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RESUME

Linfluence de la température et de la charge
organique sur la méthanisation des boues pri-
maires de station d'épuration a été étudiée dans
la plage de 28 a 60°C pour une charge orga-
nique allant de 2 a 8.5 gDCO.L-1 j-1. Les travaux
ont été réalisés a partir d'un inoculum mésophile,
préalablement adapté. L'incubation des boues a
été conduite dans des digesteurs thermostatés
parfaitement agités de 10 L alimentés quotidien-
nement. Les résultats révelent que la production
journdliere de méthane est davantage influencée
par la charge que par la température. Les per-
formances épuratoires obtenues a 28° 37° et
49°C s'avérent similaires. Elles sont légerement
moins bonnes a 55°C, et le digesteur opéré a
60°C avec la charge la plus élevée a rapidement
conduit a une inhibition acide avec arrét de pro-
duction de méthane. L'élévation de température
conduit a une accumulation d'ammonium NH4+
dans les digesteurs, ainsi que de la DCO soluble
(aprés filtration a 0,45 pm). Ces variations sug-
gérent une modification des équilibres de biodé-
gradation. L'effet de la température sur d'accélé-
ration des phases hydrolyse / acidogenése s'avére
plus accentué que sur les phases d'acétogenése
et de méthanisation, conduisant ainsi a I'accumu-
lation de métabolites intermédiaires.

MOTS-CLES : température, méthanisation,
boues primaires, charge organique, hydrolyse.

ABSTRACT

The influence of temperature and organic load
on the anaerobic digestion of primary sludge was
studied in the range of 28-60 ° C with organic
loads ranging from 2 to 85 gCOD.L-1j-1. The
work was carried out from a mesophilic inoculum
with prior adaptation. The incubation was conduc-
ted in |0-L perfectly mixed thermo-regulated di-
gesters which were fed fed daily. Results showed
that the daily production of methane was more
influenced by the load than by temperature. The
performances obtained at 28°, 37° and 49° C
were found similar but slightly reduced at 55° C.
The digester operated at 60 ° C with the highest
load quickly led to acid inhibition resulting in a
drastic drop of methane production. The rise in
temperature lead to an accumulation of ammo-
nium NH4+ in the digesters as well as soluble
COD (measured dfter filtration to 0.45 microns).
These variations suggested a change in the ba-
lance of biodegradation pathway. The effect of
temperature on the acceleration of hydrolysis /
acidogenesis phases was more acute than on
the acetogenic and methanogenic phases, the-
reby leading to the accumulation of intermediate
metabolites .

KEYWORDS temperature,  anaerobic
digestion, primary sludge, organic load, hydrolysis
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Introduction

Parmi les traitements des boues de station d'épuration, la
méthanisation est considérée comme l'une des techniques les
plus performantes et essentielle pour les stations d’épuration
modernes. Cette technique permet de réduire le volume des
boues, de mieux maitriser les nuisances olfactives, de réduire
les teneurs en composés organiques volatiles (COV) et d’éli-
miner une part importante des germes pathogénes, entre
autres. Par ailleurs, elle produit du biogaz, qui est valorisable
en énergie.

La plupart des installations de méthanisation de boues d'épu-
ration fonctionnent a des températures de 37 ou 55 °C. Le
développement de digesteurs permettant de travailler a des
températures différentes est intéressant, en particulier dans
les régions chaudes du globe, ou les boues ont sans chauffage
une température de I'ordre de 20 a 30 °C, compatible avec
les besoins des microorganismes. Avec un chauffage réduit des
boues, grace a une différence moins importante entre la tem-
pérature d'entrée des boues et la température du procédé,
la consommation d'énergie diminue et les colts sont réduits.
Par conséquent, le traitement des boues est plus performant.
Conformément a la loi d’Arrhenius, la vitesse des réactions
qui interviennent en méthanisation doit augmenter avec la
température. Cependant, la littérature rapporte des résultats
contradictoires. Ainsi, selon Parkin & Owen, un incrément de
353 45 °C ne change pas la production de gaz, tandis qu'un
changement de 35 a 50°C génere une diminution de la pro-
duction de méthane. Les microorganismes impliqués dans la
méthanogenése présentent une treés grande variété. Cette
variété se retrouve dans les optima thermiques qui se situent
dans une plage de température allant de 35°C jusqu'a 65°C.
Le fonctionnement a température élevée permet d'améliorer
la vitesse d’hydrolyse, celle d'élimination de la matiére orga-
nique et présente une diminution des agents pathogénes. Ce-
pendant le procédé est moins stable du fait de la production
rapide d'acides gras volatils (AGV) et des substances inhibi-
trices comme I'ammonium (NH,™), entre autres.

Dans cette étude, la cinétique de production de méthane a
partir de boues primaires a été étudiée a 28, 37, 49, 55 et
60°C. La performance des digesteurs a été suivie lors de l'aug-
mentation de la charge appliquée afin de pouvoir évaluer les
limites de fonctionnement a ces températures.

33

I. Matériels et méthodes

1.1 Montage expérimental

Cing réacteurs transparents en PMMA d'un volume utile (V)
de 56 L et avec un systéme d'agitation magnétique ont été
utilisés Le réglage en température est assuré par une double
enveloppe ou circule de I'eau thermostatée. Un thermocouple
mesure la température a l'intérieur des réacteurs, permettant
ainsi de réguler la consigne du thermostat. L'alimentation des
pilotes est réalisée une fois par jour par des pompes péristal-
tiques programmables. La régulation du volume utile est assu-
rée par un systéme de trop-plein représenté sur la figure |.

Figure |. Schéma des réacteurs.
1.2 Inoculum et boues primaires

Linoculum utilisé est constitué par de la boue de digesteur
de la station d'épuration de la Feyssine a Villeurbanne. Il s'agit
d'une station d'épuration 300 000 E.H. traitant les boues pri-
maires et biologiques par méthanisation a 37°C. Linoculation
des réacteurs a eu lieu pres de |2 mois avant le démarrage
des essais, et ont donné lieu a une premiere série d’essais non
présentés ici.

Les boues d'alimentation des pilotes sont les boues primaires
épaissies de la méme station. La fréquence de collecte de
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ces boues est d'une fois par semaine. Les boues primaires
prélevées a la STEP de la Feyssine ont une DCO totale et
un taux de matiére séche variable en fonction de la date de
prélevement, comme l'illustre la figure 2.
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Figure 2. Boues primaires : taux de matiére séche
et Demande Chimique en Oxygéne totale (DCO).

1.3 Phases d’expérimentation

Une premiere phase d'expérimentation a été mise en ceuvre
en alimentant les réacteurs avec un temps de séjour hydrau-
lique (TSH) de 20 jours pendant 5 semaines, ce qui correspond
a un débit moyen Q=280 mLj"'. L'alimentation est réalisée 5
jours sur 7 de la semaine, donc le débit réel d'alimentation
quotidien est 392 mLj". Cette condition de fonctionnement
correspond a celle d'une installation mésophile normale.
Dans une deuxiéme phase le débit a progressivement été aug-
menté : +10% aprés 4 semaines, puis +20% apres 4 semaines
supplémentaires. Lors de la phase finale des essais nous avons
augmenté la charge organique jusqu'a 8,5 gDCO, L'/ pour
2 semaines. La charge organique (OLR) est calculée de la
maniere suivante :

Q-DCoO,

Vv
Ou, Q est le débit moyen, DCOt la demande chimique en
oxygene totale etV le volume utile. Les dates de changement

de débit et de la charge organique sont résumées dans le
Tableau .

OLR =

Tableau I. Phases d’alimentation des réacteurs.

Débit moyen

Gl 280 336 392 794
Charge orga-
nique moyenne  3.54 426 648 8.48
(EDCO,L"})

1.4 Analyses et mesures

Le volume du biogaz produit dans chaque réacteur est mesuré
quotidiennement avec un compteur « MilliGascounter » (Rit-
ter). La composition en méthane est faite avec un analyseur
de biogaz GA 2000 (GeoTechnical Instruments). Les matieres
séches (MS) correspondent au résidu apres séchage a 105°C
pendant 24 heures, les matiéres volatiles (MV) correspondent
ala quantité de matiére calcinée a 550°C pendant 2 heures. La
mesure de NH, ™ est faite par la méthode de dosage de 'azote
Kjeldhal sur I'échantillon filtré sans minéralisation. La demande
chimique en oxygene soluble (DCOs) et totale (DCOY) est
déterminée par colorimétrie (Méthode HACH). Les acides
gras volatils (AGV) sont dosés par chromatographie en phase
gazeuse (CPG). A I'exception de la DCO totale, ces analyses
sont réalisées apres centrifugation et filttration du surnageant
a 045um.

1.5 Exploitation des résultats

En considérant 'équivalence de 350 mL CNTP de méthane
par gramme de DCO dégradée, la vitesse de production de
méthane (r.,,) se calcule a partir du volume quotidien (Q
de la maniére suivante :

QCH

Tey = _ s @

¢+ 035V
Dans un réacteur fonctionnant en continu, nous pouvons
exprimer le bilan sur un élément particulier de la maniere
suivante :
Entrée = Sortie + disparition - création = accumulation

CH4)

Sagissant de la DCO, le terme de création est nul. Nous
prenons 'hypothese qu'il n'y a pas d’accumulation de DCO
(essais réalisés en régime pseudo-permanent). Le terme de
disparition est assimilé au terme cinétique. Le bilan se traduit
donc par:

Q*DCO,;,, = Q*DCO,, +1pco, *V

Ou les indices in et r représentent « entrée » et « réacteur »
respectivement. Avec cette derniere expression nous pouvons
déduire que la vitesse globale délimination de la DCO en
régime permanent est :

Q * (DCOt,in
T, =
DCO.t vV

—DCo,,

Le bilan sur la DCO totale nous permet aussi d'avoir une vi-
sion de la quantité de DCO hydrolysée. En effet, la disparition
de la DCO particulaire (DCOp) correspond a I'hydrolyse,
dont nous pouvons estimer la vitesse d'hydrolyse (rh). Sachant
que la DCO particulaire s'exprime par :

DCO, = DCO, — DCO,
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Figure 3.

Vitesse de production de méthane (4), d’élimination de la DCO (H) et de I’hydrolyse (A), exprimées en gDCO.L".j' , pour
28 (a), 37 (b), 49 (c), 55 (d) et 60°C (e).
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Nous pouvons estimer rh :

_Q=*(pco,,, —DCo,,)

pin

4

Th

2 Résultats et discussion

2.1 Production de Méthane

La Figure 3 représente la vitesse de production de méthane,
ainsi que la vitesse d’hydrolyse rh et la vitesse de dégrada-
tion de la DCO r,, ., en fonction de la charge appliquée pour
chaque température. Elle montre que ces vitesses augmentent
avec la charge organique. L'augmentation présente un pic puis
une diminution, plus clairement présent dans les réacteurs a
28°C,37°C et 55°C. Ce n'est pas le cas a 49 °C, température
pour laquelle la vitesse maximale n'a pas été atteinte. Pour le
réacteur a 60° en revanche, les performances sont trés dégra-
dées en comparaison avec les autres réacteurs, ce qui peut
&tre attribué a une mauvaise adaptation de la flore micro-
bienne. Nous pouvons observer une relation entre les valeurs
de rDCO et de rh, qui représente la relation entre la transfor-
mation de la DCO et la performance de I'hydrolyse : les deux
sont donc tres liées, ce qui indique I''mportance de la réac-
tion d’hydrolyse dans le processus global de méthanisation.
La production de méthane pour chacune des températures
est synthétisée sur la Figure 4. Pour des charges inférieures a
4,8 gDCOL'[!, la production de méthane reste similaire
entre les réacteurs a 28°C et a 55°C. Pour les charges
supérieures, le réacteur a 55°C ne montre pas une augmen-
tation significative, avec fluctuations en fin de I'expérience de
2,84 ¢gDCOL'}". Le réacteur a 60°C n'a pas produit plus
de 0,99 gDCOL'}" de méthane. Les réacteurs a plus basse
température, 28°C et 37°C, montrent les pics de production
de méthane plus élevés, de 3,88 gDCO.L"j" pour une charge
de 629 gDCOL'j'et 451 gDCOL'[!, pour une charge
de 7,54 gDCOL"'J!, respectivement.

Tableau 2. Production maximale de méthane.

_ Production maximale

e | om |

28 6.29 3.88
37 7.54 4.51
49 8.8 3.68
55 7.5 2.84
60 357 0.99

Le réacteur a 49°C n'a pas montré de limite en terme de
charge admissible. A la fin de I'expérience ce réacteur a en-
core tendance a voir sa production de biogaz augmenter, ce
qui peut laisser penser que le maximum de production de
biogaz se trouve avec une charge plus élevée. Dans le tableau
2, sont présentées les valeurs maximales de la vitesse de pro-
duction de méthane et les charges correspondantes.

2.2 Production d’ammonium

La production de NH,™ augmente avec la température.
Aussi, le risque d'avoir des concentrations de NH," inhibi-
trices pour le procédé est plus grand aux températures de
fonctionnement plus hautes. La figure 5 montre que les te-
neurs en NH," dans le réacteur a 60°C sont supérieures a
1500 mg/L, concentration qui est souvent considérée comme
inhibitrice pour le procédé. La concentration de NH," dans les
autres réacteurs n'a pas dépassé ce seuil, mais leur présence
peut influencer la méthanisation, comme par exemple dans
le réacteur a 55°C qui a montré une production de méthane
relativement faible en comparaison des autres réacteurs fonc-
tionnant a des températures plus basses. Une production
d'ammonium plus élevée indique une dégradation accrue
des protéines au niveau de I'étape d'hydrolyse. Cependant,
nous n'observons pas un gain tres clair en termes de vitesse
d'hydrolyse lorsque la température augmente. Notons que
pour I'ensemble des expériences, le pH des réacteurs reste
remarquablement stable (proche de 8) malgré ces différences,
a I'exception du réacteur a 60° dont les valeurs sont plutét
proches de 9.

1800
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Charge organique (gpco-L™.j2)
Figure 5. Production de NH4+ en mg/L pour 28 (¢),
37 (H), 49 (A), 55 (x) et 60°C (*).
2.3 DCO soluble

La phase soluble a été systématiquement analysée (DCO et
teneur en Acides Gras Volatils, AGV). La teneur en AGV ne
dépasse pas 500 mg/L dans I'ensemble des expériences, a
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I'exception de i) 'expérience a 60°, pour laquelle cette teneur
évolue rapidement au-dessus de 1200 mg/L et ii) les charges
supérieures a 5 gDCO.Lj',, pour lesquelles nous observons
une légére augmentation sur quelques mesures ponctuelles. En
revanche, nous avons systématiquement noté une augmenta-
tion de la teneur en DCO soluble avec la température. Cette
augmentation est représentée par la Figure 6, dans laquelle
nous avons calculé la concentration moyenne en DCO soluble
a laquelle ont été retranchées les contributions des AGV. De
maniére surprenante, cette teneur en DCO « hors AGV »
augmente avec la température et semble faiblement influencée par
la charge organique. Ce résultat montre clairement que la tem-
pérature induit la production d'autres composés, qui ne sont
pas forcément bien dégradés. Ces molécules, qui peuvent étre
des résidus de dégradation des protéines (ce qui expliquerait
l'augmentation concomitante de la teneur en ammonium) ou
des graisses, peuvent s'avérer plus difficiles a dégrader que des
acides organiques simples. Ce type de molécules peut induire
des inhibitions dans le procédé, comme c'est parfois le cas
avec les produits de

traitement thermique des boues
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Figure 6. Différence entre la DCO soluble et les AGV pour
28 (¢), 37 (W), 49 (A), 55 (x) et 60°C (*).

Conclusion

Les résultats expérimentaux présentés ne permettent pas de
conclure sur l'effet positif attendu de I'élévation de tempéra-
ture sur la vitesse de production de méthane ou de dégrada-
tion de la DCO. Une accumulation d'ammonium et de matiere
organique soluble a été observée lorsque la température aug-
mente, cette derniere ne pouvant pas étre attribuée a la pro-
duction d'acides gras volatils. C'est donc la phase d’hydrolyse,
notamment des protéines, qui est particuliérement accélérée,
mais ce phénomene ne se traduit pas par une augmentation
de la production de méthane dans les conditions expérimen-
tales mises en ceuvre.
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