque facteur séparément.
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Figure 26 Tracé des effets moyens des facteurs pour la réponse « Rapport d’humidité ».

Seules la « granulométrie » et «1’adjonction » présentent une variation significative.
L’analyse montre que pour minimiser le rapport d’humidité, une granulométrie fine et une
adjonction seche sont préférables. Les facteurs « Contact » et « Essence » n’ayant pas d’effet

significatif quelques soient leurs modalités.

La Figure 27 représente les effets moyens des facteurs pour les mondmes de premier et

deuxieme degré, associés a la réponse « rapport d’humidité ».
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Figure 27 Diagramme des estimations des coefficients.

L’axe horizontal représente les termes du modele polynomial avec les mondmes de
degré 1 et 2, qui sont respectivement représentatifs des effets moyens et de la nature du
couplage. L’axe vertical précise la valeur des coefficients. Les effets moyens des facteurs b1
(granulométrie) et b4 (Forme d’adjonction) sont importants en comparaison avec ceux des

mondmes b2 (Temps de contact) et b3 (Essence de bois). L’analyse des coefficients
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représentants un couplage montre que trois couplages ont une valeur importante, il s’agit de
b13, b23 et b34. Pour vérifier si ces couplages sont réellement soumis a une interaction, les
valeurs absolues de ces coefficients de couplage sont comparées avec la valeur absolue des
coefficients des effets moyens des facteurs qui leur sont associés. Cette analyse montre que la
seule interaction significative est entre le temps de contact et I’essence de bois (mondme b23),
les valeurs absolues des mondmes b2 et b3 étant inférieures a celle du mondme b23. La

Figure 28 représente cette interaction.

Contact 15 minutes =——@=— Contact 60 minutes = =®= = Effet moyen

2,70

2,50 A

NS

[O8)

(=]
!

s

2,10 1
190 oo

0

Rapport d'humidité modélisée

1,50

Bois dur ‘ Bois tendre

Essence

Figure 28 Représentation du couplage entre les effets des facteurs Essence et Contact
pour la réponse « Rapport d’humidité ».

Dans cette représentation, on constate que les droites des effets réels (traits pleins) sont
sécantes ce qui témoigne d’un fort couplage. En revanche 1’effet moyen varie peu suivant la
modalité retenue. En conclusion, 1’utilisation d’une essence de bois dur est préférable avec un
temps de contact de 60 minutes. Alors que pour I'utilisation de bois tendre, un temps de
contact de 15 minutes aura une meilleure influence sur le rapport d’humidité de gateau. Il y a
donc un phénomene de cinétique de réaction suivant 1’origine variétale de la poudre de bois,
les fibres de bois tendre sont plus réactives a I’hydratation par rapport au bois dur. La dernicre
remarque permet de mettre en évidence que la combinaison la plus favorable correspond a

une essence de bois dur avec un temps de contact de 60 minutes.

2.4.3.3. Réponses des facteurs sur la résistance spécifique

Une représentation graphique des effets moyens est présentée en Figure 29, I’analyse

permet de visualiser I’influence de chaque facteur sur la réponse.

99



Partie II : Déshydratation des boues graisseuses

10,30

10,20
10,10
10,00
9,90
9,80
9,70
9,60

9,50

Réponse sur la résistance spécifique

Fin Gros 15 minutes |60 minutes| Bois dur |Bois tendre Sec Humide

Granulo Contact Essence Adjonction

Facteurs et modalités

Figure 29 Tracé des effets moyens des facteurs pour la réponse « Résistance spécifique »

La Figure 29 montre que la « granulométrie », le « temps de contact » et « la forme
d’adjonction » influence largement la résistance spécifique. Cette réponse révele que pour
minimiser la résistance spécifique a la filtration, une granulométrie fine, un temps de contact

de 60 minutes et une adjonction sec sont préférables.

L’analyse des interactions des facteurs « Contact » et « Essence » peut étre réalisée par
comparaison avec les résultats de résistance spécifique. La Figure 30 résulte de la

modélisation des effets moyens des facteurs pour cette réponse.
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Figure 30 Diagramme des estimations des coefficients pour la réponse « Résistance
spécifique ».

L’analyse des effets moyens des facteurs fait apparaitre que les valeurs des

coefficients b2 et b4 sont fortes. Les couplages bl3, b24 et b34 présentent des valeurs
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importantes. L’analyse des mondmes montre une interaction significative dans les couplages

b12 et b34, les figures 14 et 15 montrent respectivement ces interactions.

Afin de réaliser la représentation graphique du modele, la réponse de la résistance
spécifique a subit une transformation logarithmique, la variation de la réponse pouvant
atteindre un facteur 10 (de 2,43E+09 a 5,20E+10). L’échelle du graphique est beaucoup trop

étendue pour voir les effets, sans cette transformation, les effets des facteurs sont difficiles a

apprécier.
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Figure 31 Représentation du couplage entre les effets des facteurs granulométrie et

Contact pour la réponse « Résistance spécifique » (b1.2).

La Figure 31 montre que les droites des effets réels (traits pleins) sont sécantes ce qui
témoigne d’un fort couplage. L’effet moyen, représenté en pointillé, varie suivant la modalité
retenue. Cette interaction se caractérise par le fait que pour une granulométrie fine, un temps
de contact de 60 minutes est préférable afin de diminuer la résistance spécifique. A I'inverse,
pour une granulométrie plus grossiere, un temps de contact de 15 minutes est suffisant. La
cinétique de réaction de particule grossiere est plus importante du fait de la surface de contact
inférieure aux poudres de bois fine. La conclusion sur le tracé de 1’effet moyen, montre que la
résistance spécifique la plus faible est obtenue pour une granulométrie fine et un temps de

contact de 60 minutes.
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Figure 32 Représentation du couplage entre les effets des facteurs Essence et Contact

pour la réponse « Résistance spécifique » (b3.4).

L’analyse de la Figure 32 révele que le facteur « adjonction » est préférable avec la
modalité « sec » afin de diminuer au maximum la résistance spécifique a la filtration, ce qui
confirme les résultats précédemment observés. L’analyse des effets réels montre que pour une
essence de bois dur, 1I’adjonction seche est largement préférable, a contrario, une essence de
bois tendre sera préférable sous forme humide mais avec un effet beaucoup moins significatif.
Finalement, la combinaison idéale correspond a une essence de bois dur avec une adjonction
sous forme seche. La conclusion sur I'utilisation de bois dur observée lors des analyses

précédentes est confirmée.

Ces analyses graphiques ont apporté les éléments de réponse sur les facteurs « temps
de contact », « granulométrie », « adjonction » et «essence ». Cependant, il apparait une
contradiction sur la granulométrie, en effet, les observations de la Figure 26 et de la Figure 31
sont favorables a une granulométrie fine contrairement a 1’observation de la Figure 29 lors de
I’analyse des effets moyens des facteurs qui tendent vers une granulométrie plus grossiere.
Cependant, la variation de l’effet d’'un changement de modalités n’est pas jugée tres
importante. De plus, la résistance spécifique a la filtration est influencée par la drainabilité du
gateau, il parait donc évident qu’une granulométrie plus grossiere va favoriser 1’écoulement
du filtrat par création de voie de circulation plus importante dans le gateau. Cependant, un fort
drainage ne veut pas forcément dire, une déshydratation optimale. Enfin, a plusieurs reprises
dans les analyses précédentes, il est apparu que la granulométrie fine est plus favorable au bon

déroulement du procédé de filtration.
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2.4.4. Choix des valeurs expérimentales

L’analyse complete de tous ces résultats a partir des neuf facteurs a deux modalités

nous permet maintenant de définir une combinaison idéale pour notre application. Nous

retiendrons donc 1’expérience suivante comme optimale dans notre procédé :

Quantit¢ | Type de toile Granulométrie Temps de contact Ordre d’introduction
50% ouverte Fine 60 min S+P
Floculant Essence de bois Température Forme d’adjonction
FO 4290 SH Dur 20°C Sec

Lorsque nous avons construit la matrice d’expérimentation selon le modele de

Rechtschaffner, nous avons sélectionné 11 expériences parmi 16 du domaine total. Cette

expérience optimale ne fait pas partie de la sélection du plan. Il est donc nécessaire de réaliser

cette expérience plusieurs fois afin de vérifier si les réponses enregistrées sont meilleures et si

les résultats sont répétables. Les sept expériences réalisées sont présentées dans le Tableau

17 :
Tableau 17. Résultats de ’expérience optimale sur les sept essais réalisés
e | R | it | eenn
Essai 1 2,06 1,05E+10 10,02 Bon
Essai 2 1,93 9,32E+09 9,96 Bon
Essai 3 1,87 6,03E+09 9,78 Bon
Essai 4 1,90 8,84E+09 9,94 Bon
Essai 5 1,84 1,05E+10 10,02 Bon
Essai 6 1,81 1,37E+10 10,13 Bon
Essai 7 1,69 1,87E+10 10,27 Bon
Moyenne 1,87 1,11E+10 10,04 Bon

En conclusion, la qualité du filtrat et le décollement du giteau restent conformes a nos

attentes. Le rapport d’humidité prend une valeur encore supérieure a celle enregistrée dans le

dernier plan d’expériences. La résistance moyenne a augmenté, mais la faible augmentation

de sa valeur ne devrait pas avoir d’effet significatif sur la durée de la filtration, cette valeur

reste conforme a celle d’une boue correctement floculée et ayant une bonne filtrabilité par

comparaison avec les données de la bibliographie.
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2.4.5. Conclusions

La température est le parametre qui a montré les plus grands effets, il est apparu
qu’'une température supérieure a 35°C provoque la production de filtrat tres chargé en
graisse, de plus le chauffage des boues avant déshydratation est impossible a mettre en place a
échelle industrielle (colt trop important). Le floculant choisi ne s’est quant a lui pas révélé
comme un point prédominant dans I’efficacité de la filtration, le floculant retenu présente une
meilleure compatibilité dans notre procédé mais avec une influence peu significative par

rapport a I’autre réactif exclu lors du premier plan d’expérience.

Tous ces résultats ont révélé I’'importance de la quantité de poudre de bois a ajouter
aux suspensions. Les résultats avec 50% de poudre de bois se sont montrés nettement plus
favorable a celle de 10%, cependant un optimum a ce parametres doit €tre recherché afin,
éventuellement de réduire le colit d’exploitation des réactifs de filtration. Le temps de contact
est aussi un parametre important économiquement. Une durée de 60 minutes s’est révélé
comme une modalité intéressante mais cela rallonge considérablement les temps de cycle de
filtration, il parait donc nécessaire de rechercher le temps de contact idéal pour limiter au

maximum le temps de production.

Enfin, point tres intéressant, I’étude montre une réelle différence entre 1’utilisation de
poudre de bois dur et tendre. La forme d’adjonction a également eu une influence significative
sur les performances de filtration. Dans les caractéristiques des poudres de bois, le parametre
granulométrie peut encore étre affiné dans une recherche d’optimisation, les résultats ont

cependant permis d’orienter les analyses vers une granulométrie inférieure a 500 pum.

Ainsi, la derniere étape de notre étude sera consacrée a 1I’optimisation des parametres
quantitatifs qui ont été étudiés pour deux modalités soit, la quantité de poudre de bois ajoutée,
la granulométrie du produit, le temps de contact entre la suspension et le réactif

lignocellulosique.
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2.5. Optimisation du procédé

2.5.1 Mise au point d’une poudre de bois spécifique au traitement des

graisses : essai sur une boue synthétique

2.5.1.1. Optimisation de la granulométrie

Des essais sont réalisés sur la boue synthétique avec des poudres de bois de
granulométrie variable. Tous les autres parametres sont ceux déterminés précédemment, une
taux d’adjonction de 50% massique sous forme seche, une toile ouverte, un temps de contact

de 60 minutes, une température de 20 °C et I’utilisation du floculant FO 4290 SH.

Les résultats des mesures de résistance spécifique et de rapport d’humidité sont
présentés dans les figures suivantes. La Figure 33 reprend les essais avec de la poudre de bois

dur de différentes granulométries et la Figure 34 reporte ceux réalisés avec la poudre de bois

tendre.
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Figure 33 Mesure de la résistance spécifique et du rapport d’humidité en fonction de la

granulométrie de la poudre de bois dur utilisée sur la boue synthétique
L’analyse des valeurs des deux mesures montre une variation plus ou moins
importante suivant le choix de la granulométrie de la poudre de bois utilisée. La diminution de
la granulométrie des poudres induit des baisses de performance. Une distribution de tailles
plus large (<500 um) est plus favorable que 1’'usage de poudres plus fines ou sans poudre de
bois. Des essais complémentaires ont ét€ menés sur des poudres de 500 a 200 um et de 500 a

315 pm. Une granulométrie de 500-200 um a permis un gain de performances par rapport a
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une poudre <500 pm par contre 1’essai avec une granulométrie de 500-315 um s’est avérer
moins favorable. Les poudre de bois 500-200 um et <500 um, proche en terme de répartition
granulométrique montre des résultats similaires, les résistances spécifiques sont inférieures a
1.10" et leur rapport d’humidité est inférieur a 1,9. Les poudres de bois plus fines, <200 um
et <100 um montrent des baisses de performances pour les deux mesures. Dans le cas d’une
utilisation de poudre de bois dur, une répartition granulométrique moyenne comprise entre

200 et 300 um, apparait comme optimum pour ce type de boue.
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Figure 34 Mesure de la résistance spécifique et du rapport d’humidité en fonction de la

granulométrie de la poudre de bois tendre utilisée sur la boue synthétique
Les résultats de la Figure 34 montrent qu’avec la poudre de bois tendre, 1’effet est
similaire a celle observée avec la poudre de bois dur. Les poudres de granulométrie <500 um
permettent d’obtenir un rapport d’humidité inférieur a 1,9. Les essais avec une poudre de 500-
200 um, permet d’abaisser la résistance spécifique en dessous de 1.10*" cependant, 1’effet
sur le rapport d’humidité n’est pas visible par rapport a la poudre <500 um. La poudre 500-

315 um n’apporte aucune amélioration vis a vis des deux parametres mesurés.
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Figure 35 Effet de la granulométrie des poudres de bois sur le temps de filtration de la
boue synthétique.

D’apres la Figure 35, I'effet de la granulométrie est également visible sur le temps de
filtration avec les mémes tendances que précédemment. En reprenant les résultats sur les trois
réponses mesurées, on remarque que pour une granulométrie identique, la poudre de bois dur
permet d’obtenir une meilleure résistance spécifique, cependant 1’effet sur le rapport

d’humidité et le temps de filtration n’est pas significatif.

2.5.1.2. Optimisation du temps de contact

Les essais sont réalisés avec une poudre de bois dur de granulométrie comprise entre
500 et 200 um. Les autres conditions opératoires sont identiques aux précédents essais portant
sur ’effet de la granulométrie. Les variations de résistances spécifiques et de rapports

d’humidité selon I’origine de la poudre de bois sont présentées en Figure 36.
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Figure 36 Mesure de la résistance spécifique et du rapport d’humidité en fonction du

temps de contact entre la boue synthétique et la poudre de bois, sous agitation avant
filtration

L’allure des courbes représentant la résistance spécifique et le rapport d’humidité en
fonction du temps de contact entre la poudre de bois dur ou tendre, tendent vers un optimum
situé entre 20 et 30 minutes. La comparaison entre les deux essences de bois révele également

de meilleures performances avec 1’utilisation de poudre de bois dur.
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Figure 37 Variation du temps de filtration suivant le temps de contact entre la boue

synthétique et la poudre de bois avant filtration
Le temps de filtration représenté sur la Figure 37 pour les deux essences de bois fait
apparaitre une tendance identique a celle observée a travers les résultats précédents. La
différence entre les deux essences est moins marquée mais 1I’optimum se situe bien entre 20 et

30 minutes. Les baisses de performances sont nettement marquées avec la poudre de bois dur
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qui doit avoir un pouvoir d’hydratation supérieur au bois tendre, cette hydratation provoquant
un gonflement des particules qui change alors de granulométrie, apres 40 minutes de contact

en milieu liquide, I’effet sur le bois dur devient trés important.

2.5.1.3. Optimisation du taux de traitement a la poudre de bois

Le temps de contact est fixé a 25 minutes en accord avec les conclusions précédentes,
la poudre de bois utilisée est constituée de bois dur de granulométrie comprise entre 500 et
200 pm.
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Figure 38 Mesure de la résistance spécifique et du rapport d’humidité suivant le
pourcentage de poudre de bois ajouté en fonction de la matiere seche de la boue
synthétique

La Figure 38 apporte deux informations. D’une part, plus le taux d’adjonction est
important et plus les deux réponses sont favorables quelques soit le type d’essence de bois
utilisé. On peut également constater que la poudre de bois dur apporte de meilleures réponses

avec tous les taux d’adjonction.
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Figure 39 Variation du temps de filtration selon le conditionnement appliqué a la boue,

dosage en pourcentage par rapport a la matiére seche de la boue synthétique
Les conclusions relative aux résultats portés sur la Figure 39 sont les méme que
précédemment. La poudre de bois dur avec un taux d’adjonction maximum est nettement plus

favorable sur la réponse du temps de filtration.

2.5.1.4. Discussion et conclusions

Les essais effectués avec une boue synthétique permettent d’affiner les parametres de
granulométrie, de taux d’adjonction et de temps de contact. Une déshydratation optimale est
obtenue avec un taux d’adjonction de 50% de poudre de bois ayant une origine de bois dur.
La composition chimique des essences de bois étant relativement proche, on peut alors
considérer que les différences de performance sont dues a la morphologie des particules. Un
bois tendre présente un aspect fibreux alors qu’un bois dur est beaucoup plus sphérique. Ces
dernieres apportant une meilleure drainabilité d’une boue ayant un fort pouvoir colmatant. De

plus I’empilement des couches est plus facile avec ce type de particules.

L’effet de la granulométrie est trées marqué avec le bois dur. Suivant la gamme de
granulométrie les performances sont tres différentes, les particules grossieres facilitent le
drainage pendant que les plus fines interagissent avec les particules en suspension du fait de
leur grande surface de contact. Une granulométrie 500-200 um apporte les meilleures
performances. Les différences de performances suivant la granulométrie du bois tendre sont
pas tres marquées. Ceci peut s’expliquer par le fait que le bois tendre est tres fibreux ce qui
rend difficile la calibration des particules, certaines ont un faible diametre mais peuvent avoir

une longueur supérieure a la maille filtrante.
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Un temps de contact de 20 a 30 minutes est suffisant pour assurer une bonne
déshydratation quelques soit I’essence de bois retenue. Un temps trop court ne permet pas aux
particules de bois de s’hydrater et d’interagir avec la boue, en revanche, un temps trop long
provoque une saturation en eau qui entraine un gonflement des particules et une baisse de

performances.

Dans tout les cas, I’ajout de poudre de bois quelques soit la granulométrie, 1’essence
ou le taux d’adjonction et le temps de contact apportent un gain de performances tres

important en comparaison avec une déshydratation sans poudre de bois.

2.5.2. Influence du ratio et de 1’essence de bois utilisée pour le

conditionnement de boues industrielles

2.5.2.1. Résultats des essais

Les méme expériences que précédemment ont été reproduites sur deux types de boue
se différenciant par leur pourcentage de graisse par rapport a la matiere seche ainsi que leur

taux de matiere volatile en suspension (MVS) présentés dans le tableau 18.

Tableau 18. Caractéristiques des boues étudiées
Type de boue Dénomination Taux de MVS % de graisse
Salaison A 97% 50 %
Station d’épuration urbaine B 70% <1%

Le temps de contact est fixé a 25 minutes, la poudre utilisée est de granulométrie 500-
200 um. Les facteurs essence de bois et taux d’adjonction sont analysés. L’ensemble des
résultats obtenu avec la boue A, est présenté dans la Figure 40 et la Figure 41. Pour la boue B,

les résultats sont présentés en Figure 42 et Figure 43.
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Figure 40 Variation de la résistance spécifique et du rapport d’humidité du gateau de
filtration en fonction de la fraction massique de poudre de bois ajoutée a la boue A
‘ - - -#- - - Bois tendre — —#— — Bois dur
900 -
800 S X
= 700 *
§ 600 - RN
£ 500 B S
= o ~~m
< 400 o
-------- TS
2 300
=
£ 200 -
21
100
0
0% 20% 30% 40% 50%
Taux de poudre de bois (% massique)

Figure 41

Temps de filtration en fonction de la fraction massique de poudre de bois

ajoutée suivant la matiere seche contenue dans la boue A

Les essais réalisés dans des conditions identiques avec des poudres de bois dur et

tendre révelent des réponses légerement meilleures avec du bois tendre comme le montre la

figure 25. L’information principale apportée par ces analyses vient de la quantité de poudre

ajoutée. En effet, quelque soit I’essence utilisée, a partir de 30%, les valeurs de résistance

spécifique et de temps de filtration varient peu, ces deux mesures €tant étroitement li€es, cette

constatation parait normale. Pour la réponse du rapport d’humidité, il n’y a plus de variation a

partir de 40% et un ajout de poudre de bois de 30 a 40% permet d’obtenir des réponses

optimales.
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Figure 42 Mesure de la résistance spécifique et du rapport d’humidité pour les deux types
d’essence de bois, en fonction de la fraction massique de poudre de bois ajoutée a la

boue B
L’utilisation de poudre de bois tendre ou dur n’a pas d’effet tres marqué sur les deux
réponses enregistrées. Sur la Figure 42, on constate que 1’influence du taux d’adjonction n’a
plus d’effet important a partir d’un ajout supérieur a 30%. Ce phénomene est nettement
visible concernant I’effet de la poudre de bois tendre sur le rapport d’humidité. La résistance

spécifique est inférieure 2 10'" a partir de 30% d’ajout quelque soit I’essence de bois utilisée.

L’influence de la quantité de poudre utilisée, représenté sur la Figure 43, est plus
marquée avec le bois tendre. Le passage de 20% a 30% permet de diviser le temps de
filtration par 7. L’effet avec le bois dur est moins marqué entre les quatre modalités retenues,

mais la comparaison avec I’essai sans poudre montre 1’intérét de 1’utilisation de cet adjuvant.
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Figure 43 Temps de filtration pour les deux types d’essence de bois, en fonction de la

fraction massique de poudre de bois ajoutée a la boue B
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2.5.2.2. Conclusion sur le taux d’adjonction

Les performances des bois durs et tendres sont tres proches, surtout sur la boue de
station d’épuration sans graisse. La boue A étant moins graisseuse et donc moins colmatant,
I’effet de la morphologie des particules se fait ressentir plus légerement que dans le cas de la
boue synthétique. Cependant, les particules de bois dur sont plus performantes ce qui
confirme la théorie avancée suite aux essais sur la boue synthétique. Avec une boue non
graisseuse (Boue B), les particules sphériques ou fibreuses offrent des performances

similaires.

Une poudre de bois dur ou tendre ajoutée a hauteur de 30 % est suffisante pour une
bonne filtration. Si la siccité finale est 1’objectif premier, un taux de 40 % permet de gagner
quelques points. Au-dela de cette valeur il n’y a plus de gain de performances sur les trois
parametres. Sur une boue non graisseuse, les performances sont optimales a partir de 30 % sur

les trois parametres.

2.5.3. Influence de la granulométrie de la poudre de bois pour le

conditionnement de boues industrielles

Les essais ont été réalisés sur les deux boues utilisées précédemment. D’apres les
conclusions précédentes, le temps de contact est fixé a 25 minutes et le taux d’adjonction est

de 40% pour la boue A et de 30 % pour la boue B. Les résultats obtenus sont repris sur la

Figure 44 et la Figure 45.
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Figure 44 Mesure de la résistance spécifique et du rapport d’humidité en fonction de la

granulométrie de la poudre de bois dur utilisée sur la boue A
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Figure 45 Mesure de la résistance spécifique et du rapport d’humidité en fonction de la

granulométrie de la poudre de bois tendre utilisée sur la boue A

L’analyse de la Figure 44 et de la Figure 45 révele que les variations de résistance
spécifique, obtenues a partir des différentes granulométries ne sont pas tres marquées
quelques soit I’essence de bois utilisée. En revanche, 1’ajout de poudre de bois, quelque soit la
granulométrie, a un effet trés marqué sur la réponse du rapport d’humidité par rapport a
I’essai sans poudre. Pour ce dernier, le rapport d’humidité est supérieur a 7, alors que 1’ajout
de poudre permet d’atteindre des valeurs nettement inférieures a 4. Pour la résistance
spécifique, on passe d’un ordre de valeur de 10" 2 10" avec un ajout de poudre de bois. 1l
faut noter que 1’utilisation de bois tendre permet d’atteindre des rapports d’humidité proche de
3 contrairement au bois dur ou seul la poudre <500 um se rapproche de la valeur 3. Les autres
essais sont supérieurs avec des rapports proche de 3,5. La Figure 46 et la Figure 47 montrent
que I’effet de la granulométrie de la poudre de bois dur ou tendre est fortement marqué sur la

déshydratation de la boue B.
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Figure 46 Mesure de la résistance spécifique et du rapport d’humidité en fonction de la
granulométrie de la poudre de bois dur utilisée sur la boue B
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<500 pm (d0,5=240) | <315 ym (d0,5=190) | <200 pm (d0,5=130) | <100 um (d0,5=80) Sans poudre
Figure 47 Mesure de la résistance spécifique et du rapport d’humidité en fonction de la

granulométrie de la poudre de bois tendre utilisée sur la boue B

L’utilisation de poudre de bois de granulométrie <500 um est largement favorable
pour les deux essences. D’autres granulométries induisent des pertes d’efficacité pour les

deux réponses retenues. Les performances avec une poudre tres fine < 100 pm sont tres

proches des valeurs sans ajout de poudre de bois.

2.5.3.1. Conclusion sur la granulométrie

Comme avec la boue synthétique, 1’effet est beaucoup plus marqué avec les gammes
de bois dur. Les résultats avec les gammes de bois tendre sont moins différenciés, on peut

attribuer ce phénomene a la calibration moins précise sur les particules fibreuses de ce bois

contrairement au bois dur qui est de forme plus régulicre.
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Plus on se rapproche de granulométrie fine et plus le phénomene de colmatage est
présent avec des performances obtenues sur la poudre de bois <100um qui sont proche de
celles enregistrées sans utilisation de poudre de bois. Cette remarque est surtout visible sur les
essais réalisés avec la boue B a partir d’essences dur et tendre. Sur la boue A, I’effet est
remarqué seulement avec le bois dur. L’utilisation d’une poudre de bois avec une gamme de
granulométrie plus large (<500 um ou 500-200 um) est largement favorable avec les deux
essences de bois et avec les deux types de boues. D’apres tous les résultats, I'intérét d’utiliser
une poudre de bois 500-200um permet d’apporter a la boue les effets des grosses particules en

limitant I’effet colmatant des plus fines (<100um).
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. Conclusion générale

Les conclusions apportées par ces essais sont :

Les particules de poudre de bois fines (<100 pm) ont une action colmatant en limitant les

performances de la déshydratation.

A T'inverse, les particules grossieres (>300 um) agissent comme adjuvant de drainage du

filtrat au travers du gateau.

La calibration des poudres de bois tendre est difficile du fait de la forme fibreuse des
particules. Les différences entre les gammes sont moins marquées par rapport aux poudres

de bois dur.

Une poudre de bois dur semble plus adaptée a la filtration d’une boue tres grasse, 1’effet

est atténué avec un taux de graisse moins important.

La fraction 500-200um représente la gamme de poudre la plus adaptée afin d’optimiser

I’ensemble des parametres quelque soit I’essence de bois.

Au-dela de 500um, la surface de contact des particules diminue en défavorisant les

interactions avec la boue.

Le temps de contact est prépondérant pour une bonne déshydratation, un temps trop court
limite les interactions entre la boue et les poudres, un temps trop long provoque une
hyperhydratation en défavorisant le drainage du filtrat. Les particules gonflent et

augmentent alors de granulométrie ce qui défavorise la déshydratation.

Le taux de graisse contenu dans la boue détermine le taux de poudre de bois a ajouter, 30
% sont suffisants pour une boue sans graisse ou contenant un faible taux, 40 % pour une
boue dont la maticre seche est constituée pour moitié de graisses, et jusqu’a 50 % pour

une boue ayant une matiere seche constituée essentiellement de graisses.

La température est un facteur trés influant sur la structure des graisses, si elle est
supérieure a 35°C, une partie des graisses se liquéfie et circule a travers le média filtrant

en augmentant considérablement la charge polluante du filtrat.
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e Le fait d’ajouter une poudre de bois sous forme humide n’apporte pas de gain de
performance, c’est le temps de contact avec la boue qui conditionne 1’hydratation et les

interactions entre les particules.

e L’ajout de poudre doit se faire avant le floculant afin de créer des pontages entre les

particules de bois et les matieres en suspension de la boue.

Cette démarche d’analyse a permis de mettre au point un abaque protocolaire pour le
conditionnement des boues par adjonction de poudre de bois avant déshydratation mécanique

sur filtre-presse, cet abaque est présenté Figure 48.

¥»Le temps de contact : 20-30 minutes sous agitation forte,
»Une forme d’adjonction séche
#Un polymeére cationique, a forte poids moléculaire et moyenne charge
#Une toile monofilament ouverte
»L’introduction de la farine de bois doit se faire avant le polymére

»Un température proche de 20°C

Taux de graisse dans la
matiére séche de la boue

Taux de 100% 50% 0%
farine de
bois
50% 40% 30%
Granuloméfrie
500-200pum
Essence <500pm
variétale
bois
Dure Dure/tendre Tendrefdure
Figure 48 Protocole de conditionnement des boues graisseuses selon le taux de graisse

constituant la matiere seche.

Le produit obtenu est facilement manipulable du fait de son état solide, I’humidité est
suffisante pour une valorisation par compostage. Le giteau de filtration est facilement
malléable pour permettre son incorporation avec un co-substrat de compostage comme les
déchets verts. Les résultats des essais ont été mis en application lors d’une campagne de
déshydratation sur filtre-presse pilote afin de produire une quantité de gateaux de filtration

nécessaire a la mise en place des essais de valorisation par compostage. Cette campagne
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d’essais s’est déroulée sur 2 mois dans la station de traitement des eaux usées d’une industrie

agroalimentaire spécialisée dans la salaison.
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boues graisseuses apres déshydratation

Ce travail se propose de vérifier la faisabilité du compostage de gdteaux de filtration
en mélange avec des déchets verts. L’intérét est de fixer les limites du procédé et les
difficultés pouvant intervenir a échelle industrielle. Enfin, I’étude devra mettre en évidence
I'impact des lipides dans les boues sur le déroulement du compostage mais aussi sur le
produit final obtenu. L’étude est menée dans un premier temps a échelle du laboratoire puis

les enseignements apportés sont mis en application lors d’essais a l’échelle industrielle.
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1. Matériels et méthodes de compostage

1.1. But et principe de I’étude

L’étude est réalisée avec une boue graisseuse déshydratée sur filtre presse apres
adjonction de poudre de bois. Les gateaux de filtration obtenus sont compostés en mélange
avec des déchets verts. Au travers de plusieurs essais, nous chercherons a mettre en évidence
I’influence des lipides de la boue sur le processus de compostage. Nous étudierons leur

dégradation mais également leur role dans la transformation de la matiere organiques.

Le compostage des gateaux de filtration est mené en deux phases. La premiere est
réalisée en réacteurs de laboratoire afin de mettre au point une méthode adaptée, la deuxieme
phase est consacrée a la validation du procédé par la mise en place d’essais a I’échelle

industrielle.
1.2. Substrats de compostage

Les déchets graisseux sont issus d’une usine de transformation de viande porcine,
correspondant a la boue A analyse dans la partie I. La fabrication de charcuterie génere une
grande quantité de déchets liquides a haute teneur en graisses qui sont concentrés dans la
station de traitement des eaux par flottation. Ces boues sont analysées afin de connaitre leur
taux de carbone, d’azote et de matieres organiques par des méthodes adaptées de celles
utilisée pour les mesures dans les composts décrites en 1.4.2. La proportion de lipides
contenue dans la matiere seche est déterminée par extraction par la méthode de Folch décrite
en 1.5.2.1. Cette teneur est obtenue par comparaison entre la valeur d’extraction et la matiere

seche totale de la boue.

La déshydratation sur filtre presse est réalisée selon la définition de 1’abaque de
conditionnement : adjonction de poudres de bois tendre avec une granulométrie de 200 a 500
pm, un taux de 40% par rapport a la MS et un temps de contact de 25 minutes. Les poudres de
bois sont fournies par la société parisienne productrice de sciure (SPPS) et proviennent
principalement d’essence de sapin. La boue est également conditionnée a 1’aide d’un floculant

organiques cationique de référence FO 4290 SH.
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Les déchets verts (gazon, branches de feuillus et résineux, feuilles) proviennent de la
station de compostage de la ville de Limoges, ils ont été prélevés au mois d’Avril pour le
compost en andains. Les déchets utilisés pour les réacteurs de laboratoire sont récupérés au
sein des services d’entretien des espaces verts de 1’Université de Limoges durant les mois

d’octobre et d’avril.

1.3. Méthode de compostage

1.3.1. Compostage en réacteur de laboratoire

Les premieres études sont menées sur de faibles volumes de compost a ’aide de
réacteurs isothermes d’un volume utile de 45 litres. Nous disposons de cinq réacteurs
permettant de mettre en ceuvre plusieurs composts dans différentes proportions de mélange.
Le mélange est constitué de déchets verts fraichement coupés et de gateaux de filtration

obtenus apres déshydratation des boues graisseuses de salaison.

Le systeme, présenté dans la Figure 49, est équipé de diffuseurs d’air raccordé a une
pompe afin de créer une aération forcée de 30 a 60 1/h/kg de MS. Pour éviter la formation de
passage préférentielle de 1’air et assurer une bonne homogénéisation, le compost est mélangé

chaque semaine.

r |j Couvercle
Prise de température | Leérateur
—_—— Diffuseurs 4 air '
|
Aération forcée

Wue de face Wue de dessus

Figure 49 Schéma du systeme de compostage en laboratoire
Plusieurs mélanges de substrats sont mis en réacteur (les proportions des substrats sont
en pourcentage massique). Deux séries d’essais ont ainsi été réalisées et analysées. Le taux de

lipide contenue dans le mélange est calculé en tenant compte d’une siccité moyenne des
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gateaux de 55%, la matiere seche des gateaux est constituée a 40% de poudre de bois, 30% de
lipides et 30% de matiere organique autres que des lipides, I’humidité des déchets verts est

mesurée a 50% :

e 100 % de déchets verts (DV) tout venant

e Un mélange 80 % de DV et 20 % de gateaux de filtration (GF). Le taux de lipides est de
7% par rapport a la MS totale.

e Un mélange 60 % de DV et 40 % de GF. Le taux de lipides est de 13% par rapport a la
MS totale.

e Un mélange 40 % de DV et 60 % de GF. Le taux de lipides est de 19% par rapport a la
MS totale.

Pour ces quatre mélanges, la masse de DV est identique. Etant donné la faible densité
des DV par rapport aux GF, cet ajout constant de DV permet de maintenir un volume du
mélange suffisant pour remplir completement les réacteurs. Le mélange est réalisé

manuellement jusqu’a obtention d’un produit homogene sans grosse fraction de GF.

L’ajout d’eau permet d’assurer une humidité des mélanges proche de 60 % afin de se
placer dans les conditions optimales de compostage. Cette teneur en humidité est maintenue
jusqu’au début de la phase de maturation. Des prélevements sont effectués dans chacun des
réacteurs en début du processus, puis toutes les semaines pendant un mois et en fin de
maturation. L’échantillonnage est réalis€ par quartage d’apres la norme U44-101. Un
prélevement de 1 kg environ subit deux divisions puis des mélanges successifs pour constituer

un échantillon de 250 g dédi€ aux analyses laboratoires.

Nous conviendrons de parler de phase 2 pour la fin de I’étape thermophile et de phase
3 pour la fin de I’étape de refroidissement (mésophile). La phase de latence au départ étant
tres courte, nous n’avons pas effectué de prélevement. Les analyses portent sur le suivi de la
dégradation des lipides et la réparation des constituants majeurs (C, H, O, N). Une prise de

température est faite de facon quotidienne.
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1.3.2. Compostage en andain

Des essais de compostage semi-industriels en andains ont été réalisés sur une plate
forme de compostage expérimentale (Figure 50). Le broyage des DV couplé au mélange avec

les GF sont réalisés a I’aide d’un broyeur industriel a marteau.

Deux andains ont été mise en place avec les compositions suivantes : 1’andain 1
comprenant 70% de DV et 30% de GF et ’andain 2 avec 50% de DV et 50% de GF. Les
mélanges sont effectués en quantités massiques de matiere brute et les volumes des andains
sont d’environ 6 m® chacun. Ces andains ont été placés sur une plateforme de compostage

décrit en Figure 50.

15m

L 4

Pente 3%

jardin [I :

Pente 3%

(%35t )
(%351 )

Abri de 1 Sm

Figure 50 plan de la plate-forme de compostage expérimentale avec 'implantation des
andains.

Un prélevement hebdomadaire est effectué sur chaque andain afin d’analyser les
différents parametres physiques et chimiques du compost en cours de dégradation. Les
prélevements sont effectués en 6 points des andains afin d’obtenir une quantité proche de 4 kg

qui subira un quartage pour récolter une fraction représentative de 500 g environ.

L’analyse du taux d’humidité permet de réguler I’apport d’eau lors des retournements,
ce taux est maintenu a 60% jusqu’a la phase de maturation. La température est relevée de
facon quotidienne a 1’aide d’une sonde thermohygrométrique, les baisses de température trop
importantes renseignent sur les fréquences de retournement. Le retournement des andains est

effectué manuellement avec une fourche.

126



Partie III : Matériels et méthodes de compostage

1.4. Caractérisation physico-chimique

1.4.1. Mesures des parametres physiques

La mesure du suivi de pH se fait selon la norme ISO 10390 de 1994 (F) traitant de la
qualité des sols, décrivant une méthode instrumentale de mesure de routine du pH a 1’aide
d’une électrode en verre dans une suspension de compost dilué au 5°™ dans de I’eau.

Le suivi de température est effectué grace a une sonde thermohygrométrique, les
mesures sont réalisées quotidiennement, en plusieurs points de 1’andain ou du réacteur
(centre, surface). Cette sonde permet également de suivre le taux d'humidité relative. Il est
important de considérer également le taux d’humidité absolue évalué par séchage d’un
échantillon représentatif a 105 °c pendant 24 heures, la perte de poids représente la teneur en
eau du compost.

Apres chaque retournement, le volume des andains est évalué a 1’aide d’une formule

découlant de la Figure 51 :

H
Figure 51 Représentation schématique d’un andain permettant le calcul du volume.
B+b L+1
Le volume est calculé grace a la formule : V = XTX H (3.1)

Cette mesure permet de suivre la perte de volume des andains et ainsi évaluer la
dégradation de la matiere organique. Un compost peut perdre jusqu’a 50 % de son volume
(Mustin, 1987). La perte de volume dans le réacteur est simplement mesurée par rapport a la

hauteur de compost restante dans le cube.
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1.4.2. Matiere organique

Le dosage du carbone est réalisé selon la norme ISO 14235 de 1998 basée sur la
méthode de ANNE proposant une détermination de la teneur en carbone organique dans le
sol, apres oxydation en milieu sulfochromique et mesure spectrométrique du chrome réduit.

L’azote total kjeldahl est dosé selon la norme NF EN 13654-1 de juillet 2002. Cette
méthode comprend une minéralisation utilisant un mélange sulfate de potassium/acide
sulfurique, le sulfate cuivrique étant utilis€ comme catalyseur. Apres minéralisation, la
solution est distillée afin de récupérer I’azote sous forme d’ammonium qui sera dosé en

retour.
1.4.3. Matiere minérale

Le suivi de matiere minérale est un bon indicateur de la dégradation de la matiere
organique par les microorganismes. Cette mesure consiste a placer au four a 550 °C un
échantillon de poids connu de compost préalablement séché a 1’étuve. Le poids des cendres

restantes représente la fraction de matiere minérale de I’échantillon.

1.5. Caractérisation de la matiere organique au cours du compostage

1.5.1. Introduction

Cette partie comporte deux étapes. La premiere est consacrée a la caractérisation du
processus de dégradation des graisses et le suivi de la transformation des graisses au cours du
compostage. Une deuxieme étude porte sur le suivi de la matiere organique et des
modifications de structure biochimique qui peuvent intervenir avec 1’identification des
produits de décomposition au cours des phases. En parallele, nous étudierons I’influence de la

quantité de lipide du compost sur ces transformations.
1.5.2. Etude des lipides lors du compostage

1.5.2.1. Extraction des lipides totaux par la méthode de Folch et al. (1957)

N

La méthode de Folch consiste a extraire les lipides par un solvant organique en
présence d’un alcool qui dissocie les interactions des lipides avec les autres constituants

membranaires. Elle est plus rapide que la méthode de Bligh & Dyer (1959) car elle ne
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nécessite qu’une seule séquence de mélange et peut étre utilisée quelles que soit les
concentrations en lipides de 1’échantillon sans la nécessité d’adapter les volumes de solvants
(Eymard, 2003). Cette technique repose sur le principe d’une extraction a froid des lipides par
un mélange de solvant méthanol/ chloroforme (1/2 ; v/v). L’addition d’une solution aqueuse
de NaCl a 0,58 % (m/v) permet la séparation des phases. La phase supérieure constituée de
méthanol et d’eau contient les composés hydrophiles (glucides et protéines) dont la
dissolution est favorisée par la présence de sel tandis que les lipides sont dissous dans la phase

organique inférieure.

Le chloroforme et le méthanol sont additionnés de 25 mg/l de BHT (Butyl
Hydroxytoluene) afin de limiter 1’oxydation lipidique au cours des extractions. Comme décrit
dans la Figure 52 un échantillon de 5 g est laissé en contact 10 minutes dans un ballon avec
33 ml de méthanol froid (4°C). 66 ml de chloroforme sont ensuite ajoutés et I’ensemble est
homogénéisé 5 minutes puis filtré sur Whattman GF/C 47 mm. Le filtrat est transvasé en
ampoule a décanter apres un ajout de 22 mL d’une solution de NaCl. L’ensemble est agité

puis mis a décanter 6 heures a +4°C dans I’obscurité. Le protocole est schématisé Figure 52.
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3 22 ml de sabution de Hal

5 g de compost lyophilisa et

broye 66 ml de chloroforme
+ 33 ml de méthancl
1 2

Filtration sous vide sur filtre

. . ' What
Imhbihation 10 min Homogénéisation 5 min man

Rampération de la phase
organique nférmme aprés 6
henres de décantation

Evaporation soms vide 4 35 *C

Extrait hipidique
+ 5 ml dhexane

1)
Conservation 4 -18°C

Extrait hpidique

Figure 52 Protocole d’extraction des lipides par la méthode de Folch (1957).
La phase organique inférieure est ensuite prélevée et évaporé a 35°C sous vide a 1’aide
d’un évaporateur rotatif. L’extrait lipidique obtenu est séché quelques minutes sous courant

d’air puis repris dans 5 ml d’hexane et conservé a -18°C dans des tubes en verre.

1.5.2.2. Suivi des acides gras libres et triglycérides au cours du compostage

Les compositions en acides gras libres (AGL) et totaux (AGT) des extraits lipidiques
seront déterminées par chromatographie en phase gazeuse (CPG) apres méthylation des AG
en esters méthyliques d’acides gras (EMAG). La méthode de préparation des esters
méthyliques d’acides gras est adaptée de la norme ISO 5509 décrite dans la Figure 53. La
méthode d’analyse est adaptée de la norme EN ISO 5508 de 1995. L’analyse des AGT se fait

apres saponification suivie d’ester méthylation.
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Le matériel utilisé est un chromatographe en phase gazeuse GC 8000 modele 8060
Fisons Instruments, équipé d’un détecteur Spectrometre de Masse modele MD 800 Fisons
Instruments et d’une colonne S&W HP Innowax de longueur 30m et de diametre intérieur de
0.32 mm. L’épaisseur du film de la phase stationnaire est de 0.15 um, cette phase stationnaire
est de type CARBOWAX. Les conditions d’analyse sont en mode isotherme a 180°C avec
injection en mode split et un rapport de division de 50. L’Hélium est utilisé comme phase

mobile et régler A un débit de 2 ml.min™". Le volume d’échantillon injecté est de 1 pl.
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Figure 53 Protocole d’esters méthylation des AGL
Pour I’analyse des AGT, I’extrait lipidique est traité au préalable par hydrolyse en
milieu basique par ajout de 4 ml de soude a 0,5 M et chauffage a reflux pendant 10 minutes.

La solution ainsi obtenue est ensuite traitée selon le protocole de la précédent.

La méme procédure est appliquée a 5 mg de différents acides gras étalon en mélange
(C14, Cl16, C16-1, C17, C18, C18-1, C18-2, C18-3, C20,). L’acide heptadécanoique (C17) est

utilis€é comme étalon interne, c’est le seul acide gras que I’on ne retrouve pas a I’état naturel.

1.5.2.3. Analyse qualitative

Les pics des chromatogrammes sont identifiés a I’aide du spectre des étalons par
comparaison des temps de rétention absolus (tr) calculés pour chaque pic. Le temps de

rétention absolu des étalons est calculé a partir de celui de I’étalon interne (C17). Puis le
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calcul est réalisé sur le chromatogramme des échantillons en tenant toujours compte du temps
de rétention de 1I’étalon interne.
_ T,

-T
z . étalon 0

Pour le chromatogramme étalon : 77,/ sioninteme = —————— (3.2)
Tr., =T,

. Tr. —T,
Pour les chromatogrammes des échantillons : 77, suoninteme = ————— (3.3)
Tr, c7 T,

Avec Ci, 14<i<20, correspondant a une chaine de carbone (de C 14 a C 5).

1.5.2.4. Analyse quantitative

La mesure quantitative des AG dans les échantillons est évaluée par rapport a 1’aire de
leurs pics d’enregistrement. Cette aire est comparée a celle du mélange étalon dans laquelle

les masses d’AG sont connues.

masse.prélevée (3.4)

Pour le chromatographe étalon : [C,étalon] =

Avec [Ci étalon] la concentration de chaque étalon introduit dans le ballon.

Pour les chromatographes des échantillons, la quantité de chaque chaine de carbone

est calculée en mg/ml a 1’aide de la formule :

A. A . XC' .
C' — Cétalon X Ci X ét.int . ét.int. 35
[C:1=IC, ] 1 (3.5)

ét. ét.int. ét.int.

Avec, [G;]: Concentration de Ci dans 1’échantillon.

[C; étalon] : Concentration de Ci dans le mélange étalon.
A ¢j : Aire du pic de Ci dans I’échantillon

Ag. : Aire du pic de Ci dans le mélange étalon

Ageint. - Aire du pic Cy7 dans le mélange étalon

A’¢tint. ¢ Alre du pic Cy7 dans I’échantillon
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Ceeint. - Concentration en C;7 dans le mélange étalon
C’4int. - Concentration en C;7 dans 1’échantillon

Le calcul du pourcentage de chaque chaine carbonée est donné par la formule

A,
%C, = —C—x100 (3.6)

ZACi
1.5.3. Méthode de mesure des produits de décomposition

1.5.3.1. Analyse élémentaire

Quatre échantillons de compost sont prélevés au cours des différentes phases du
compostage : au départ, en fin de phase thermophile, en fin de phase mésophile et apres la
phase de maturation. Ces quatre échantillons sont lyophilisés puis broyés et a nouveau
lyophilisés avant d’étre soumis a un analyseur élémentaire afin de déterminer les proportions
des éléments carbones, azote, hydrogene et oxygene contenus dans la matiere organique. Les
résultats sont exprimés en pourcentage de masse dans la prise d’essai, étant admis que le
pourcentage de matiere organique est €gal a la somme des quatre pourcentages des éléments

dosés soit :
MO% =C%+H%+ N%+ 0% (3.7)

La matiere minérale est obtenue par la méthode de calcination et comparée avec la

valeur donnée par la formule :

MM % =100-MO% ou MM % =100—(C% + H % + N% + O%) (3.8)

1.5.3.2. Taux de décomposition

A partir des taux de matiere minérale déterminés au cours du compostage, le taux de
décomposition T de la matiere organique peut €tre calculée d’apres la formule de Jouaiphy et

al. (2005) :

T%{ MO, - MO,

x100 (3.9)
ﬂVIO,»xa—ﬂwof)}
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fMMf _fMM;
MM, x(1- fMM)

ou 7% ={ }xlOO (3.10)

Avec fMO; et fMOr représentant respectivement la fraction de matiere organique
initiale et finale, et fMM; et fMM; désignant les fractions de matiere minérale initiale et finale.
Il est alors possible de calculer T entre deux phases successives de compostage mais aussi
entre chaque phase. La comparaison des valeurs de décomposition, selon le processus de

compostage appliqué, renseignera sur les performances de chacun.

1.5.3.3. Réactions stoechiométriques de dégradation du compost

A partir du taux de décomposition T de la matiere organique entre deux phases du

processus de compostage dénommées MO,, et MO,;;, on calcule successivement :

e Le pourcentage de MO disparue entre les deux phases de décomposition,

MO X1%
Gp=—"n "

MO,
disparue 1 OO

(3.11)

e Le pourcentage de MO virtuelle, « dénommée fraction restante », de la phase n+1, soit le
pourcentage de MO,, qui resterait pour constituer la MO de la phase n+1 apres élimination

de la fraction disparue. Fraction restante % = MO, % - MOgisparue % (3.12)

e Le pourcentage ajusté de chacun des éléments C, H, N, O dans la fraction restante ;

. % del' élément _ Jodel'élément % dela fraction restante dans la MO,
dans la fraction restante  dansla MO, _, % MO, ,,
(3.13)

e La composition de la fraction restante de la phase n est alors celle de la MO de départ de

la phase n+1.

e Le pourcentage de chacun des éléments C, H, N, O dans la fraction disparue, obtenu par le

calcul suivant :

% del' élément % de l' élément % de l' élément (3.14)
[ ] = —_ .
dans la fraction disparue  dansla MO,  dansla fraction restante
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e Les formules brutes de la MO, et de la fraction restante déterminées en divisant le

pourcentage de chaque élément par son poids atomique. La fraction disparue est obtenue

Formule de la B Formule Formule de la

par calcul : (3.15)

fraction disparue dela MO,  fraction restante

1.5.3.4. Séparation par groupements atomiques fictifs

A partir des formules molaires des MO initiales, restantes et disparues, la méthode de
Tardy et al. (2000) est appliquées afin d’étudier I’état dans lequel se trouve le carbone. Cette
méthode fait appel aux groupements atomiques fictifs (GAF) et se déroule en quatre étapes

successives :

¢ Elimination du groupement NH, considéré comme protéique, leur diversité de structure

rend tres difficile I’interprétation de leur évolution.

e A partir de la formule brute restante, on constitue ensuite le maximum de groupements

atomiques CH,O représentant le C hydraté.

e Puis les groupements CO ou CH; sont constitués, I'un excluant 1’autre. Les CO

représentent le C oxydé et les CH; le C réduit.

e Enfin, les éléments restant permettent de déterminer le nombre de carbone isolé ou H,O.
Le carbone isolé étant dénommé Csec, indicateur de noyaux aromatiques et H>O indiquant

une hyperhydratation.

Concernant les matieres organiques des phases n et de la fraction restante, les calculs
sont effectués directement contrairement a la fraction disparue pour laquelle les GAF sont
obtenus par soustraction des valeurs de la phase n avec celles de la fraction restante. Les

valeurs négatives €tant aberrantes ne seront pas utilisées pour la suite des calculs.

La carbone totale est donné par la formule Ct = nCH,0 + nCO + nCH; + nCsec. A
partir de cette valeur, il est possible d’évaluer 1’état d’oxydation du carbone I,x donné par la
formule +2CO/Ct assimilé a du C oxydé ou par -2CH,/Ct dont la valeur négative est associée

aux formes réduites C réduit.

Afin d’effectuer des comparaisons entre les différentes phases du compostage, les

rapports entre les GAF et Ct sont réalisés ainsi que le rapport des GAF entre eux.
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Enfin, il est possible d’évaluer la dégradation simultanée ou non de la cellulose et de la
lignine en comparant les valeurs des rapports des GAF/Ct avec les valeurs correspondantes de

ces rapports présentés en Tableau 19 :

Tableau 19. Groupements atomiques fictifs et leurs rapports dans la cellulose et la
lignine.
Ct CH,O CO CH, Csec CH,0/Ct O/Ct CH,/Ct Csec/Ct Cx CH,0/Csec CO/Csec CH,/Csec Csec/CH,O
Cellulose [ 6 |5 0 0 1 0833 - - 0,167 0 5 - - 02
Lignine 10 |53 0 43 6 |0321 - 0261 0418 0521 | 0,768 - 0623 1302

1.6. Stabilité du compost

1.6.1. Principe d’évaluation

Un compost mature doit avoir subi un important processus d’humification de la
matiere organique, cette derniere devant rester stable et ne plus étre soumise a des
dégradations intenses. Plusieurs mesures ont été effectuées afin d’évaluer le degré

d’humification et de stabilité du compost.

1.6.2. Fractionnement de la matiere organique en acides humiques et

acides fulviques

Le dosage des acides humiques (AH) et acides fulviques (AF) est réalisé par
fractionnement d’apres la méthode de Serra-Wittling et al. (1996). 2 g de compost sec et
broyés sont mis sous agitation pendant deux heures en présence de 100 ml de NaOH a 0,1 M.
Les fractions solubles des AF et AH sont ensuite récupérées apres centrifugation a 8500 g

pendant 15 minutes suivi d’une filtration sur Whattman GF-C 47 mm.

Pour récupérer les AF, les AH sont précipités par acidification de 20 ml de 1’extrait
avec 3 ml d’acide sulfurique 1 M. Apres une nuit a 4°C, la solution est centrifugée a 6500 g
durant 15 min, le surnageant comprenant les AF est filtré (Whattman GF-C 47 mm) et

conservé au frais pour 1’analyse.
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Le carbone des deux extraits obtenus (AH+AF et AF) est dosé par un analyseur de
carbone en milieu liquide. L’appareil utilisé est uyn DHORMANN Phénix 8000 avec injecteur
automatique. La teneur en carbone est déterminée avec la formule :

lem‘ion

\
— solut
et CAF+AH - (Cextmit ~ Chlanc ) X (3 16)

compost compost

C‘AF = (Cextmit - Cblanc)

Avec, Cexirait 12 teneur en C de la solution d’extraction de compost (g/1), Cpiancla teneur
en C de la solution d’extraction (g/1), Vomtion 1€ volume d’extrait soit 100 ml pour AH+AF et
100*(1+3/20) ml pour AF et Mcompost 1a masse de compost extraite. On déduit alors la valeur

de AH par, CAH = CAH+AF - CAF-
1.6.3. Test de maturité et de phytotoxicité

1.6.3.1. Test d’auto-échauffement

De nombreuses études ont permis la mise au point d’analyses permettant d'évaluer la
maturité des composts, ce qui est essentiel pour obtenir les autorisations de commercialisation
du produit. Ces tests peuvent se classer en quatre catégories selon qu'il s'agit de méthodes
empiriques, physiques, chimiques ou biologiques. Un test physique simple pour vérifier si le
compost est stabilisé est celui de la réhumidification dit test d’auto-échauffement. Il s'agit de
réhumidifier a 50% le compost et de 1'aérer par brassage intense afin de réaliser un suivi de
température pendant 10 jours. La variation de température permet de donner une note sur

I’échelle de Dewar présenté dans le Tableau 20 :

Tableau 20. Test d’auto-échauffement de Dewar, estimation et description de la
classification d’'un compost basé sur le systeme européen

Evaluation de la différence de Classes officielles de Description des classes Groupes majeurs
température avec 1’air ambiant stabilité
0-10°C v Tres stable
Compost mature
10-20°C 1AY Modérément stable
Matiere en cours de
20-30°C I décomposition, compost
actif Compost actif

Immature, compost jeune ou

30-40°C I tres actif
40-50°C et plus I Compost frzius, m/atleres Substrf:lt fral/s
juste mélangées non dégradé
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Le test de Dewar a été introduit en Europe en 1982 (Jourdan, 1982) puis réviser en
1995 (Becker & Koter, 1995) et fut adopter comme standard en Allemagne par le département
de I’environnement en 1994 (FCQAO). L’échelle va de I a V suivant la remontée en

température, un compost mature possede une valeur de IV ou V.

1.6.3.2. Test du cresson

Un compost répondant au critere de maturité peut-€tre phytotoxique. Afin de
déterminer I’innocuité d’un compost, il existe le plante-test (Spohn, 1969). Cette méthode
consiste a remplir de compost un plateau et d’épandre 10 g de graines de cresson a la surface.
La préparation est couverte d'une plaque de verre pour le temps de la germination, le plateau
est pesé tous les deux jours et I'eau qui s'est évaporée est remplacée. Apres 5 jours, I’obtention
de 60 a 100 g de cresson assure que le compost est de qualité. S'il s'agit d'un compost de

mauvaise qualité, les graines ne germeront pas ou donneront peu de pousses.

Il existe également la norme expérimentale XPU 44-165 de 2004 « Test rapide de la
maturité d’un compost et de caractérisation des matieres premieres vis a vis de la germination
du cresson ». Cette Norme est utilisée dans plusieurs plates-formes de compostage. Pour notre
étude, nous nous référerons a cette derniere. Un mélange compost/Tourbe blonde en
proportion 40/60 % est réalisé afin de placer 25 graines de « cresson alénois » dans des pots
de 1 litre remplis du mélange. Le mélange est préalablement humidifié€ jusqu’a saturation du
substrat, la méme opération est réalisée uniquement avec de la tourbe blonde servant de

témoin de comparaison. Chaque opération est renouvelée trois fois.
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2. Résultats et discussions

2.1. Compost de laboratoire

2.1.1. But et principe de I’étude laboratoire

Dans cette premiere étude a 1’échelle laboratoire nous avons étudié le taux de gateaux
de filtration pouvant €tre ajouté aux déchets verts (DV) en prenant des valeurs allant de 0% a
60 %. Cette large gamme de mélange de DV et de gateaux de filtration permettra d’observer

les limites du procédé en vue d’une application a échelle industrielle.
2.1.2. Caractéristiques physico-chimiques classiques des composts

2.1.2.1. Mesure sur les substrats de départ

Dans la boue liquide de départ, le taux de lipides moyen représente 50% de la MS. Les
analyses ont montré un taux de MS de 17% et une teneur en maticres organiques de 97,8%, le

carbone organique représente de 612 mg/g MS et I’azote Kjeldahl 31,13 mg/g de MS.

Les poudres de bois utilisées ont un taux de carbone organique de 673 mg/g, d’azote

Kjeldahl de 4,62 mg/g et une matiere organique >99%.

Les giteaux de filtration obtenus apres déshydratation sur filtre-presse ont une siccité

de 55%.

Le floculant organique ajouté au conditionnement n’est pas pris en compte dans le
substrat de compostage, le dosage est de 0,6 % par rapport a la MS de la boue, ce qui est tres
faible. De plus, ce floculant n’a pas de caractere toxique et ne devrait pas avoir d’influence

sur le déroulement du compostage.

Les déchets verts utilisés ont une humidité 50% avec une teneur en matiere organique
proche de 92%.
2.1.2.2. La température

Le suivi de la température des réacteurs est représenté sur la Figure 54. Ces courbes
montrent de grandes variabilités dans le déroulement du compostage selon le substrat de

départ. Les fleches indiquent les points de prélevements, d’arrosage et d’homogénéisation.
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—=e——Déchets verts —®—20% gateaux 40 % gateaux
—6—60% gateaux ------- Ambiante

540444685099 6390394
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Nombre de jours
Figure 54 Relevés des températures pour différents composts en réacteurs.

La phase de montée en température intervient plus rapidement pour les essais ne
contenant pas ou peu (20%) de gateaux. La température maximale est atteinte en 2-3 jours. A
partir de 30 % de gateau, cette phase subit un décalage de 3 a 4 jours. Ce décalage peut
provenir d’une colonisation plus longue des bactéries spécifiques de la dégradation des

graisses, I’environnement a I’interface eau-matiere étant plus difficile d’acces.

La température maximale de I’essai contenant 60% de gateaux est supérieure aux
autres essais de 10 °C mais sur une tres courte période (moins de 2 jours). Cette forte montée
en température peut €tre attribuée a une teneur importante en matiere organique facilement
assimilable comme les lipides. Nous avons constaté lors du premier prélevement, un
tassement plus important pour cet essai, ce qui peut expliquer que I’activité microbienne ait
ralenti suite a un manque d’oxygene. Le tassement réduit les espace lacunaire limitant la
circulation de I’oxygene dans le compost. De plus, contrairement aux autres essais, le

compost a 60% présentait des zones seches ce qui a nécessité un apport d’eau supplémentaire.

Sur ce méme essai, au 15°°°

jours, on peut noter une reprise de l’activité avec
augmentation de la température. La température est montée rapidement alors qu’aucun
assechement du compost n’est observé puisque les réacteurs sont fermés hermétiquement. Ce
phénomene serait plutot attribué a un manque d’oxygene et associé a une hétérogénéité du
substrat. Cet essai montre les difficultés d’homogénéisation d’'un compost contenant une

grande quantité de graisses en exploitation industrielle.
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2.1.2.3. Evolution de la fraction organique

Le suivi de la teneur en matiere organique est directement lié a la dégradation et a la
transformation de la matiere par le processus d’humification. Ces taux suivis au cours du

compostage des quatre substrats sont présentés Figure 55.

B DVE20% 8 40% B8 60%

95

Taux de matiéres organiques (%)

Démarrage Phase 2 Phase 3 Fin maturation

Figure 55 Evolution de la matiére organique pour les quatre composts au cours des
différentes phases du processus.

Au cours du compostage, 8,5% a 10 % de la matiere organique ont été transformés. Il
faut noter que la biodégradation est réalisée lors des phases thermophile et de maturation. Les
mesures réalisées entre la phase thermophile et de refroidissement (mésophile) montrent une
faible dégradation de la matiere organique, ces données étant conformes a un déroulement
normal du compostage. Il faut noter cependant que quelque soit le compost étudié, les profils
de dégradation sont relativement proches. D’apres cette mesure, 1’adjonction de graisse n’a
pas une réelle influence sur la transformation de la matiere organique par rapport au
compostage témoin de déchets verts. L’analyse du taux de dégradation entre les phases est

présentée dans la Figure 56.

BDVBE20% @ 40% B 60%

Taux de dégradation (%)

Phase 2 Phase 3 Fin maturation

Figure 56 Mesures des taux de dégradation de la matiere au cours du compostage
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Il apparait que les taux de dégradation durant les phases 2 et 3 sont toujours proches,
méme si en toute logique, ces taux sont légerement supérieurs en phases 3. Pour chacune de
ces deux phases, la dégradation est de plus en plus importante lorsque la concentration en
graisse dans le mélange augmente. En fin de maturation, les taux sont stables pour les essais
avec 20% et 30% de gateaux de filtration ainsi que pour I’essai témoin (DV). Il semble que
les graisses, plus facilement assimilables que les DV, sont presque totalement digérées avant
la phase de maturation. En revanche, I’essai avec 60% de gateau enregistre un taux de
dégradation supérieur aux autres pendant la maturation, la graisse ne devant pas Etre

completement dégradée lors de 1’entrée en phase de maturation.

Pour les composts contenant des graisses, la dégradation est continue au cours des
différentes phases contrairement aux déchets verts qui sont faiblement dégradés en phase 2 et
3 et fortement pendant la maturation. La disponibilité des graisses dans le mélange permet de

maintenir une activité constante de la microflore.

Le rapport C/N des quatre essais a ét€ mesuré lors des différentes phases du
compostage, ce suivi est présenté en Figure 57. Les teneurs en carbone et azote sont
déterminées a partir des analyses élémentaires, 1’azote étant représenté par 1’azote organique
total. Cette teneur en azote est légerement supérieure a celle de I’azote Kjeldahl ce qui
explique les rapports C/N plus faibles que ceux répertoriés dans la littérature cités entre 25 et

40 (Willson, 1989; Leclerc, 2001; Sadaka & El.Taweel, 2003).

---&--- Déchets verts — -8 — Compost 20%
— - A— - Compost 40% ——<— Compost 60 %

30

26

22

18

14

Rapport C/N pondéral

10 ‘

Démarrage Phase 2 Phase 3 Fin maturation

Figure 57 Evolution du rapport carbone sur azote des composts
Le rapport C/N diminue témoignant de la dégradation de la matieére carbonée par les
microorganismes, une partie de 1’azote est utilisée pour la syntheése microbienne et par

conséquent conservée en partie dans le métabolisme. Les valeurs de départ des C/N sont
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supérieure pour les essais contenant des gateaux de filtration par rapport aux DV, ce qui peut

s’expliquer part une plus forte teneur en carbone apporter par les graisses.

Les DV seuls enregistrent une diminution faible mais réguliere du rapport C/N au
cours du compostage, la valeur de départ étant assez faible, cette diminution ne pouvait pas
étre tres importante. Les essais a 20%, 40% et 60% subissent une forte baisse dans la phase
thermophile treés active. La diminution ralentie lors des phases suivantes beaucoup moins
actives conduisant a une cinétique de dégradation similaire pour les quatre essais. Ce

ralentissement d’activité peut étre attribué a une diminution importante de la teneur en lipides

qui constituent une forme de matiere organique facilement assimilable.

2.1.2.4. Evolution du pH

Il est important d’évaluer la variation du pH pendant le compostage des lipides afin

d’apprécier I'influence du caractere acide de ces composés sur le déroulement du processus.

Ce suivi est repris Figure 58.
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Figure 58 Relevés des pH des composts lors des différentes phases significatives du
processus

Pour les quatre mélanges, le pH augmente au cours du compostage. Le compostage se
traduit par une transformation des composés acides de la matiere organique, il est donc
normal de noter une baisse de I’acidité du compost. De plus les graisses, a caractere acide,
sont également transformées au mé€me titre que la matiere organique des déchets verts. Apres
4 semaines, tous les pH sont supérieurs a 7 et atteignent des valeurs comprises entre 7,2 et 7,4
apres 12 semaines. Ces résultats sont conformes a la littérature, en effet, plusieurs études ont
montré que les composts soumis a de bonnes conditions d’oxygénation ont des pH qui

atteignent rapidement des valeurs voisines de 7,5 a 8 (Michel & Reddy ,1998) ; (Eklind &
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Kirchmann ,2000b; Sanchez-Monedero et al., 2001). Aucune acidification du milieu en début
de procédé n’est apparu contrairement aux résultats rapportés lors de travaux précédents
(Forster et al., 1993). Cette phase d’acidogene est tres courte et par conséquent difficile a
analyser. Cependant, une acidification du milieu aurait pu €tre attribuée a une oxydation
incomplete de la matiere organique conduisant a la production d’acides gras organiques en
conditions anaérobies. Cela confirme que notre essai s’est déroulé dans des conditions
satisfaisantes d’aération. Les valeurs de départ enregistrées montrent une plus forte acidité
dans le compost contenant 60% de graisses, ce qui peut €tre attribué au caractere acide des

lipides.
2.2. Analyse et suivi des lipides au cours du processus

L’intérét de cette étude est de déterminer comment sont assimilés les lipides,

prioritairement sous forme d’acide gras libre (AGL) ou de triglycérides (TG).
2.2.1. Aspect quantitatif des lipides

L’analyse quantitative des lipides au cours du compostage permet de fixer les limites
du procédé. Il est important que tous les lipides soient dégradés pour assurer une bonne
maturité du compost final. Plus les lipides sont transformés rapidement et plus le procédé est
optimisé. Pour cette étude, des composts contenant 20%, 30% et 40% en masse de gateaux de
filtration (GF) ont été analysés. L’essai a 60% n’a pas été repris, ce taux est difficile a mettre
en ceuvre du fait de son tassement important qui induit une phase thermophile courte et son
assechement plus important que les autres essais. Les mélanges ont une teneur en lipides

comme suit :

® Le compost a 20% de GF contient 7% de graisse par rapport a la MS
® Le compost a 30% de GF contient 10% de graisse par rapport a la MS
e Le compost a 40% de GF contient 13% de graisse par rapport a la MS

Les mesures quantitatives des AGL et TG sont représentées sur la Figure 59.
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Figure 59 Evolution de la teneur en acides gras libres (AGL) et triglycérides (TG) au
cours du compostage des mélanges

On constate que 93% des AGL du compost a 20% sont transformés en 3 semaines,
82% dans le méme temps pour le compost a 30% et seulement 58% pour le compost a 40%.

Apres 4 semaines, 68% des AGL du compost a 40% sont transformés.

La cinétique de dégradation des AGL et des TG reste cependant tres proche pour les
différents composts. Le taux de lipides additionné au mélange n’a donc pas de forte influence
sur les performances du compostage, le processus n’est pas ralenti. Apres trois semaines de
compostage, environ 40 mg d’AGL et 50 mg de TG par gramme de compost sec sont
dégradés pour les différents essais. Les TG sont plus facilement transformés, la quasi totalité
ayant disparue en 2 semaines pour les composts a 20% et 30%, quatre semaines sont
nécessaires pour le compost a 40%. Les triglycérides sont prioritairement hydrolysés par les

micro-organismes qui attaquent ensuite les AGL libérés.

Les teneurs en acide gras totaux (TG + AGL), diminuent considérablement dans les
premieres semaines, 97% et 92% sont transformés en trois semaines respectivement pour les
composts a 20% et 30%. Pour les différents composts, la vitesse de dégradation des lipides est
identique. Durant les trois premieres semaines, 70% des AGT du compost a 40% sont
transformés contre 82% en 4 semaines. Le processus est donc prolongé lorsque la quantité de
graisse dépasse 30%. En terme de quantité de graisses dégradée au cours du temps, jusqu’a
110 mg de lipides /g de compost, la dégradation est totale en trois semaines. Pour 140 mg/g,

on note toujours la présence de 20 mg/g apres quatre semaines. La limite de dégradation des
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lipides en quatre semaines peut étre fixée a 120 mg/g de compost. Dans notre cas d’étude,

cette limite correspond a un compost contenant 30% de gateaux de filtration.

Le compost a 20% enregistre une dégradation régulicre des TG et des AGL.
Cependant, pour les composts a 30% et 40% ce phénomene est plus nuancé, les TG sont
fortement hydrolysés lors des deux premieres semaines favorisant la teneur en AGL qui ne
baisse que faiblement. Durant ces deux semaines, les AGL subissent une oxydation moins
importante. L’augmentation de la quantité de graisse dans le mélange favorise les réactions
d’hydrolyse par rapport a I’oxydation des chaines carbonées. Ce phénomene peut €tre mis en

corrélation avec I’enregistrement des montées en température des composts présentés en

Figure 60.
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Figure 60 Relevés des températures pour différents composts en réacteurs.

Les composts a 30% et 40% montent en température une semaine plus tard que pour
I’essai a 20% ou le témoin avec DV. Les composts 30% et 40% ont un profil de température
similaire avec une phase thermophile plus courte pour le 40%, 4 jours pour ce dernier contre 5
pour I’essai a 30% et 8 jours pour I’essai a 20%. L’essai témoin est maintenu en phase
thermophile pendant 5 jours. Le suivi de la température montre que 1’ajout de graisse influe
sur I’activité microbienne qui se traduit par une montée en température. Ces mesures
permettent de constater qu'un taux de graisse de 20% assure le maintien d’une activité

importante plus durable qu’un essai contenant soit plus soit moins de graisses.
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2.2.2. Aspect qualitatif des lipides

Le suivi de la composition des lipides au cours du compostage permet d’évaluer le
comportement moyen des chaines d’acides gras saturés et insaturés et leurs mécanismes de
dégradation. Cette moyenne est obtenue a partir des analyses effectuées sur les différents
mélanges, contenant 20%, 30% et 40% en masse de gateaux de filtration. Les moyennes des
analyses de ces chaines d’acides gras libres et totaux mesurées chaque semaine (S0, S1, S2 et

S3) pour les différents composts sont reportées dans la Figure 61 et la Figure 62.
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Figure 61 Evolution moyenne des chaines d’acides gras libres lors du compostage
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Figure 62 Evolution moyenne des chaines d’acides gras totaux lors du compostage
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Les analyses des AGL et AGT montrent que quatre acides gras sont majoritairement
présents dans les lipides utilisés pour le compostage. Plus de 93% des acides gras sont de
types C16, C18, C18-1 et C18-2. Ces données sont conformes a la littérature (Schmitz &
Bresson, 1994). Les Figure 63 et Figure 64 apportent des précisions sur I’évolution des quatre

chaines d’acides gras principalement représentées dans les lipides.

60

50

Répartition moyenne des AGT (%)

S1 | S2|S3|S4|S0|S1|S2|S3

Cl18-1 Cl18-2

Figure 63 Evolution moyenne des principales chaines d’acides gras : répartition en
pourcentage

L’analyse de la répartition en pourcentage des chaines d’acides gras montrent que la
proportion des chaines insaturées, C18-1 et C18-2 diminue au cours du compostage
contrairement aux chaines saturées C16 et C18. La dégradation des lipides intervient donc en
priorité sur les acides gras insaturés favorisant ainsi la proportion des acides gras saturés. En
effet, si la transformation de tous les acides gras se faisait de facon non sélective, les teneurs
seraient constantes au cours du temps et si les acides gras saturés étaient transformés en

priorité, la teneur en acides gras insaturés augmenterait.

La Figure 64, qui reprend les quatre acides gras majoritaires, en terme de répartition
massique, montre que la quantité de ces acides gras saturés et insaturés diminue au cours du
compostage mais avec des vitesses différentes. La vitesse de dégradation des insaturés est

plus importante que les saturés notamment pour les chaines a 18 carbones.
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Figure 64 Evolution moyenne des principales chaines d’acides gras : répartition

massique
Des précisions sont apportées sur la Figure 65 portant sur les évolutions de

transformation des AGL.
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Figure 65 Evaluation de la transformation des AGL au cours du temps

D’apres les pentes des courbes de tendances, Les diminutions des teneurs en chaines
C18-1 et C18-2 sont respectivement de -7 et -1,7. La vitesse de diminution de la teneur en
C16 est de -1,4 et celle des C18 est de -1,4. En tenant compte des conclusions de 1’analyse
quantitative ayant montré que la teneur en acides gras diminue au cours du compostage, ces
remarques confirment [’hypotheése que les acides gras insaturés sont transformés plus
rapidement que les acides gras saturés. La Figure 66 représentant I’évolution des proportions

en AGT permettant de constater une tendance similaire aux AGL.
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Figure 66 Evaluation de la transformation des AGT au cours du temps
La somme des pentes des acides gras saturés proche de -7,8 est inférieure a celle des
acides gras insaturés équivalent a -19. Comme nous 1’avons constaté précédemment avec la

Figure 65, les TG sont plus rapidement transformés que les AGL.

2.3. Etudes des réactions stoechiométriques de I’évolution du

compost

2.3.1. Evolution de la structure élémentaire au cours du processus de

compostage

Cette partie est consacrée au suivi des éléments atomiques majeurs contenus dans la
matiere organique soit le carbone, I’hydrogene, 1’azote et I’oxygene. Leurs évolutions
témoignent de la transformation de la matiere organique mais surtout renseignent plus

précisément sur les composés qui sont mis en jeu au cours des phases de compostage.

L’évolution des principaux éléments constituant la matiere organique est conforme
aux constatations faites a partir de I’évaluation du taux de dégradation. Comme la Figure 67 le
montre, la matiere organique des déchets verts évolue pendant la phase thermophile puis celle

de maturation avec une stabilisation de la matieére pendant la phase thermophile.
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Figure 67 Evolution des éléments majeurs et de la matiere minérale des composts au
cours des principales phases du processus.

Les profils des courbes d’évolution des éléments pour les quatre composts sont tres
proches, la composition élémentaire est peu modifiée au cours du compostage. Les composés
dégradés et formés lors du compostage sont proches quelque soit la quantité de graisse
introduite au substrat de départ. Les essais en présence de gateaux de filtration sont plus
réguliers avec toujours la forte baisse en phase thermophile puis une atténuation de cette
baisse dans les autres phases. Ces analyses confirment qu’il existe des phases plus actives que
d’autres pour la transformation de la matiere. D’apres la Figure 68, on peut observer que la
fraction restante, quelque soit 1’élément considéré, est toujours supérieure a la fraction

disparue.
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‘ B Fraction restante [ Fraction disparue ‘
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maturation
maturation

Carbone Hydrogene Oxygene

Figure 68 Répartition des éléments entre la fraction disparue et restante pour le compost
de déchets verts

Lors de la phase de refroidissement (phase 3), la fraction disparue est quasiment nulle
pour les quatre éléments, la matiere carbonée et azotée n’est pas éliminées mais partiellement
transformée en substances humiques. Pour les résultats sur les trois essais avec gateaux de
filtration de la Figure 69, Figure 70 et Figure 71, la fraction restante reste nettement plus

importante que celle disparue pour tous les éléments.
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Figure 69 Répartition des éléments entre la fraction disparue et restante pour le compost
de déchets verts avec 20 % de gateau de filtration

152



Partie III : Résultats et discussions

B Fraction restante E Fraction disparue

S =N Wk U X
I

maturation
maturation
maturation
maturation

Carbone Hydrogene Oxygene

Nombre de moles pour 100 g de compost sec

Figure 70 Répartition des éléments entre la fraction disparue et restante pour le compost
de déchets verts avec 40 % de gateau de filtration
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Figure 71 Répartition des éléments entre la fraction disparue et restante pour le compost

de déchets verts avec 60 % de gateau de filtration

Cependant, la disparition de matiere est plus importante quand la quantité de gateaux
de filtration ajoutée augmente. L’exemple du carbone montre que la fraction disparue
augmente avec la quantité de gateaux de filtration ajoutée au mélange. Par rapport a 1’essai
sans graisse, la phase 3 de ces composts est plus active avec une fraction disparue plus
marquée. Les graisses qui constituent des molécules facilement assimilables, permettent de
maintenir une activité microbienne constante au cours des phases. L’augmentation de la
quantité de graisse conduit a une dégradation de plus en plus active. Ces remarques sont en
corrélation avec les observations faites a partir de 1’évaluation des taux de dégradation de la
matiere organique présentés en Figure 56. La phase 3 est marquée par une activité limitée

pour le compost de DV contrairement aux essais avec gateaux de filtration.
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La matiere oxygenée n’est pratiquement pas dégradée en phase 3, contrairement aux
autres phases. Cette remarque suggere que ce ne sont pas les mémes composés qui sont
dégradés et formés durant les différentes phases du processus. Le carbone et I’hydrogene,
éléments majoritaires des lipides, sont transformés lors de cette phase 3, on peut supposer que
ces composés, encore présents dans le mélange, sont toujours assimilés par les micro-

organismes.
2.3.2. Analyse des groupements atomiques fictifs

Les groupements atomiques fictifs (GAF) représentent une fraction de molécules
présentes dans la matiere organique. Chaque molécule contient une proportion théorique
variable de ces GAF (exemple de la cellulose et de la lignine en Tableau 19). Le suivi de ces
GAF permet d’estimer 1I’évolution des composés organiques présents au cours des principales

phases.

2.3.2.1. Evolution de I’aromaticité des composés organiques

L’aromaticité des composés est liée a la quantité de carbone isolé Csec, plus cette
quantité est importante et plus la fraction de composés aromatiques est importante (Tardy et
al., 2000). Cette quantité de carbone isolé est rapportée a la teneur en carbone totale (Ct)

comme en Figure 72.
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Figure 72 Evolution de I’aromaticité des composés par la mesure du carbone isolé Csec.
Cette figure permet de constater que plus la quantité de graisse de départ est
importante, moins le substrat contient de substances aromatiques. Cette différence peut étre

attribuée aux lipides qui ne sont pas des composés aromatiques. Lors de la phase thermophile,
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I’aromaticité des quatre composts augmente pour atteindre des valeurs identiques en fin de
phase 3. Ces valeurs proches entre les DV et les mélanges avec des graisses peuvent

témoigner d’une dégradation importante des lipides qui ont alors quasiment disparus.

L’augmentation de cette aromaticité intervient également en phase de maturation. En
phase de pré-humification, 1’évolution ralentit ce qui peut €tre attribuée a la simultanéité de la
dégradation des composés aromatiques mais aussi la formation d’autres composés
aromatiques par des remaniements biochimiques du type CH,O—Csec+H,O et/ou
CH,+0O—Csec+H,0. Ces réactions sont dues a une dégradation de la fraction glucidique et

aliphatique avec formation de cycles aromatiques.

Les valeurs du rapport Csec/Ct de la cellulose et de la lignine sont respectivement de
0,167 et 0,418. Au départ, les rapports sont plus proches de celui de la cellulose puis ces
valeurs augmentent en faveur de la lignine, ce qui conduit a penser que la cellulose est

dégradée plus rapidement que la lignine.

2.3.2.2. Rapport entre les GAF

Le dosage des éléments atomiques majoritaires au cours du compostage permet d’une
part d’évaluer I’état d’oxydation de la matiere et d’autre part d’observer si les composés
formés ou dégradés sont réduits ou oxydés. L’évolution de cet état dans les différentes
fractions est présentée en Figure 73. Les valeurs négatives indiquent un état réduit alors que

les positives témoignent de la présence de composés oxydés.
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Figure 73 Evolution de 'indice de ’état d’oxydation de la matiere dans les trois fractions

composant les différentes étapes du procédé de compostage.
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Dans la plupart des cas, I’indice de 1’état d’oxydation du carbone I,x de la fraction
disparue est plus faible que celui de la fraction restante et la fraction de départ. Les composés
dégradés en priorité sont plus réduits ce qui correspond a ceux dont I’oxydation libere le plus

d’énergie en accord avec les résultats de Karroum et al., (2004) et Stevenson (1982).

Cependant quelques exceptions apparaissent comme lors des phases du compostage de
DV, la phase 2 du compost a 20% et la phase de maturation du compost a 40%. En condition
anaérobie, les composés les plus oxygénés disparaissent car ce sont ceux contenant de
I’oxygene pouvant contré la pénurie d’oxygene gazeux. Cela suppose que I’aération ou
I’homogénéisation n’était pas suffisante ce qui a entrainer la création d’un processus

anaérobie de dégradation de la matiere plus ou moins localement.

La Figure 74 présente I’évolution de I'indice de I’état d’oxydation du carbone dans la

fraction restante au cours du compostage.
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Figure 74 Evolution de indice de I’état d’oxydation du carbone pour les différents
composts.

L’indice de I’état d’oxydation évolue selon la composition du mélange, cet indice
montre que la matiere organique est sous forme plutdt réduite lorsque la quantité de graisse au
départ augmente, cet état réduit provient des groupements CH, composant les chaines
carbonées des lipides. L’évolution de 1’état réduit des mélanges peut Etre attribué a
I’oxydation des chaines carbonées des lipides par dégradation des groupements CH,
accompagnés d’un dégagement de CO,. L’essai avec déchets verts seuls montre une évolution
du carbone différente des essais avec graisses, la matiere organique contenue dans les déchets

verts prend des formes de plus en plus réduites. Le compostage étant caractérisé par un
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processus de minéralisation par oxydation de la matieére organique, cette évolution vers un état
plus réducteur est peu courante, elle peut €tre attribuée a un transfert d’air insuffisant pour

maintenir une oxydation de la matiere organique par I’oxygene de 1’air.

Lors des trois premieres phases, la variation est réguliere puis les pentes diminuent en
phase de maturation ce qui peut s’expliquer par la forte diminution de 1’activité dégradatrice.
Les équations des droites réalisées avec les trois premicres phases permettent d’évaluer les

vitesses d’évolution du carbone :

e I, (DV)=-0,0662t-0,2604
o I (20%)=0,0212 t - 0,5641
* I« (40%)=0,0991 t- 0,842

o I (60%)=0,1271t-0,9702

Avec t représentant I’avancement du processus de compostage.

Les valeurs des pentes montrent que I’oxydation des composés organiques est
proportionnelle a la teneur en graisse du compost. La pente est plus faible pour I’essai a 20%,
la réduction de la maticre organique des DV est compensée par 1’oxydation des composés
plus oxydés des composts avec graisses. En fin de maturation, les composts étudiés ont sont
formés de composés ayant un état d’oxydation identique et ce quelque soit le teneur en graisse

de départ.

Ces valeurs peuvent étre comparées a celles attribuées a la cellulose (indice 0) et la
lignine (indice -0,521) présentées dans le Tableau 19. La transformation des déchets verts
conduit a un indice d’oxydation proche de celui de la lignine, ce qui correspond a dégradation
prioritaire de la cellulose. Pour les composts contenant des graisses, la déduction est
identique, les valeurs d’indice sont proches de celles de la lignine jusqu’a la phase de

maturation témoignant d’une dégradation plus importante de la cellulose.

L’évaluation de I’état d’hydratation de la matiere carbonnée au cours du compostage
est réalisée par le suivi du rapport CH,O sur carbone total Ct. Cet indice se distingue de
I’humidité du compost par une notion de fixation d’un hydrogene et d’un hydracide (H,O) sur

le carbone. Dans la Figure 75, la comparaison des valeurs obtenues pour les différents
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composts permet de constater que I’hydratation du compost de départ diminue avec la

quantité de graisse, cette tendance s’atténue au cours des phases suivantes.
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Indice de I'état d'hydratation du carbone
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Figure 75 Suivi de l'indice de I’état d’hydratation du carbone par I’évaluation du rapport
CH,O/Ct.

Les indices pour le compost de déchets verts évoluent vers des valeurs proches de la
lignine au cours du compostage ce qui impliquerait que la cellulose soit dégradée en priorité
ou plus rapidement. Pour les composts contenant des graisses, 1’effet est beaucoup moins
marqué, le rapport reste stable avec des valeurs situées entre celles de la cellulose et de la

lignine. Dans ce cas, la dégradation de la cellulose n’est pas mise en évidence.

Les rapports CH,O/Csec représentés en Figure 76 montrent des valeurs situées entre

celle de la cellulose et de la lignine pour les substrats de départ.
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Figure 76 Suivi du rapport CH,0/Csec des composts en comparaison avec les valeurs de
la lignine et de la cellulose.
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Jusqu’en phase 3, les valeurs se rapprochent 1égerement de celle de la lignine. En fin
de maturation, les rapports atteignent des valeurs proches de la lignine. Le phénomene de

dégradation prioritaire de la cellulose est constaté par 1’évolution de ce rapport.

2.3.2.3. Répartition des GAF dans les différentes fractions

Les proportions des GAF évoluent au cours du compostage, les microorganismes
participent a la dégradation de composés organiques mais également a la synthese d’autres
composés. Cette activité agit directement sur la répartition des GAF au cours du compostage
et suivant la composition du substrat, I’évolution est différente. Cette répartition des GAF est
représentée sur la Figure 77. Les CH,O représentent 1’essentiel de la cellulose et pour un tiers
de la lignine, les Csec sont surtout présents dans la lignine (le cinquieme de la cellulose) et les

CH, constituent les chaines latérales de la lignine.
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Figure 77 Pourcentage de dégradation et de formation des différents groupements
atomiques fictifs entre deux étapes du procédeé.
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Dans le compost de déchets verts :
En phase thermophile, 32% des CH,O, 24% des Csec et 24% des CH; sont dégradés
indiquant la dégradation simultané de la cellulose et de la lignine.

Une faible part de CH,O est dégradée en phase de refroidissement (8%) attribué a
I’attaque de la cellulose. Les CH, augmentent suite a un remaniement des formes de

carbone par les réactions CH,O—CH,+0 et/ou Csec+H,O—CH,+O.

En phase de maturation, I’essentiel de la dégradation intervient sur les CH,O (40%) et les

CH; (25%) indiquant une attaque de la cellulose et les chaines latérales de la lignine.
Dans le compost a 20% :
Lors de la phase thermophile, la cellulose, la lignine et les lipides sont dégradées

simultanément (37% de CH,0, 31% de CH, et 24% de Csec).

En phase de refroidissement, Csec n’est plus attaqué mais 23% de CH; et 12% de CH,0O
sont dégradés. Les structures aromatiques de la lignine résistent mais ses chaines latérales

sont principalement dégradées.

La phase de maturation s’organise autour de la dégradation de la cellulose et des chalnes

latérales de la lignine de facon simultanée (27% de CH,O et 29% de CH,).
Dans le compost a 40% :
La dégradation des CH,0O, CH; et Csec respectivement de 34%, 45% et 17%, en phase

thermophile ce qui correspond a une destruction simultanée de la cellulose, de la lignine et

des lipides.

En phase de refroidissement ce sont essentiellement les chaines latérales de la lignine qui

sont dégradées avec 60% de CH, disparue.

En phase de maturation, on assiste a la dégradation de 30% des CH,0 et des remaniements
qui conduisent a la formation de 20% de CHy, il y a donc dégradation prioritaire de la

cellulose sur cette phase.

Pour le compost a 60%
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¢ En phase thermophile les CH,O, CH, et Csec sont dégradés respectivement a 38%, 48% et
16%, valeurs proches de I’essai précédent avec une transformation simultanée de la

cellulose, de la lignine et des lipides.

e La phase de refroidissement conduit pour I’essentiellement a la destruction des chaines

latérales de lignine avec la disparition de 32% des CH,.

¢ En phase de maturation, les GAF CH,O et CH; sont dégradés a hauteur de 29% et 30%,

témoins de la dégradation simultanée des deux composés, ligneux et cellulosique.

Les résultats obtenus pour les différents composts sont synthétisés dans le tableau 21.

Tableau 21. Récapitulatifs des conclusions de dégradation de la cellulose et de la
lignine des quatre essais.

Composés principalement dégradés

Phase thermophile | Phase de refroidissement Maturation

Déchets verts seuls Cellulose/lignine Cellulose Cellulose/lignine

DV +20% de gateaux | Cellulose/lignine Cellulose/lignine (CL) Cellulose/lignine

DV + 40% de gateaux | Cellulose/lignine Lignine (CL) Cellulose

DV + 60% de gateaux | Cellulose/lignine Lignine Cellulose/lignine

CL correspond aux chaines latérales

L’ensemble des essais montre que quelque soit la composition de départ du substrat, la
cellulose et la lignine sont dégradées simultanément en phase thermophile en méme temps
que les lipides, mais avec une vitesse plus grande pour la cellulose. Puis en phase de
refroidissement, la dégradation de la lignine devient prioritaire lorsque 1’on augmente la
quantité de graisse. En phase de maturation, la dégradation de la cellulose reste prédominante
dans tous les procédés méme si la lignine est attaquée simultanément, la différence vient de la

vitesse de dégradation qui est plus grande avec la cellulose.
2.3.3. Conclusion de I’analyse physico-chimique du co-compostage

L’analyse élémentaire de la matiere organique au cours du compostage a permis

plusieurs constatations sur I’évolution des composés, dont :

e Une dégradation plus forte de la matiere organique en augmentant la quantité de graisse

introduite dans le substrat de départ.
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e Une activité microbienne plus difficile lorsque la quantité de gateaux de filtration dépasse
40% de la masse totale du substrat de départ. Une forte proportion en gateaux de filtration
induit sur le tassement du compost et donc sur son aération. Les retournements ont une

influence sur la reprise d’activité méme apres plusieurs semaines de compostage.

e La cellulose et la lignine sont dégradées simultanément mais a des vitesses qui peuvent

étre tres différentes, la cellulose étant souvent plus rapidement dégradée que la lignine.

e Lors du compostage de déchets verts seuls ou en mélange avec la graisse, une
augmentation de I’aromaticité est observée lors de la phase thermophile et de la

maturation.

¢ Une modification de I’indice de I’état d’oxydation du carbone au cours du compostage.
Alors que l'indice d’oxydation des déchets verts diminue avec la dégradation, cette

tendance s’inverse et s’accentue avec la quantité de graisse ajoutée.

e [’état d’oxydation du carbone renseigne sur les dysfonctionnements d’aération qui ont pu

intervenir lors des différentes phases du processus de compostage.

® Le compostage est un phénomene bien connu de minéralisation de la matiere organique
avec formation de molécules humiques. Ainsi, les remaniements et syntheses de composés

a partir de la phase de refroidissement et pendant la phase de maturation ont été observés.
2.4. Compost en andains

Les essais en réacteurs ont démontré 1’influence de 1’addition de matiere grasse dans le
substrat de départ du compost, cependant, nous avons pu voir qu’un ajout trop important
pouvait avoir des conséquences sur 1’exploitation. L’analyse des deux andains contenant des
gateaux de filtration et I’andain témoin constitué uniquement de déchets verts, montre
I’évolution des composés organiques et leur transformation au cours du processus de
compostage. Cette deuxieme étape a pour but de valider le procédé a échelle industrielle. La

Figure 78 présentent les résultats du suivi des parametres chimiques des composts.
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Figure 78 Suivis des parametres chimiques des andains au cours des 12 semaines du

processus.

La Figure 78 permet de voir que le taux d’azote de départ est sensiblement identique
pour les trois andains, les valeurs sont assez fortes ce qui confere au compost des rapports
C/N de départ assez faibles. Cette forte teneur en azote est probablement due a la date de
prélevement, au printemps ou le substrat est plus riche en tonte de pelouse et en feuilles
juvéniles. L’andain 2 contient nettement plus de carbone organique ce qui confere a celui-ci
un rapport C/N de départ 1égerement plus élevé, 19 contre 15 dans I’andain 1 et le témoin.
Néanmoins, ces valeurs restent faibles pour une bonne dégradation en se basant sur les valeurs
citées dans la bibliographie qui conseille un C/N proche de 35 (Willson ,1989; Leclerc ,2001;
Sadaka & El.Taweel ,2003). Cependant, le suivi du carbone et de 1’azote des andains montre
une diminution de leurs teneurs pour les trois essais. La dégradation de 1’andain 1 et du
témoin est par ailleurs plus importante que 1I’andain 2. La diminution du carbone est de 42%
pour I’andain 1 et 39% pour le témoin contre 37% dans I’andain 2. La baisse du taux d’azote
est de 29% pour I'andain 1 et le témoin contre 26% dans 1’andain 2. Dans ce type

d’application, I’évaluation du rapport C/N de départ n’est donc pas un indicateur idéal pour
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prédire le bon déroulement du compost. La minéralisation des deux andains contenant la
graisse est importante témoignant d’une dégradation intense de la matiere, les andains 1 et 2
enregistrent un taux de dégradation de la matiere organique respectivement de 51% et 43%,
I’andain témoin enregistre une dégradation un peu moins importante avec 40%. Ces valeurs
sont nettement supérieures a celles enregistrée dans les réacteurs de laboratoire et ce quelque
soit le taux de graisse ajouté. Cette remarque montre 1’importance de 1’effet de masse qui est

moins présent en réacteur par rapport aux andains.

Le caractere hautement énergétique de la matiere permet d’obtenir un bon
déroulement du processus malgré des teneurs en éléments carbonés et azotés non optimaux.
Le fait de rajouter plus de matiere réactive ne permet pas d’obtenir une dégradation plus
poussée de la matiere organique, I’andain 2 ayant plus de graisse n’atteint pas des taux de
dégradation supérieur a I’andain 1. Cette remarque est en accord avec les conclusions faites

sur les composts en réacteur (2.1.2.3).

Le suivi de la température et les interventions de retournements (fleches) des andains

pendant les 90 jours de compostage sont présentés en Figure 79.

‘ —a— Andain 1 —&— Andain2 @ ------- Ambiante

60

A A \
50 A AA

30

Température en °C
N
S

20— I
10

0 : : : : : : : :
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90
Nombre de jours
Figure 79 Relevés des températures moyennes des andains

L’augmentation de la quantité de graisse initiale induit une différence d’activité
microbienne et de dégagement de chaleur. L’andain 2 est maintenu a une température
supérieure a 60 °C pendant pres de 55 jours contre 20 jours pour I’andain 1. De plus, au 700me

jour, I’andain 2 subit une forte remontée des températures suite a une aération par
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retournement, ceci peut s’expliquer par le fait que I’activité trés intense subie par 1’andain
pendant 55 jours a créé des zones de sécheresse. Le mélange assurant une homogénéisation du
substrat ainsi qu’ une réhumidification ont permis de réactiver la biodégradation de la matiere

dans ces zones.
Nos retournements ont ét€ basés sur deux criteres :

¢ Une température supérieure a 70°C, afin de limités les risques d’inflammation.
¢ Une chute brutale de température, synonymes de manque d’oxygene ou d’humidité.

L’analyse de ces retournements montre une fréquence plus importante pour 1’andain 2
ou 8 retournements ont été réalisés contre 5 pour 1’andain 1. De plus, les retournements sur
I’andain 2 ont été effectués, en général, sur le critere d’une température trop élevée. L andain
1 a été retourné suite a des baisses de températures, I’intervention est réglée tous les 8 jours
pendant un mois puis une autre apres deux mois, les interventions sur 1’andain 2 sont moins
régulieres et parfois espacées de seulement 5 jours. Le profil de la température montre les
limites d’exploitation du procédé, un compostage contenant trop de graisses est difficile a
gérer en terme d’humidité, ’intense dégagement de chaleur asseche beaucoup plus vite le
compost, I’apport en eau a été supérieur pour 1’andain 2 par rapport a I’andain 1 ou le témoin,

afin de maintenir I’humidité proche de 60%.

Le compost 1 est resté proche de 70 °C pendant 15 jours ce qui est largement suffisant
pour assurer une bonne hygiénisation du produit fini. Le suivi du pH et de la perte de volume

des andains 1 et 2 sont présentés en Figure 80.
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Figure 80 Suivi du pH et de la perte de volume des andains.
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Le pH de départ de 1’andain 2 est inférieur a I’andain 1 du fait du caractere acide des
graisses. Cependant, les profils sont identiques pour finir a des valeurs proches de 7 pour les
deux andains. Le pH semble un bon indicateur, plus on se rapproche de la maturation et plus

le comportement acido-basique des composts se ressemble.

Les courbes de réduction de volume des andains sont quasiment identiques avec des
valeurs légérement supérieures pour 1’andain 2, ce qui peut s’expliquer par le fait que les
graisses se dégradent plus rapidement que les déchets verts, plus il y aura de graisses et plus le
tassement sera important. Ces valeurs proches de 40 % sont supérieures a celles que nous
avons pu enregistrer avec I’andain témoin ayant une réduction entre 25 et 30 %. Ce fort
tassement est sirement la conséquence de la dégradation rapide et complete des graisses.
Cette constatation rejoint 1’activité plus intense de 1’andain 2 qui enregistre des dégradations

de matiere organique et des températures plus importantes.

2.5. Humification de la matiere organique lors de la maturation

2.5.1. Résultats du protocole de fractionnement des acides humiques et

fulviques

Baldock & Nelson (2000) définissent les substances humiques comme des molécules
organiques autres que des biomolécules. Ces biomolécules se définissent comme des
composés de types polysaccharides, sucres, protéines, acides aminés, lipides et lignine.
Francoux (2003) a démontré que les substrats non compostés contiennent des substances
humiques représentées par des biomolécules qui ont les mémes propriétés d’extractibilité que
les substances humiques. Les mesures de fractionnement ont été effectuées sur les substrats en
cours de compostage des composts en réacteurs a 20%, 30% et 40% accompagnés d’un
témoin sans gateau de filtration. Les analyses regroupent donc les composés humifiés et des

biomolécules et sont présentées en Figure 81.
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Figure 81 Suivi des teneurs en carbone organique total issue du protocole de

fractionnement des acides fulviques et acides humiques dans les composts

La perte en carbone organique total (COT) est importante durant la premiere phase de

compostage correspondant a environ deux semaines, cette perte est imputable a la

consommation des composés peu réfractaires comme les glucides simples et protéines et les

lipides. Apres la phase 3 de refroidissement, la quantité d’AF et de biomolécules continue a

diminuer alors que les AH et les biomolécules augmentent, cette étape correspond a une phase

de forte humification du compost permettant la formation d’AH. La Figure 82 présente

I’évolution des proportions en AH et AF et biomolécules sur la durée du compostage.
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Figure 82 Evolution de la répartition entre AH, AF et biomolécules au cours du

compostage
Ces mesures montrent une forte différence sur le substrat de départ, les teneurs en AH
et biomolécules sont proportionnelles aux taux de gateaux de filtration ajoutés aux déchets
verts. Cette remarque confirme I’importante présence des biomolécules dans I’extrait, les
lipides et les protéines des boues influence la mesure d’AH. Les mesures effectuées lors des
trois dernieres phases ne montrent pas une réelle différence entre les composts conduisant a

des proportions en fin de maturation tres proches pour les composts.

Le compostage conduit a I’humification de la matiere organique, ainsi 1’évolution des
acides fulviques et humiques a conduit certains auteurs a calculer des indicateurs de maturité
a partir des différentes fractions. Le plus courant est le rapport de la fraction humique sur la
fraction fulvique (Can/Car), on parle alors de rapport d’humification RH. Les études montrent

une augmentation significative de ce rapport au cours du compostage (Saviozzi et al., 1988,
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Francou, 2003). Les résultats trouvés par ces auteurs sur divers substrats révelent que des
valeurs inférieures a 1 sont synonymes de composts immatures, et des valeurs supérieures a
1,7 a des composts mirs. La Figure 83 présente les rapports d’humidifcation, RH=Cn/Cxr

pour les quatre composts au cours du processus.
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Figure 83 Evolution du rapport d’humification au cours des phases de compostage

Etant donné que les mesures d’AH et d’AF sur substrats en cours de compostage
tiennent compte également des biomolécules, le rapport d’humification RH (Cap/Car) traduit
une différence d’extractibilité des composés organiques, et non un réel degré d’humification
de la matiere organique. Seules les valeurs obtenues en phase de maturation représentent une
mesure fiable du degré d’humification du compost. Cependant, les RH des composts
augmentent au cours du temps pour atteindre des valeurs importantes ce qui prouve que ce
rapport constitue tout de méme un bon indicateur de la stabilit¢é du compost. Les valeurs
finales des composts sont tres proches, le déroulement du processus est donc correct quelque

soit le taux de gateaux de filtration ajouté.

2.5.3. Test d’auto-échauffement

La température maximale atteinte par les composts permet de donner une valeur sur
I’échelle de Dewar. Les relevés de températures dans les vases Dewar sont représentés dans la

Figure 84.
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Figure 84 Résultats du test d’auto-échauffement par réhumidification.

L’échantillon prélevé sur ’andain 1 a atteint 31 °C soit une variation de 7°C. Cette
variation, selon 1’échelle de Dewar, correspond a une note de V qui caractérise un compost
tres stable. L’échantillon de I’andain 2 enregistre une remontée de température de 10°C
(température maximale de 34°C) ce qui équivaut a une note de IV, le compost est alors
considéré comme mature mais avec une stabilité modérée. Les conclusions de cette méthode
amenent a penser que les deux composts sont matures apres trois mois de compostage mais la
forte présence de graisse au départ dans 1’andain 2 conduit a un processus plus long pour

obtenir une trés bonne stabilité.
2.5.2. Test du cresson

Au cours de la germination des graines, des relevés sont effectués conformément a la

norme, ces résultats ont été obtenus sur les composts en andains et sont présentés dans les

Tableau 22.

Tableau 22. Résultats du test du cresson pour les deux andains.
andain 1 Nombre de plantules a7 jours
. . Nombre de plantules Poids des plantules /
2 jours 7 jours Nombres de plantules en
anormales

mg

Compost 23,3 23,7 0,7 54,9

Tourbe 5,0 23.7 0,0 2,5
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Andain 2 Nombre de plantules a7 jours
. . Nombre de plantules Poids des plantules /
2 jours 7 jours Nombres de plantules en
anormales
mg
Compost 21,0 23,0 1,3 42,0
Tourbe 5,0 23.7 0 2,5

Ces résultats montrent que le mélange facilite la germination dans les premiers jours,
plus de 80 % des graines ont poussé sur le mélange contre 20 % sur le témoin. Apres 7 jours,
la germination des essais est supérieure a 90 %. Cependant, le poids des plantules est
nettement supérieur sur le mélange ce qui témoigne du retard de germination avec le témoin.
Nous pouvons dire que nos composts ne présentent aucune phytotoxycité et qu’ils présentent

une valeur agronomique intéressante au vu des bons résultats obtenus.
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3. Conclusion : potentiels industriels du co-compostage de boues

graisseuses

Les essais de compostage réalisés en réacteurs de laboratoire et sur plate forme semi-
industrielle ont permis d’apporter plusieurs remarques sur le procédé de compostage des

gateaux de filtration de boues graisseuses en mélanges avec des déchets verts :

e La présence de lipides dans le substrat a composter permet d’obtenir un compost de bonne
qualité. Dans un processus ol le teneur en eau est bien maitrisée, les performances sont

similaires a un compost de déchets verts seuls

e Au-dela de 40% de gateaux de filtration ajouté, soit plus de 13% de lipides, les fortes
températures entrainent une perte d’eau importante ce qui nécessite un apport plus
régulier. De plus, des difficultés d’homogénéisation des différents substrats (DV et

gateaux de filtration) sont rencontrées a partir d’un ajout de 50% de gateaux de filtration.

¢ Plus la quantité de lipide est importante et plus les températures atteintes sont importantes,

I’hygienisation est d’autant plus facile que la quantité de lipide est importante

e Une forte proportion en gateaux de filtration dans le mélange augmente la phase de
latence en début de compostage. Une teneur en lipide >70 mg/g compost sec entraine une
phase de latence de 5-6 jours contre 3 pour une compost contenant seulement des DV ou

20% de gateaux de filtration (7% lipides).

e La graisse ajoutée a plus de 110 mg/g de compost sec induit un processus de dégradation
des lipides plus long. Pour ce dernier, trois semaines de compostage permettent de

dégrader plus de 90% des lipides.

e Les triglycérides sont plus facilement déstructurés en acides gras libres, Pour une teneur
en lipide <10%, la quasi-totalit¢ des TG ont disparu en 2 semaines. 4 semaines sont

nécessaires a la dégradation des TG dans un mélange contenant 13% de lipides

e La dégradation de la cellulose et de la lignine intervient de facon simultanée lors des
premieres phases, puis au cours de la maturation, la cellulose semble plus facilement

transformée

e e processus d’humification est aussi rapide quelque soit le mélange considéré et ce

malgré une teneur en matiere organique lipidique importante au départ.

172



Partie III : Résultats et discussions

D’apres ces essais, le compost contenant 30% de gateaux de filtration (10% de lipide
par rapport a la matiere seéche) en mélange avec 70% de déchets verts (mélange massique), le
procédé est proche de celui d’un compostage de déchets verts. Les températures sont
importantes mais restent maitrisables afin d’éviter une trop forte évaporation de I’eau qui
nécessiterait des apports importants. Les lipides sont transformés en moins de quatre

semaines.
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Conclusion générale

La matiere organique pose de nombreux problemes, dans une décharge les déchets
organiques subissent une fermentation anaérobie spontanée source de gaz malodorants,
polluants et surtout inflammables. Ces gaz entrainent un risque d’explosion mais également,
par lixiviation de ces polluants, des risques de pollution de la nappe phréatique et du sol. Leur
présence est donc une source de risques qui va compliquer la gestion des déchets mis en
décharge et nécessiter la mise en place d’équipements spéciaux comme des drains pour

récupérer les lixiviats et les traiter ou encore des torcheres pour briller les gaz a I’air libre.

L’élimination des matieres organiques par incinération engorgent les incinérateurs en
service et perturbe leur fonctionnement du fait de leur foisonnement et la grande variabilité de
leur pouvoir calorifique. Les boues organiques des stations d’épuration urbaines et
industrielles contiennent encore beaucoup d’eau, il est alors aberrant de briiler ces produits, le
peu de chaleur libérée par leur combustion va €tre quasiment absorbée pour 1’évaporation de

cette eau constitutive.

Toutes ces remarques ont contraint les responsables de la gestion des déchets a
favoriser le développement des solutions de valorisation biologique comme la digestion
aérobie ou anaérobie permettant la production de biogaz ou d’amendements organiques dans

le cas du compostage.

Cette étude a permis de mettre au point un protocole de conditionnement des boues
graisseuses issues de 1’industrie agro-alimentaire afin de les déshydrater sur filtre-presse. Le
conditionnement utilise une adjonction de poudre de bois avant passage sur filtre-presse. Dans
une deuxieme étape, 1’étude a porté sur la mise au point et la validation d’une technique de

valorisation des gateaux de filtration par co-compostage.

L’approche du conditionnement des boues avec la poudre de bois a mis en évidence de
nombreux criteres pouvant influencer les performances de la déshydratation, rendant tres
difficile I’approche du probléme sans une démarche expérimentale rigoureuse. Nous avons
donc fait appel a I’analyse basée sur les plans d’expériences. Deux plans d’expériences
successifs ont permis d’identifier les conditions les plus adaptées au procédé pour chaque

parametre. Nous avons sélectionné neuf parametres dont six variables discontinues et 3
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variables continues. Les variables discontinues sont le pré-contact, I’essence de bois, la forme
d’adjonction, le polymere, le type de toile, et I'ordre d’introduction des réactifs de
conditionnement, les variables continues sont la granulométrie de le poudre de bois, la
température, la quantité de poudre de bois ajoutée. Les plans d’expériences utilisés sont basés
sur ’analyse de tous les parametres auxquels sont attribués deux modalités bien distinctes.
Les variables discontinues ont été fixées par ces plans d’expériences et des précisions ont été
apportées pour les variables continues. Des précisions sont apportées ensuite aux variables
continues lors d’essais couvrant I’ensemble du domaine expérimental. Cette démarche
d’analyse a permis de mettre au point un abaque protocolaire pour le conditionnement des
boues par adjonction de poudre de bois avant déshydratation mécanique sur filtre-presse. Le
procédé de déshydratation a été validé lors d’essais industriels sur une station d’épuration de
salaison, les principales conditions pour un conditionnement optimisé€ sont les suivantes : la
graisse contenu dans la boue représente de 50% de la matiere ce qui nécessite un ajout de
poudre de bois de 40% massique par rapport a la matiere seche totale de I’effluent. Une
poudre de bois dur avec un répartition granulométrique de 500 a 200um est ajoutée sous
forme seche avec un temps de contact sous agitation de 20 minutes, 1’introduction de poudre
est réalisée avant le floculant afin de créer des pontages entre les particules de bois et les
matieres en suspension de la boue. La température n’est pas modifiée afin de rester proche de

20°C.

Ensuite, les gateaux de filtration ont ét€é mis en compostage en mélange avec des
déchets verts. Ces tests de compostage se sont déroulés en deux étapes, une premiere sur des
essais en réacteurs de laboratoire afin de mettre au point le procédé le plus adapté et dans une
deuxieme étape, le procédé sélectionné est validé par un essais a 1’échelle semi-industrielle

sur plateforme de compostage.

Les essais laboratoires ont permis de réaliser trois types d’analyses sur les composts :
un suivi des parametres physico-chimiques classiques du compost, un suivi de la dégradation

des lipides et une analyse des composés organiques dégradés et formés au cours du processus.

Le suivi des parametres physico-chimiques a permis de mettre en évidence la
faisabilité du procédé de compostage des boues graisseuses en mélange avec des déchets
verts. Avec de bonnes conditions de mélange, aération et humidité, le compost final est d’une

qualit¢ pouvant répondre aux exigences agronomiques pour une utilisation comme
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amendement organique. Les limites de réalisation ont également été mises en avant
notamment lors du mélange contenant une forte proportion de graisse. La gestion de
I’humidité, de 1’aération et de ’homogénéisation sont plus difficiles lorsque la quantité de

gateaux de filtration dans le mélange est importante.

La dégradation des lipides avec les déchets verts a été analysée au cours du processus
de compostage. Ces analyses ont montré que les lipides se dégradaient en seulement quatre
semaines pour des concentrations inférieures a 120 mg de lipides par gramme de compost sec.
Lors de la dégradation des lipides, I’hydrolyse des triglycérides et I’oxydation des acides gras
libres interviennent en méme temps mais avec une action plus importante pour I’hydrolyse
des triglycérides. Ce phénomene conduit a la disparition rapide des TG, la dégradation se
termine donc essentiellement par I’oxydation des acides gras libres. Les chaines d’acides gras

des AGL et des TG contenant une ou plusieurs insaturations sont plus facilement dégradés.

Les analyses élémentaires réalisées au cours du processus de compostage sur
différents composts permettent de mettre en évidence la dégradation simultanée de la
cellulose et de la lignine mais avec des vitesses différentes toujours en faveur de la cellulose.
Nous avons également observé 1’augmentation de 1’aromaticité des composés formant les
matieres humiques au cours du processus. Le compostage constitue une minéralisation par
oxydation de la matiere organique, 1’évaluation de I’indice d’oxydation met en évidence ce
phénomene avec des différences suivant le substrat de départ, plus la quantité de graisse au
départ est importante plus I'indice augmente. Cet indice permet également d’identifier les
dysfonctionnements d’aération ayant pu intervenir au cours du processus, une faible variation

de cet indice est synonyme d’une mauvaise dégradation.

Le compostage des boues graisseuses permet d’obtenir un produit fini stable. Les
boues perdent ainsi leurs caractéristiques initiales qui les rendaient difficiles a stocker du fait
de leur caractere fermentescible 1i€é a leur évolution biologique. Lors du compostage, nous
avons observé les transformations de la matiere organique et la formation de structures
humiques complexes témoignant du degré de stabilisation ou de maturation du produit final.
Nous avons montré que ['utilisation du protocole d’extraction et de mesure des acides
humiques et acides fulviques étaient limité par la présence de biomolécules en grande partie

représentées par les graisses. Le dosage des acides humiques et fulviques est intéressant en fin
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de processus, lorsque les lipides sont fortement dégradés ce qui permet d’observer nettement

I’importance de I’humification du compost.

Cette étude a permis de développer un outil important pour les industrielles du
traitement de I’eau et notamment ceux spécialisés dans la filiere de déshydratation des boues.
La société Faure Equipements possede maintenant une référence nécessaire pour accéder a un
nouveau marché des graisses agroalimentaires. Cet appui scientifique est trés important dans
la démarche commerciale pour garantir I’efficacité du procédé de déshydratation. La solution
de valorisation des gateaux de filtration par compostage est également un point important
pour les industriels de I’agroalimentaire qui cherchent en permanence a diversifier les
exécutoires pour leurs graisses. Cette étude a permis d’apporter des précisions sur le
compostage des graisses en mélange avec des déchets, de fixer les limites du procédé.
L’approche élémentaire du suivi du compostage est novatrice et a montré un intérét certain
dans une démarche scientifique pour 1’analyse des modifications biochimiques de la matiere

organique du substrat.

Suite a ce travail, des perspectives sont envisageables afin d’apporter des précisions
notamment sur les interactions entre lipides et particules de poudres de bois : quelles sont les
liaisons qui sont mises en jeu et par quels groupements moléculaires ? Il apparait intéressant
d’identifier les différences d’interactions pouvant intervenir selon I’origine variétale du bois et
sa granulométrie. Les différences de structures de surface selon I’origine du bois et la surface
de contact disponible doivent jouer un rdle dans ces interactions. Une étude peut €tre menée
sur I’évaluation plus précise de la résistance des flocs aux cisaillements suivant la quantité de
poudre de bois appliquée a la boue et son origine variétale. Enfin, il existe une grande
diversité de techniques de compostage qui pourra €tre testée sur le substrat afin d’identifier la
plus adaptée. Les principales techniques sont la fermentation en andains a ’air libre ou sous
hangar, avec aération mécanique ou forcée, la fermentation accélérée en cellules horizontales
closes, la fermentation accélérée en cellules verticales closes ou encore la fermentation

accélérée en tube rotatif.
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Ce projet a pour but de répondre a une double problématique environnementale, en
permettant de créer une nouvelle voie de valorisation des graisses alimentaires tout en
réduisant le stock important de sciures produit par l’industrie forestiere en leurs apportant
une valeur ajoutée. L’objectif est de remplacer les adjuvants de filtration actuels, onéreux et
moins efficace avec les effluents graisseux, par des résidus lignocellulosiques permettant
ainsi la mise sur le marché d’un adjuvant de filtration naturel facilitant la valorisation
agronomique. L’étude consiste a déshydrater des effluents graisseux sur filtre-presse en
utilisant des résidus lignocellulosiques comme adjuvant de filtration. La déshydratation
permet de réduire les volumes de boues et de rendre solide des boues graisseuses liquides ce
qui facilite leur manipulation notamment lors du transport. L’étude met en évidence le role
joué par les sciures lors de la filtration ainsi que [’identification des caractéristiques
optimales des adjuvants lignocellulosiques. Les effluents déshydratés ont été compostés en
mélange avec des déchets verts. Le mélange est facilité par la structure solide des graisses
évitant le phénomene de percolation a travers I’andain ainsi que la perte de graisse dans les
lixiviats. Le compost a été analysé afin d'apprécier ses qualités en vue d'une utilisation

agricole.

Mot clé : déshydratation, sciures, filtre-presse, compostage, lipides

The purpose of this project is to answer a double environmental problem, while
allowing creating a new way of valorisation of fat sludge while reducing the important
sawdust stock produces by forest industry in their bringing an added value. The study consists
in dewatering greasy effluents on filter press with lignocellulosic residues like additive of
filtration. Dewatering makes it possible to reduce sludge volume and to make solid of liquid
fat sludge what facilitates their handling in particular during transport. The tests carried out
on various types of greases underline the part played by the sawdust during filtration as well
as the identification of the optimal characteristics of the lignocellulosic additive. The sludge
dewatered were perforated mixes some with green waste. The mixture is facilitated by the
solid structure of greases avoiding the phenomenon of percolation through the wind-row as
well as the loss of grease in the leachate. The compost was analyzed in order to assess its
qualities for an agricultural use. The purpose is to replace the current additives of filtration,
expensive and less effective with fat sludge, by lignocellulosic residues thus allowing the

launching of a natural additive of filtration facilitating agronomic valorisation.

Key word: dewatering, sawdust, filter-press, composting, lipids



